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PATENTE DE INVENCION

por VEINTE afios

solicitada en Espafia a favor de FELT PRODUCTS MFG. CO., de.
nacionalidad norteamericana, domiciliada en 7450 North
MeCormick Boulevard, Skokie, Illinois 60076, U.S.A., por
"liétodo para preparar una composicién selladora anaerébica",
con prioridad de los solicitudes norteamericanas 568.990 y

664.391 de fechas 17 Abril 1975 y 5 Marzo 1976, respectiva~

MENtCe = = = = = = m e e - - ... - - - . o — -

MEMORIA DESCRIPTIVA

Antecedentes de la invencién

Esta invencién se refiere a la preparacién de una
composicién monomérica liquida que tiene caracteristicas de
curado anaerébico, esto es a la preparacién de una composi-
cién que sufre polimerizacién espontdnes, pasando al estado

¥ . -
sélido, en ausencia de airé o de cantidades substanciales de

Se han formulado composiciones selladoras de este
tipo general para el pegado de superficies metdlicas enfren-
tadas y en contacto, tales como juntas roscadas, para montar

tuercas en tornillos sin el uso de arandelas eldsticas o de

.
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bloqueo, engranajes a drboles para que giren con 1os mismos
¥y similares. Tales composiciones son composiciones monoméri-
cas precatalizadas 0 prerreaccionadas que polimerizan en au-
sencia de oxigeno pero cuyo curado es inhibido por el ox{ge~
no. Mientras tales composiciones estdn almacenadas en reci=-
pientes parcialmente vacfos o recipientes de pléstico permea
ble al aire, entran constantemente en contacto coﬂ la compo-
sicidn aerébica cantidades suficientes de oxfgeno para mante
ner la composicién en estado no curado y lfquido. Sin embar-
g0, cuando una composicidén anaerdbica de este tipo general
Se dispone entre superficies a unir o sellar y el oxigeno at
mosférico, es decir el aire, es excluido eficazmente, empie-~
za la polimerizacién o curacién de la composicién dentro de
un perfodo de tiempo relativamente corto y la composicién
fraguard hasta el estado sélido. La polimerizacién en ausen-~
cia de aire es acelerada por el contacto con los metales ac~-

TiVOS, = = = o = = - - - . - - - e o em am ow - - en e -

Las composiciones anaerfbicas estén en general for
nadas por monémeros polimerizables de ésteres acrilicos y pe
réxido, hidroperéxido y otros iniciadores similares de la po
limerizacién de aquéllos, junto con aceleradores de la poli-
merizacién latente a base de aminas, amidas o imidas que no
inician la polimerizacién sino que s6lo aceleran la reaccidén
de polimerizacién una vez ha empezado. A fin de impedir una
polimerizacién prematura del monémero ha sido habitual incor
porar dentro de las composiciones anaerébicas una pequefia
cantidad de un estabilizante del tipo quinona que inhibe la

polimerizacidén por radicales libres. En las patentes U.S.
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2.895.950, 3.041.322, 3.043.820, 3.046.262, 3.203.941,
3.218.305, 3.300.547, 3.720.656 y otras se revelan composi-

ciones anaerdbicas ilustrativas de la técnica anterior. - -

Al gunas de las composiciones anaerébicas hasta aho
ra conocidas no pueden utilizarse sobre superficies met41li~
cas pasivadas tales como acero inoxidable, acero recubierto
con cadmio, acerc recubierto con zinc y similares, mientras
que otras de tales composiciones, que son adecuadas para el
uso con tales superficies, tienden a fomentar la corrosién
cuando se utilizan sobre superficies de acero ordinario. Las.
formulaciones preferidas, preparadas y utilizadas segin la
presente invencién, por el contrario, pueden utilizarse con
acero inoxidable y con otras superficies metdlicas pasivas,
as{ como con acero ordinario, para proporcionar una unién de

alta resistencia y sin fomentar la corrosidn. = = = = - = -

Resumen de la invencién

La presente invencién se refiere a la preparacién
de una composicién anaerdbica que utiliza ciertas sales inor
génicas como iniciadores de polimerizacién para un mondmero
de &ster poliacrflico polimerizable en combinacién con un
acelerador de polimerizacién que puede ser una amina tercia
ria, wa amida N,N-di(alquilo inferior) de un 4cido alifédti-
co monocarboxflico, una carboximida orginica de un &cido po-
licarboxflico, wna sulfimida orgédnica de un dcido carboxili-
co 0 mezclas de los anteriores. Adicionalmente se halla pre-

sente en la composicién un inhibidor de polimerizacidn del
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tipo quinona en una cantidad suficiente para retardar la po-
limerizacién del mondémero mencionado durante el almacenaje
de la composicién en presencia de aire. Para utilizarla so-
bre superficies metdlicas pasivadas y/o para aplicaciones en
que se desee una resistencia relativamente mayor, la formula

cibn también contiene un modificador de N-nitrosamina. — - -~

Descripeién de las realizaciones vreferidas

Los monémeros de éster poliacrilico adecuados para
el uso en la constitucibén de las composiciones selladoras

anaerdbicas presentes pueden representarse por la férmula ge

en que R es un miembro del grupo formado por hidrégeno, al-
guilo que contiene de 1 a 4 4tomos de carbono inclusive, hi-

droxialquilo que contiene de 1 a 4 4tomos de carbono inclusi

——"CHé*—'O'——'C*—~?===CH2 H
Rl

R' es un miembro del grupo formado por hidrégeno, halbgenc y

alquilo que contiene de 1 a 4 dtomos de carbono inclusive;
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R2 es un miembro del grupo formado por hidrégeno, alquilo

que contiene de 1 a 4 4tomos de carbono inclusive, hidroxi,

m es un entero que tiene un valor de por 1o menos 1; n es un
5. entero que tiene un valor de por 1o menos 1; p es un entero
que tiene un valor de 0 6 1; q es un entere que tiene un va-

lor de 0 6 1; y r es un entero que tiene un valor de por lo

Son monémeros ilustrativos tipicos dentro del al-
10. : cance de la anterior férmula general los dimetacrilatos de
etilenglicol, tales como dimetacrilato de trietilenglicol,
dimetacrilato de etilenglicol, dimetacrilato de tetraetilen-
glicol, dimetacrilato de polietilenglicol y similares, dime-~
tacrilato de 1,3-butilenglicol, trimetacrilato de ftrimetilol
15. propanc, dimetacrilato de neopentilglicol, dimetacrilato de
bisfenol A etoxilado, dimetacrilato de bisfenol C propoxila-
do, dimetacrilato de bisfenol A bis(2-hidroxipropilo) y simi
lares. Para una mejor resistencia térmica, particularmente
en formulaciones de retencién, el dimetacrilato de bisfenol
20. A etoxilado es el monémero preferido y puede utilizarse solo
0 en mezclas con otros monémeros, tales como dimetacrilato
de tetraetilenglicol y similares. Estos monémeros no preci-
san hallarse en estado puro para los fines de las presentes

composiciones sino que pueden comprender materiales de tipo
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comercial en que se hallan presentes inhibidores o estabili-
zadores de polimerizacién, tales como hidroquinona, benzoqui

nona, metileterhidroquinona o similares. = = = ='= = = - —-

Ademds, la porcién monomérica de las presentes com
posiciones puede también contener algo de 4cido libre, tal
como dcido aerflico, Acido metacrilico o similares, de modo
que el nimeroc de dcido del constituyente monomérico sea ma-
yor de O. Preferentemente, el nimero de 4cido del constituyen
te monomérico en las composiciones selladoras preparadas se-

gin esta invencién es de unos 0,005 a unos 0,05, = = = = - -

El iniciador de sal inorgénica debe hallarse pre-
sente en ls compoéicién selladora anaerébica en una cantidad
suficiente para iniciar la polimerizacién del mondémerc entre
dos superficies a unmir o pegar con la exclusidén de aire, es
decir en ausencia de una cantidad substancial de oxigeno.
Los iniciadores de sal inorgdnica utilizados segin esta in-
vencién son los persulfatos o percloratos de amonio, un me-
tal zlcalino o un metal alecalinotérreo. Son iniciadores de
sal inorginica ilustrativos el persulfato aménico, el perclo
rato aménico, el persulfato sédico, el perclorato sédico, el
persulfato potdsico, el perclorato potdsico, el perclorato

1{tico, el perclorato cdlcico y el perclorato magnésico. - -

Si bien algunos de los iniciadores de sal inorgini
ca previstos en la presente son s6lo escasamente solubles en
el monémero, al preparar las presentes formulaciones liqui-

das el iniciador puede introducirse en forma finamente divi-

) dida'o en polvo y en una cantidad en exceso y luego filtrar-
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se el exceso no disuelto y/o no reaccionado. Alternativamen-
te, el iniciador puede primero disolverse en el acelerador
¥y entonces combinarse con el monémero o puede utilizarse uwn
disolvente auxiliar, quimicamente inerte con respecto a los
componentes de la formuiacién, si as{ se desea. Som ilustra~
tivos de tales disolventes auxiliares el tetrahidrofurano,
los alcoholes, el acetato de cellosolve y similares. Deben
evitarse los disolventes auxiliares gue pueden oxidar a los
peréxidos orgdénicos debido a que el presente sistema inicia-

dor o catalizador no es un sistema perdxido o hidroperéxido.

Los iniciadores de sal inorgénica mencionados son
substancias iénicas y se caracterizan ademds por el hecho de

que el componente no oxIgeno del anién de cada caso tiene un

~estado atémico de oxidacién de +7, tal como se describe en

Mahn, Textbook of University Chemistry, pp. 223 et seq.,

Addison-Wesley Pub. Co. (1965)s = = = = = = = = = = =« = = =

La cantidad especifica del iniciador de sal inorgi
nica utilizado en una formulacién selladora anaerfbica dada
variard segin el iniciador, el mondmeroc y el acelerador o
aceleradores particulares que se utilicen. Preferentemente,
la cantidad de iniciador presente en las formulaciones sella
doras anaerSbicas preparadas segin esta invencién puede ser
de unas 0,005 a unas 15 partes en peso por 100 partes en pe-
so del monémero. La cantidad de iniciador utilizado incluye
la cantidad de iniciador presente como a tal en el producto
final mds cualquier cantidad de iniciador que pueda haber en

trado en reacecién quimica con otros componentes presentes.
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El andlisis de las composiciones anaerébicas preparadas, por
lo que se refiere al elemento catibnico del iniciador, indi-
ca que el elemento catidénico se halla usualmente presente en
una cantidad inferior a la estequiométrica con respecto al
elemento no oxigeno del anién. Al constituir las presentes
formulaciones se prefiere afladir inicialmente un exceso del
iniciador de sal inorgdnica y subsiguientemente sacar cual-
quier s6lido no disuelto después de que se ha envejecido la
formulacién. Durante la constitucién de la formulacién el
iniciador de sal inorgdnica puede afiadirse a la formulacién
en una cantidad de hasta unas 20 partes en peso por 100 par-
tes en peso del mondémero y preferentemente de unas 1 a unas

20 partes en peso por 100 partes en peso del monémero. — - -~

El modificador previsto para la presente invencién
para las formulaciones preferidas de alta resistencia es una
N-nitrosoamina. Estos compuestos se hallan comercialmente

disponibles y pueden representarse por la férmula general:

3
™~

N—N==0.
rt

en la gue R3 h's R4 pueden ser iguales o diferentes y pueden
ser individualmente alquilo que contiene hasta unos 8 4tomos
de carbono, arilo, alcarilo y aralquilo que contiene de 6 a
unos 18 4tomos de carbono y conjuntamente pueden también for
mer una cadena hidrocarbirica bivalente de 2 a 12 4tomos de
carbono que, conjuntamente con el dtomo de nitrégeno asocia

do, forma un anillo heterociclico. Esta cadena hidrocarbiri-
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ca puede ser una cadena cicloalifdtica (por ejemplo cicloal-
guenileno o cicloalquileno) con o0 sin wna estructura de ani-
1llo fundido contiguo asociada que comparta dtomos de carbono

con la acadena cicloalifitica. = = = = =« =« = ¢ = = = = = =~ -

Son ilustrativas de las Nenitrosoaminas previstaé
por la presente invencién las aminas dialquilsubstituidas,
por ejemplo N-nitrosodipropilamina, N-nitroso-N-etil-N-metil
amina, N-nitroso-N~butil-N-metilamina, N-nitroso-N-butil-N-
propilamina, N-nitrosodibutilamina, N-nitrosodioctilamina y
similares, las aminas’ aromiticas, por ejemplo N-nitrosodife
nilamina, N-nitroso-N-fenil-N-hencilamina, N-nitrosco-N-me~
tilanilina, N-nitroso-N-fenil-N-tolilamina, N-nitrosodiben-—
cilamina y similares, asi como las aminas heterociclicas,
por ejemplo N-nitrosopiperidina, N-nitrosoaciridina, N-ni-
trosoacetidina, N-nitrosopirrolidina, N-nitrosohexametilen-~
imina, N-nitrosopirazol, N-nitrosoimidazol, N-nitrosoindol,

N-nitrosocarbazol y similares. = =~ = = = = = 0 = 0 = = = = =

El modificador de N-nitrosocamina puede hallarse
presente en la formulacién en una cantidad de unas 0,1 a
unas 1 partes en peso por 100 partes del monémero, preferen
temente unas 0,2 a unas 0,9 partes en peso y mds preferente
mente unas 0,3 a unas 0,6 partes en peso. En general, cuan-
to mds viscosa es la formulacidn selladora m4s modificador

debe hallarse presente. = = = = = = @ = & = = & = - = = = o

Los aceleradores preferidos de polimerizacién a
utilizar conjuntamente con los iniciadores de sal inorgini-

ca anteriores pueden ser una N,N-di(alquilo inferior)amida
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de un 4cido monocarboxilico aliffdtico, una carboximida orgév:
nica de un 4cido policarboxflico, una sulfimida orggnica de
un 4cido carboxilico o una combinacién de éstas, presente
* en una cantidad suficiente para acelerar la polimerizacién
5. del mondémero en ausencia de aire. En formulaciones que con-
tienen un modificador de N-nitrosoamina, puede utilizarse un
acelerador de amina terciaria, solo o en combinacién con

cualquiera de los aceleradores mencionadoS. = = = = = = = =

Las aminas terciarias ilustrativas son aminas al-
10. quil-, aril- y/o aralquilsubstituidas. Son-t{picas de las
trialquilaminas la trietilamina, tripropilamina, tributil-
amina y similares. Son particularmente deseables las N,N-dial

quilarilaminas de la férmula general: — = = = = = = « « = =

R’ .
6/\/1\: Ar (127)s

R

en la que R5 y R6 son grupos hidrocarbilo que contienen has-

15. ta unos 10 4tomos de carbono, preferentemente alquilo infe-~
rior que contiene hasta 4 dtomos de carbono, y en la que Ar
representa un nicleo aromdtico que puede ser fenilo o nafti-
lo; R7 es un grupo hidrocarbilo que contiene hasta 5 4tomos
de carbono, preferentemente alquilo o alcoxi inferior que

20. contiene hasta 4 4tomos de carbono, y s es un entero que tig
ne un valor de 0 a 5, inclusive, con la condicién de que

cuando R7 estd en la posicién orto del ndcleo aromdtico s
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tiene un valor superior a 1. El acelerador preferido de N,N-
dialquilarilamina es N,N-dimetil-p-~toluidina, N,N-dietil-p-

toluidina, N,N~dimetil-o-toluidina y similares. = = = = = =

El acelerador del tipo amina terciaria puede hallar
se presente en la formulacidn que contiene N-nitrosoamina én
una cantidad de wnas 0,1 a unas 2 partes en peso por 100 par
tes en peso del monémero y preferentemente en una cantidad -
de unas 0,3 a unas 0,7 partes en pesoc por 100 partes en peso

del moNndmero. = = = = = = = ~ = - = . - - - .- - - - -

Son N,N-di(alquilo inferior)carboxamidas ilustrati
vas la N,N-dimetilformamida, N,N-dietilformamida, N,N~-dibu-
tilformamida, N,N-dimetilacetamida, N,N-dietilpropionamida y

SimilareS. — - = = = = = = = @ = = - - - - - - - - - -

El acelerador de tipo amida puede hallarse presen-
te en la formulacidén en una cantidad de wmas 0,5 a unas 40
partes en peso por 100 partes del mondmero y preferentemente
el una cantidad de unas 5 a unas 20 partes en peso por 100
partes en peso del monémero. En general, cuanto mayor es la
cantidad de acelerador de tipo amida presente en la composi
sicién selladora més rdpido es el régimen de fraguado; sin

embargo, disminuye la resistencia final a la ruptura, - - -

Son carboximidas orgdnicas de un &cido policarboxil

lico ilustrativas las que tienen la férmula general: = - - -

NH

L
i
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en la que E representa un nicleo de cadena aromitica o alifg
tica derivado de un 4cido policarboxflico. Son aceleradores
de carboximida ilustrativos las succinimida, la maleimida,
la maionimida, la glutarimida, la ciclohexildicarboximida,
la ftalimida, la 1,2,4~bencentricarboximida, la naftalimida,

sus sales metfdlicas y similareS. = = = = = = = = = = = = = & k

El acelerador de tipo carboximida puede hallarse

presente en la formulacién en wuna cantidad de wnas 0,25 a
unas 2 partes en peso por 100 partes en peso del monémero y
preferentemente en una cantidad de unas 0,5 a unas 2 partes

en peso por 100 partes en peso del monémero., = - = = = = - =

Son sulfimidas orgénicas de un 4cido policarboxili

co ilustrativas las representadas por la férmula general: -

Las sulfimidas ilustrativas son sulfimida benzoica, sal sé~

dica de sulfimida benzoica y similares. = = = - = - -—- -

El acelerador de tipo sulfimida puede hallarse pre
sente en la formulacién en una cantidad de unas 0,25 a unas
2 partes en peso por 100 partes en peso del monémero y prefe
rentemente de unas 0,5 a unas 2 partes en peso por 100 partes

en peso del mondMert. = = = = = = = = - = - e o s o e em . e
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Un acelerador preferido para una formulacién que
contiene N-nitrosoamina es una combinacién de una N,N-dial-
quilarilamina con un acelerador de tipo sulfimida, en parti-
cular, una combinacién de sulfimida benzoica con N,N-dime-
til-p-toluidina. Si se desea, puede también combinarse con
aquéllas un acelerador de tipo amida tal como N,N-dimetilfor
mamida, a fin de proporcionar tipos de sellador de resisten~
cia final variable. Las cantidades relativas preferidas de
los componentes individuales de la anterior combinacién de

acelerador, expresadas como partes en peso por 100 partes del

monémero, SON COMO SigUE: = = ~ = = = = = = = = = = = - --
sulfimida benzoica de unas 0,5 a unas 2 partes en peso
N,N~dimetil=p-to-

luiding de unas 0,3 a unas 0,7 partes en peso

N,N-dimetilformami-
da de O a2 unas 10 partes en peso.

Como se ha indicado anteriormente, una pequefia can
tidad de estabilizante, tal como un estabilizante del tipo
quinona, se halla usualmente presente en los tipos comercia-
les de los monémeros de éster poliacrilico adecuados para
las presentes composiciones selladoras. Sin embargo, las pre
sentes composiciones selladoras deben contener una cantidad
suficiente de un estabilizante adecuado para retardar la po-
limerizacién del monémero durante el almacenaje de la compo-
sicién selladora en presencia de aire, e modo que a veces
se suplementa la cantidad de estabilizante presente en las
composiciones monoméricas comerciales. La expresién “estabi-

lizantes de tipo quinona" tal como se utiliza aquf y en las
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reivindicaciones designa quinona y sus derivados tales como
las benzoquinonas, naftoquinonas, hidroxiquinonas y simila-
res. Son estabilizantes de tipo quinona ilustrativos la 1,4~
benzoquinona, 2,5~dihidroxibenzoquinona, 2y5-difenil-p-benzp
quinona, 1,2-naftoquinona, 9, 10~antraquinona, metileterhidro
quinona, tetracloro-p-benzoquinona, 2,3—dicloro-1,4—naftoqu;

nona y similareS. = = = = = = = w - - - o oo - ——— -

La cantidad de estabilizante de tipo quinona en
las presentes composiciones selladoras anaerébicas puede va-
riar segin la naturaleza del acelerador que se utilice. En
general, cuanto mayor es la actividad del acelerador més es—
tabilizante debe hallarse presente en la formulacién. Cuando
se halla presente un estabilizante del tipo quinona se halla
usualmente presente en una cantidad de unas 50 a unas 200
partes en peso por un millén de partes en peso del mondmero
(p.p.m.) o mds. Preferentemente se hallan presentes de unas
Y5 p.p.m. a2 was 150 p.p.m. de los tipos de hidroquinona o

de metilesterhidroquinong, = = = = w « = =@ =« 0 - - - o o

Para un comportamiento éptimo de las composiciones
selladoras anaerébicas, la relacién en peso del acelerador
al iniciador es también, en cualquier caso, un factor a te-
ner‘en cuenta. La relacién en peso total de acelerador a ini
ciador puede ser de unos.8400:1 a unos 1:150, respectivamen—
te. Cuando el acelerador es una amina terciaria, la relacién
en peso de acelerador a iniciador puede ser de unos 400:1 a
wos 1:60. Cuando el acelerador es una N,N-di(alquilo infe-

rior)carboxamida, la relacién en peso de acelerador a inicia
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dor puede ser de unos 8000:1 a wnos 1:30, respectivamente.
En los casos en que el acelerador es una sulfonimida o wna
carboximida, la relacién en peso de acelerador a iniciador
puede ser de unos 400:1 a wnos 1:60, respectivamente. Sin en
bargo, cuando se utiliza uma mezcla de una N,N-dialquilaril-
amina y una sulfonimida como acelerador, la relacién de ace-
lerador a iniciador puede ser de unos 800:1 z unos 1:45, res
pectivamente. La relacién en peso de acelerzdor g modifica-

dor es preferentemente de unos 40:1 a wnos 1225, = = = = = =

Los monémeros de ésteres poliacrflicos de tipo co-
zercial pueden polimerizarse parcialmente al permsnecer en
reposo y'como resultado de ello pueden desarrollar un conte-—
nido de gel relativamente alto. Esta condicién puede detec-
tarse disolviendo el mondémerc en metanol anhidro y observan-
do que se desarrclla cualquier turbidez o precipitado. En
1los casos en que se utiliza, para preparar composiciones se-
1ladoras anaerébicas, wn monémero de este tipc que tenga un
contenido de gel relativamente alto, las cantidades relati-
vas de acelerante y de modificador se ajustan preferentemen-
te subiéndolas a fin de mejorar la vida en almacén de las
composiciones producidas. En general, cuando mis alto es el
contenido de gel observado en el mencionado ensayo con meta-
nol, mayor debe ser la cantidad del modificador de N-nitroso

amina que se halle presente en la composicibn. — - — — « = -~

Segliin el uso final pretendido de las composicio-
nes selladorss puede variar su viscosidad. Una composicién

liquida de viscosidad relativamente baja y de buena tensién
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superficial que mejora la accibn capilar es deseable para
unir superficies muy ajustadas ¢ para sellar piezas premonta
das por medio de la penetracidn del sellador entire las super
ficies en contacto 0 correspondientes. Por el contrario,
cuando deben unirse superficies ajustadas con una relativa
holgura o deben llenarse espacios vacios, se prefieren compo
siciones que tengan una viscosidad relativamente alta o que
tengan propiedades tixotrépicas. En general, las composicio-
nes selladoras pueden tener una viscosidad del orden de unos
10 a unos 2000 centipoises, segin se determina a temperatura
ambiente utilizando un viscosimetro Brookfield a 5 revolucio

nes por minuto y provisto de un védstago del N2 RV 1, - — - -~

Las caracteristicas de viscosidad de la composi=-
cién selladora pueden ajustarse al valor deseado utilizando
una gran variedad de espesantes inertes, tales como silice
ahumado o coloidal, polimetilmetacrilato, caucho poliacrili=-

co, acetato de celulosa, butirato, ftalato de dialilo y simi

"lares. También son adecuados los agentes espesantes reacti-

vos, tales como cloruro de polivinilo, caucho clorado y simi
lares. Ademds pueden también afiadirse colorantes, plastifi-
cantes tales como ftalato de dioctilo y similares, agentes
de desmoldeo o desprendimiento, ftales como glicerina y simi-
lares y cargas inertes, tales como grumo de nylon, polvo de

tetrafluoetileno y similares. = = = = = = = = = = = = = = =

Las composiciones hermetizadoras anaerébicas se
constituyen mezclando primero una cantidad predeterminada de

un monémero de éster de poliacrilato polimerizable y el ini-
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ciador de sal inorgdnica. Después se afiade por lo menos una
porcién del acelerador (por ejemplo sulfimida benzoica) y la
mezcla resultante se envejece hasta que se desarrollan pro-
piedades anaerébicas. Preferentemente, el acelerador afiadi-
do en esta etapa de constitucién es del tipo que fomenta la

disolucidén del iniciador en la mezcla. = = = = = = = = — ~ -

En este momento, es oportuno hacer constar que, si
bien para mantener la fidelidad de este texto con el origi-
nal, las unidades de medida utilizadas se dan en ei sistema
anglosajén, pueden utilizarse las siguientes equivalencias
aproximadas para su conversién en unidades legales: oC =
(2P-32).5/9; 1 pulgada = 25,4 mm; 1 pulgada-libra = 0,113 ju
lios; 1 psi = 0,07 kg/cm2. ------------- -——-

El envejecido de la mezcla preparada puede reali-
zarse a temperatura ambiente o a elevada temperatura. E1 pe-
riodo necesario de envejecido depende en cierto grado de la
temperatura de envejecido, dado que las propiedades anaeréb;
cas se desarrollan en la formulacién dentro de un tiempo re-
lativamente mds corto a elevadas temperaturas y usualmente
es de unas 12 horas a uncs 20 dfas segln la temperatura. Son
adecuadas temperaturas de envejecido de hasta unos 200°F. A
temperatura ambiente, las formulaciones Preparadas se enveje
cen preferentemente durante siete a diez dafas. A temperaturas
elevzias, por ejemplo de unos 1209F, las formulaciones Se en
vejecen preferentemente durante un dfa. Después del envejeci
do, se separan por filtracién o de otra forma todos los mate
riales s6lidos presentes en la composicién anaerébica produ~

cida, por ejemplo por centrifugacién ¥ decantacién de la com
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posicién. Después del envejecido y de la eliminacién de los

- s6lidos no disueltos, se afiaden el modificador y el acelera-

dor adicional (por ejemplo dimetil-p-toluidina) y la composi
cién resultante se agita para producir una mezcla substan-

cialmente homogénea que estd lista para el uso. = = = = = ~

La eficacia de la composicién selladora anaerébica

puede valorarse por medio de varios ensayos. = = = = = - = ~

Ia vida en almacén de una composicién selladora
anaerébica se determina manteniendo la composicién en una bg
tella de polietileno de baja densidad y permeable al aire a
una temperatura de 178 + 29F y comproband6 la formulacién
por lo que se refiere al inicio de la polimerizacién (forma-
cién de gel) a intervalos de 30 minutos. Una composicién se-~
liadora libre de formacién de gel después de 30 minutos a
178 + 29F tendrd usualmente una vida en almacén, bajo condi-

ciones normales de almacenaje, de por lo menos un afio., = - -

Un ensayo alternativo de vida en almacén comprende
almacenar la composicién en una botella de polietileno de ba
ja densidad a 120 + 39F durante un perfodo de 10 dias y com-
probar la formacién de gel. Si no se observa formaciédn de
gel bajo estas condiciones de almacenaje después de 10 dias,
la composicién tendrd usualmente una vida en almacén, bajo

condiciones normales de almacenaje, de por 1o menos un afiad.

El tiempo de fraguado y la resistencia final de
wna composicién selladora se determinan por medio de un en-

sayo de "apriete con los dedos" y de un ensayo del'par de
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bloquec. Estos ensayos se realizan aplicando unas pocas gotas
Ge la composicién selladora a los filetes expuestos de un
tornillo desgrasado de acero inoxidable de 3/8 pulgadas que
tiene 24 filetes por pulgada (norma U.S. "Unified Fine Thread
Series, Class 2 fit") provisto de una tuerca desgrasada de.
3/8 pulgadas (FF-N-836). Tanto el tornillo como la tuerca se
desgrasan en 1,1, 1-tricloroetano. La tuerca se desenrosca so
bre los filetes humedecidos hasta que el extremo de la tuer-
ca queda a nivel con el extremo del tornillo ¥ luego se vuel
ve a enroscar hasta que el tornillo sobresale de la tuerca

en de wnos 1/8 a wnos 3/16 de pulgadas. De esta manera se
asegura una cubricidn completa de la zona metdlica en contac

to por parte de la composicién selladora. = = = = = = « — —

Un tormillo tratado de la anterior manera se colo-
ca entonces invertido sobre una superficie nivelada Y se de-
Jja reposar. De tanto en tanto se controlan la tuerca y el
tornillo para determinar si el sellador se ha fraguado o no
en wn grado en que la tuerca puede "apretarse con los dedos",
es decir si la tuerca puede aln hacerse girar manualmente
con respecto al perno sin ayuda de una llave o herramienta
similar. Se observa el perfodo de tiempo necesario para al-
canzar w fraguado de "apriete con los dedos" ¥ se registrs

como tiempo de fraguado. = = = = = = = = = @ - - o - ——— -

Unas 24 horas después de que la tuerca y el torni-
1lo han alcanzado un fraguado de apriete con los dedos se fi
ja la cabeza del tornillo en un torno de sujecién, con el

vdstago del tornillo dispuesto verticalmente. Se aplica una

e e
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llave dinamométrica a la tuerca y se determinan los pares re
queridos para liberar la tuerca (par de ruptura) y para ha-
cer girar la tuerca después de la liberacién (par de giro).
El par de giro se regisira como par medio necesario para ha-
cer girar la ftuerca en wn cuario, la mitad, tres cuartos y
una vuelta completa después de que la tuerca ha sido libera-

da por aplicacién del par de ruptura. ~ =« = = = = = = = « ~

Las composiciones selladoras anaerébicas comercial
mente preferidas son las que presentan un tiempo de fraguado
hasta un estado de apriete con los dedos inferior a unas 24
horas y un valor de par de ruptura o de par de giro de 5 pul

gadas~-libras O SUPETrior. = — = = = = = = = = = = = = = = = =

El ensayo de resistencia a la cizalladura estdtica
para una composicién selladora anaerébica se realiza aplican
do la composicién a un pasador desgrasado de acero, posicio-
nando entonces un collarin del mismo material sobre el pasa-
dor y permitiendo que el conjunto resultante fragle durante
24 horas a temperatura ambiente. Después de ello, el conjun-
to se coloca sobre un cilindro hueco de soporte, de modo que
el collarin se apoye sobre el extremo superior del cilindro
y gue el extremo inferior del pasador quede recibido dentro
de la porcidén hueca del cilindro. El cilindro hueco de so-
porta y el conjunto del pasador y del collarin se posicio=-
nan entonces sobre la placa mévil de un aparato de ensayos
Instron, de modo que el extremo superior del pasador tope

con 1z placa fija del aparatos = = = = = = = = = = = = = = =

Para determinar la resistencia a la cizalladura es

P
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tdtica de la junta obtenida entre el pasador y el collarin se
hacen avanzar la placa mévil, que lleva el cilindro de sopor
te y el conjunto del pasador y del collarIn, contra la placa
fija a una velocidad de unas 0,001 pulgadas/segundo hasta
que se rompe la junta. Se registra la carga mdxima a la rup-
tura y la resistencia a la cizalladura estatica se cuenta &;
vidiendo la carga mdxima a la ruptura por el 4rea de pegado'

entre el pasador y el collarin, = = = = = = = = = = = = = <

Por lo que se refiere a los resultados de ensayo
indicados posteriormente, tanto el pasador .como el collarin
eran de acero al carbono A.I.S.I. 1018 que no tenia un acaba
do superior a 32 micropulgadas. El pasador tenfa un didmetro
exterior de 0,499+ 0,001 pulgadas, el collarin tenfa un did-
metro interior de 0,50+ 0,001 pulgadas y la holgura dimensig
nal entre el pasador y el collarin era de 0,002+ 0,001 pulga

Ia presente invencién se ilustra adicionalmente

por medio de los siguientes ejemplos. = = = = = = = = = - -

EJEMPLO 1: Composicién selladora anaerdbica que confiene mo
dificador de N-nitrosodifenilaming

Se constituyé una composicién selladora utilizando
mondémero de dimetacrilato de tetraetilenglicol (100 partes
en peso), hidroquinona (unas 100 partes por millén de partes
de monémero), perclorato potdsico (0,55 partes en peso), sul
fimida benzoica (0,5 partes en peso), dimetil-p-toluidina

(0,3 partes en peso) y N-nitrosodifenilamina (0,2 partes en
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so). Inicialmente se produjo una mezcla del monbmero y del
perclorato potdsico, se afiadié sulfimida benzoica y la mez-
cla se envejecid entonces a temperatura ambiente durante
unos siete dfas. La mezcla envejecida se filtré después, se
le afiadieron dimetil-p-toluidina y N-nitrosodifenilamina y
se agité. La composicién producida se ensayé por 1o que se
refiere al tiempo de fraguado y por lo que se refiere al par
de ruptura y al par de giro, utilizando tornillos y tuercas
de acero de 3/8 pulgadas. También se anoté el tiempo de for-
macién de gel a 1802F, = = = = = = = = = = = = - - -~ - - =

Se hallé que el tiempo de fraguado era de unos 15
minutos y que el tiempo de formacién de gel a 1802F era de
was 5,5 horas. El par de ruptura resulté ser de 96 pulgadas-

-libras y el par de giro resulté ser de 282 pulgadas-libras.

EJEMPLO 2: Investigacién de la resistencia de cizalladura
estdtica de composiciones selladoras anaerébicas
gue contienen N-nitrosodifenilamina

Se constituyeron formulaciones selladoras anaerébi
cas que contenfan dimetacrilato de tetraetilenglicol, perclo
rato potdsico y cantidades variables de aceleradores, resina
de ftalato de dialilo, como espesante y N-nitrosodifenilami-
na, como modificador, y Se ensayaron por lo que se refiere a
la resistencia a la cizalladura estdtica, al tiempo de fra-
guado y a la vida en almacén a 120%F. Los resultados de en-
sayo se compilan en la Tabla I siguiente. Todas las cantida~
des de los componentes introducidos inicialmente en la formu

lacién se expresan como partes en peso. Las composiciones de

b
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cada caso se constituyeron mezclando primero el monémeroc, el
iniciador y sulfimida benzoica, envejeciendo la mezcla, fil-
irando la mezcla envejecida y mezclando después en el resto

de los componentes para producir una composicién substancial

mente homogénea. = = = = = = = = =& - ;- - - .- - - - - -

TR TR TR
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EJENFLO 3: Actividad de formulaciones que contienen N-nitro
soamina sobre superficies pasivas

Se preparé una formulacién selladora anaerébica
por mezcla de mondmero de dimetacrilato de tetraetilenglicol
{100 partes en peso, que contenfa wnas 90 p.p.m. de hidroqui
nona), perclorato potdsico (0,55 partes en peso), sulfimida
benzoica (0,5 partes en peso), dimetil-p-toluidina (0,36 par
tes en peso), N-nitrosodifenilamina (0,24 partes en peso) y
resina de ftalato de dialilo (40 partes en peso), de la mis-
ma manera que en el Ejemplo 2. La formulacién resultante se
ensayé con tornillos y tuercas de 3/8"—24,.de acero, de ace-
ro recubierto con zinc y de acero inoxidable. Los resultados

de ensayo se compilan en la siguiente Tabla IT. = = = = - -

Tablg II

Actividad de las formulaciones sobre
superficies pasivas

— Tiempo de fraguado, Par, pulgadas-libras
Superficie himin
) Ruptura Giro
acero 0:25 144 466
cine 0:15 108 141
acero inoxidable 0:30 80 048

Como puede verse de los anteriores resultados de
ensayo, la presente formulacién selladora anazerébica es ac-
tiva sobre superficies de acero inoxidable y de zinc, asi co
mo sobre superficies de acero. Ademds, no se observd corro-

sién sobre la superficie de acero después de almacenaje du-

10 oy

L e B T s
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rante 30 dfas a condiciones ambiente. = = = = = = = = = =

EJEMPLO 4: Composiciones selladoras anaerébicas gque contie-
nen diferentes iniciadores y diferentes combina-
ciones de aceleradores

Se constituyeron formulaciones selladoras anaerébi
cas mezclando monémerc de dimetacrilato de tetraetilengli-
col (100 partes en peso y que contenia unas 90 p.p.m. de hi-
droquinona), varios iniciadores, combinaciones de acelerado-
res y N-nitrosodifenilamina, de la misma manera que se ha in
dicado en el Ejemplo 2. Las composiciones obtenidas se ensa-
yaron por lo que se refiere a la vida en almacén a temperatu
ra ambiente, a 1202F y a 1802F, por lo gue se refiere al
tiempo de fraguado y por lo que se refiere al par de torsién
antes y después de envejecido durante 10 dfas a 1202F, en
tornillos y tuercas de acero y de acero inoxidable de
3/8"-24. Los resultados de ensayo se indican en la siguiente

Tabla IIl. = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = = -

e o e

WL

B Lol et tar i L ok e




ALY
Gy
Ar&h.l“ :n o

0pPo] T3P QTATOSTP @S ou anb ogad

mwmsiﬁsuﬁpmnoo BT 2juBIND BPIPBUE @muHP:doA> NQUﬂEdShouﬁﬁpmsﬂvAw umﬁﬂvﬁ3H0plmlﬁﬂpmsﬂvam twotozUaq ﬁﬁﬁaﬁmdsmaw
“ Y
€51/8v | 261/09 061/9€ G9L/2L (260}
of:1 6620 og:slL 06G:0 uy |serp 01| souw | 2‘o €40 G [ &0 8o¢gdeNn
osi/gy | 0o9g/2L voe/9¢ 69€/2. (26f0)
0012 0£:lL o€l 00:1 uy |sBrp o1<| sow < 2o €0 -~ 1 G6*0 Bocglen
tvi/ve | 6gL/eL (L1209}
- - 0£:0 62:0 yg |seyp ¢ sau | < 2‘o €0 G| G 8ocgex
L6/9¢ | 8€1/96 L€2/9€ 82z,/09 (L120) i
00:2 &¥:0 6230 2410 ue (serp oL<| sem 1 2o €‘o -- ] 6 BoCs2y |
Lit/9€ 6v2/0L (L(OL):
- -- 0£:0 0£:0 uyf |serp ¥ BID 1> 240 €0 ¢ | g‘o Bodse (VvuN)
c9L/8% | ¥Lv/g01 €12/9¢ Liy/96 9 Muﬁo,v
06:0 G¥:0 0£:0 0¢£:0 yt serp o1<| som 1< 2‘o €40 -—- 1 6 0¢s2 (VHN)
_opend _open? €12/0€ | +99v/06 v (6)
BJIJ UTS | BIJ UIS 02:0 02:0 ut |sByp OLL| ®ID L> 2o €40 -- | 6*‘0 OTOBN
g02/8v | 662/801 0£2/09 0LE/¥8 (¢5°0)
001 6G:0 0£:0 Ge:0 us |serp 01| sam I 2o €0 -- { G‘0 Yotox
222/9¢ 29v/021 .?G.C
- - 0£:0 0£:0 usto>| us‘o>| erp 1> 24 €40 -- | 6% o0tovun
9TqBPTX oxso®e 3TqQEPTX oxade ds0g@L] Jds02L ‘que °F ING |, dMa | ,SH
Jur ogoom ouTr oxsom , (¢ (9 (2
SBIP Ol - op *dwag B USOBWTE U® BPTA §3JI0DBISTIOEOD
_ *ds02l ® opro 1098f8Aud 9p saquy |UTWE (oxswpuou
ofaAua sp sgndsaqg _~TTUsJITp saqJed QL /s31%
(0x12/eanjdn) seaqiy-sepes 08013 TU-N 1Bd) JOPBIITUL
Tnd ua aed £ (utw:y) openseay op odwat]

S8JOPBTOTUT S31USISBJITP OPUBZITTIIN optoalsaus
3p spndsap £ sgjuB UPTOBTNWIOI BT oD sapepatdoad ap ugtoraedwo)

IIT BIq®E



10.

15

- 28 -

De los datos ilustrados en la Tabla III puede ver-

se fdcilmente qué los distintos percloratos y persulfatos

son iniciadores eficaces para el presente sistema anaerdébico.

EJEMPLO 5: Sistemas anaerébicos combinados con varios moné-
meros

Se prepararon formulaciones selladoras anaerdbicas
de la misma manera que se ha indicado en el Ejemplo 2, utili
zando varios monémeros de dimetacrilato (100 partes en peso
y que contenfan wmas 90 p.p.m. de hidroquinona), cantidades
variables de iniciador de perclorato potdsico, sulfimida ben
zoica (0,05 partes en peso), dimetil-p~toluidina (0,3 partes
en peso) y N-nitrosodifenilamina (0,2 partes en peso). las
formulaciones obtenidas se ensayaron por lo que se refiere a
la vida en almacén y por lo que se refiere al tiempo de fra-
quado y a la resistencia sobre tornillos y tuercas de acero

y de acero inoxidable de 3/8"-24. Los resultados de ensayo

se presentan en la siguiente Tabla IV, - = ~ = = = = = = = =
Tabla IV
Sistemas anaerdébicos con varios monémeros
. .. Tiempo de fraguzdo (h:nin)
KClO4, |Vida en |y par en pulgadas-libras
lendmero partes |almacén (ruptura/giro)
en pesola 1202F :
acero acero inoxidable
diime+acrilato de| 0,108 | 1 dfa 1:00 1:10
etilenglicol 36/303 84/117
dimeiacrilato del 0,156 | 3 dias 0:25 0:45
1, 3=tutilengli- 36/255 84/195
col
dimesacriiato de| 5,670 |>10 dfas| 0:40 1:00
visfenol A etoxi 60/222 108/162
ilado

7)cantidad afiadida durante la constitucién pero que no se di
sclvié del todo
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Los anteriores datos indican que pueden obtenerse
un buen tiempo de fraguado y buenas caracterIsticas de resig
tencia con varios mondmeros de dimetacrilato tanto en super—~

ficies de acero como de acero inoxidable., = ~ =~ = =« = = = ~

BEJEMPLO 6: Sistemas anaerdébicos combinados con varias N—ﬁi—
Lroscaminas

Se combinaron formulaciones selladoras anaerdbicas
de la misma manera que Se ha indicado en el Ejemplo 2 utili-
zando dimetacrilato de tetraetilenglicol (100 partes en pe-
so), perclorato potdsico (0,55 partes en péso), sulfimida
benzoica (0,5 partes en peso), dimetil-p-toluidina (0,36 par
tes en peso) y 0,4 partes en peso de un compuesto orgdnico
que tenfa un grupo nitrosc en su nidcleo. Las formulaciones
resultantes se ensayaron por lo que se refiere a la vida en
frasco a 1802F y a 1209F y se deferminaron el tiempo de fra
guado y la resistencia sobre tuercas y tornillos de acero y
de acero inoxidable de 3/8"-24. Los datos obtenidos se pre-

sentan en la siguiente Tabla Vi = = = = = = «@ = = = = = ~ -
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Los datos de la Tabla V ilusiran que la presencia
de la estructura N-N=0 en el compuesto modificador es ne~
cesaria para obtener las deseadas altas propiedades de resis

tencia en la formulacidn Selladorg. = — = = « = « = o = = =

Otras composiciones selladoras anaerébicas tipicas

que pueden constituirse son como sigue: = = = = = = = - - -

Formulacién I Partes en peso
dimetacrilato de tetraetilenglicol 100
perclorato potdsico . 0,55
sulfimida benzoica 0,5
N-nitrédifenilamina 0,6
@imetil-p-toluidina 0,6
colorante 0,009
ftalato de dioctilo ’ 8

Formulacién II Partes en peso
dimetacrilato de tetraetilenglicol 100
perclorato potasico 0,55
sulfimida benzoica 0,5
N-nitrosodifenilamina ' 0,4
dimetil-p-toluidina ' 0,36
resina de ftalato de dialilo 27
colorante 0,008

ftalato de dioctilo 36
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Formulacién III , Partes en peso
dimetacrilato de tetraetilenglicol 100
perclorato potédsico | 0,55
) sulfimida benzoica 0,5

5e N-nitrosodifenilamina 0,9
dimetil-p~toluidina 0,6
diéxido de titanio 16
polvo de tetrafluoetileno 30
plastificante poliéster 120

10. s{lice ahumado ) 6

Formulacién IV Partes en peso

dimetacrilato de tetraetilenglicol 100
dimetacrilato de bisfenol A etoxilado 75
perclorato potdsico 0,55

154 sulfimida benzoica ' 1,0
N-nitrosodifenilamina 0,3
dimetil-p-toluidina 0,8
colorante 0,02
resina de ftalato de dialilo 30

20. EJEMPLO 7: Composicién selladora enaerébica que contiene

persulfato potdsico, dimetilformamida y sulfi
mida benzoica

Se constituyeron composiciones selladoras utilizan
do los ingredientes indicados en la siguiente Tabla VI, se
25. envejecieron a unos 1809F durante unas 15 horas y entonces

se ensayaron por lo que se refiere al tiempo de fraguado has
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ta el estado de apriete con 10s ded0S. = = = = = = = = = = =

Table VI

Formulacién

gramos de ingrediente

Ingrediente A B c D

Dimetacrilato de tetraetilenglicol | 50 50 50 50

Persulfato potésico 1,5 1,5 1,5 1,5
Dimetilformamida - 10,0 | - 10,0
Sulfimida benzoica - 0,41 0,4

No se observé fraguado en 24 horas para la Formula
cibn A, el tiempo de fraguado para la Formulacién B resulté
ser de 2 horas y se observé un fraguado parcial para la For-
mulacién C después de 24 horas (sin fraguado después de 4 ho
ras), pero la Formulacién D tuvo wn tiempo de fraguado de
0,167 horas. Los datos anteriores demuestiran que se obtiene
un efecto acelerador sinérgico cuando se utiliza una combing
cién de dimetilformamida y sulfimida benzoica a una relacién
respectiva en peso de unos 25 a 1 como acelerador para la po

limerizacién iniciada con persulfato potdsico, = = = = = « =

EJEMPLO 8: Composicidn selladora anaerébica que contiene di
metacrilato de tetraetilenglicol, iniciador de
sal inorginica y coaceleradores

Se constituyeron composiciones selladoras utilizan
do monémero de dimetacrilato de tetraetilenglicol (100 par-
tes en peso), estabilizante (hidroquinona, 90 partes por mi-
116n de partes de monémero), varios iniciadores de sales

inorgénicas y como coaceleradores dimetilformamida (20 par-
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tes en peso) y cantidades variables de sulfimida benzoica.

Durante la constitucién el iniciador de sal inorgdnica se

mezclé con el monémero y entonces se afladieron los coacelera

dores y la mezcla resultante se envejecié durante una semana

aproximadamente a temperatura ambiente. Después de ello la

composicién envejecida se filtré y se ensay6 por lo que se

refiere al tiempo de fraguado, par de ruptura y par de giro.

Las composiciones producidas y los resultados de ensayo de

las mismas se compilan en la siguiente Tabla VII. = = = - =
Tabla VII
Coaceleradores (par |Tiempo de | Par, pulgadas-

Iniciador (par tes en peso) fraguado, libras

tes en peso)8 | ;y6) ps?) | Mmin  }puptura | Giro
xe1o, (0,55) 20 0,5 0:10 18 20
KZSZOS (0,217) 20 0,8 0:50 24 24
NaClO4H20 (5,0 20 0,5 72:00 12 12

2)ps - sulfimida benzoica

6)piF - dietilformamida

8)por 100 partes en peso del monémero

Los datos anteriores demuestran las propiedades

snaerébicas de las composiciones preparadas segin esta inven

EJEMPLO 9: Composicién selladora anaerébica con persulfato
aménico como iniciador

Se formularon composiciones afladiendo a monémero de
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dimetacrilato de tetraetilenglicol (100 partes en peso), di-

metilformamida (20 partes en peso), persulfato aménico como

iniciador y cantidades variables de hidroquinona como inhibi

»~ dor. La mezcla resultante se remezclé y entonces se enveje-

5. cib durante siete dfas. Después de envejecido la porcidn li—

quida de la formulacién producida se decanté y se ensay§ por

1o que se refiere al tiempo de fraguado, al par y a la esta-

bilidad a 1202F durante 10 dfas. Los resultadcs de ensayo se

ilustran en la siguiente Tabla VIII.

Tabla VIII
.. o . Par, pulga- |Esta~
Iniciador Inhibidor, Tiempo de .3 ool
partes en peso8) pP.D.I. fraguado das-libras bé;é
himin Ruptu | Gi-
ra ro
1,5 90 1330 12 12 |me~-
' dia!®)
1,5 130 2:009) | == | == | buena
1,5 190 2:00%) | == | =— | buena
1,5 250 sin fra- - -~ | buena
guado
10. 8)por 100 partes en peso del monémero
9)fraguado parcial
1O)gelificado después de 48 horas
EJEMPLO 10: Composicién sélladora anaerébica con perclorato
aménico como iniciador
15. A 100 partes en peso de monémeroc de dimetacrilato

de tetraetilenglicol se le afiadieron perclorato aménico (10

partes en peso), dimetilformamida (0,5 partes en peso), sul-
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fimida benzoica (0,5 partes en peso) e hidroquinona (69 p.p.m.)-
La mezcla resultante se remezcld entonces y la mezcla obteni-
da se envejecié durante perfodos variables de tiempo. Después
del envejecido, la porcién liquida de la formulacién produci-
da se decanté y se enséyd por lo que se refiere al tiempo de

fraguado, al par y a la estabilidad. Los resultados se presen

tan en la siguiente Tabla IX. ~ = = = = = = = = - o« =« =« -~
Tabla IX
Par, pulgas
Tiempo de enveje Tiempo de fragua das-libras |Estabi
cido, dfas do, h:min “RUDTU  Gio lidad”
ra _ ro
3 1:00 S S
10 3:00 96 114
13 1:00 240 219 {buena

Los datos anteriores demuestran las mejores carac—

teristicas de par obtenibles con el envejecido de las formu-

laciones producidasS, = = = = = = = = = = = = = = = = . = = ~

EJEMPLO 11: Composicién selladora anaerébica que contiene
perclorato aménico y dimetilformamida

Se preparé una mezcla de mondmero de dimetacrilato
de tetraetilenglicol (100 partes en peso), perclorato améni-
co, dimetilformamida e inhibidor de hidroquinona (69 p.p.m.)
y se envejecié durante tres dfas. Después de ello se decanté
la porcién 1lfquida de la mezcla y se ensay6 por lo gque se re

fiere al tiempo de fraguado y al par. Los resultados de en-




sayo se indican en la siguiente Tablz X.
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Tabla X

) DMF,G) Tiempo de |Par, pulgadas-libras
Iniciador ) partes en fragugdo, :
partes en peso peso h:min |{Ruptura Giro
2 10 5-18 60 36
2 20 5-18 24 15
5 5 | 5:00 24 23
5 20 4:00 96 99
10 5 5-18 - 24 12
10 40 5~18 24 24
6)pimetilformamida

8)por 100 partes en peso del mondmero

EJEMPLO 12:

Composiciones selladoras anaerdébicas preparadas

5. con monémero de trimetacrilato de trimetilol-
propano
Se mezclé monbmero de trimetacrilato de trimetilol
propano (100 partes en peso) con varios iniciadores (10 par-
tes en peso) y con cantidades variables de dimetilformamida.
10. Las mezclas producidas en@ejecieron durante siete dias, se

decanté su porcién liquida y se ensayaron por lo que se re-

fiere al tiempo de fraguado y al par. Los resultados de en-

sayo se indican en la siguiente Tabla XI.
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Tabla XI
DMF,G) Tiempo de |Par, pulgadas-libras
Iniciador partes gn fraguado, .

peso8 h:min Ruptura Giro
KClo4 1 4:00 12 12
KClO4 2 3:00 12 12
KClO4 5 3:00 12 12
NH4clo4 1 3:00 12 12
NH4C104 5 3:00 6 6
KZSZOS 1 4:00 12 12
K28208 5 4:00 . 18 18
Nazszos 1 3:55 96 123
Na23208 10 4:10 24 24
6) Dimetilformamida
8)

por 100 partes en peso de mondmero

El ejemplo anterior ilustra la eficacia del mondéme
ro de trimetacrilato de trimetilolpropano en formulaciones
selladoras anaerébicas que contienen iniciadores de sales

inorgénicas.__-_-___--_—_—_—--_-..__;_

Se declaran de novedad y propiedad para Espafia,

sus territorios y plazas de soberania, las siguientes: - - =

REIVINDICACTIONES

1.- Método para preparar una composicién selladora
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anaerébica, caracterizado porque comprende las etapas de: =

incorporar conjuntamente un monémero de éster
poliacrilico, un iniciador de sal inorgénica elegido del
grupo formado por percloraté aménico, perclorato de metzl
alealino, perclorato de metal alcalinotérreo, persulfato ahg
nico, persulfato de metal alcalino y persulfato de metal al-

calinotérrec, un acelerador y un inhibidor de polimeriza-

envejecer la mezcla formada durante un perfodo

de tiempo suficiente para desarrollar propiedades anaerdbi-

eliminar los sélidos de la mezcla envejecida.-

2.~ Método segin la reivindicacién 1, caracteriza-
do porque, cuando se forma la mezcla del monémero y del ini-
ciador, sélo se aflade una porcidén del acelerador y porque el
resto del acelerador y un modificador se afiaden a la mezcla

envejecida libre de s861idos. = = = = = = = = = = = = = = = =

3,- "NETODO PARA PREPARAR UNA COMPOSICION SELLADO
RA ANAEROBICA®. = = = = = = = = = = = = = = = = FPR

Todo ello conforme se describre y reivindica en

la presente memoria que consta de cuarenta hojas, foliadas
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y mecanografiadas por una sola de sus caras.

MADRID, 15 ABR. 1976
P.A. M. CURELL SUFOL

) /LCL£QLLLL::L(\“

maf.
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