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MEMORIA DESCRIPTIVA

Es objeto de la presente invencién un procedimien-
to para la preparacifén de una masa de un solo componente,
estable al alchenamiento y activable por fuerzas mecéni~
cas y/o fisicas, formada por asociaciones monémeras, oligd-
meras y/o polfmeras y uno o varios componentes endurecedo-
res: estando contenido como minimo el componente mondmero,
oligémero, o polimero, y/o el/los que sirve(n) para el en-
durecimiento, en una envoltura protectora que impide la reac-
cién; Las masas‘pueden'presentar en su caso también cierto
contenido de otros ingredientes.

En la prictica se conocen bastante bien las masas
reactivas formadas por dos o mds componentes. Se.entienden
como tales, por regla general, aquellas ejecuciones en las
cuales las asociaciones que reaccionan entre si, se alma-
cenan envasadas por separado, y se llevan a reaccién tan
s8lo pocos antes de su aplicacién, por ejemplo mezclando
estos componentes entre si., También se sabe que tales:masas
reactivas de dos y mis componentes pueden endurecerse o po-
limerizarse, para formar materiales de alta calidad, aglu-
tinantes y similares, generalmente muy estimados.No obstan-
te, estas ejecuciones de dos o mis componentes poseen afin
toda una serie de desventajas importantes, que resultan
extraordinariamente molestas para una utilizacién més in-
tensa de las mismas en muchos sectores de la técnica y de

las industrias y oficios. Estas desventajas son, entre otras,
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las siguientes:

- relaciones criticaslde mezcla

- errores de mezcla

- tiempos de envasado y de uso, demasiado cortos
o demasiado largos.

- las mezclas de gran volumen proporcionan reac-
ciones fuertemente exotérmicas.

- los fiempos de endurecimiento son excesivos

- se precisan instalaciones voluminosas y/o cos-
tosas para mezclar y dosificar los dos,o mis,
componentes _ '

- hay dificultades fisiolégicas en el caso de mu-
chas de las sustancias reactivas empleadas comun-
mente,

En los tiltimos afios no han faltado los esfuerzos
para eliminar estas desventajas, desarrollando ejecuciones
de un solo envase,-o sea de un solo componente, de propie-
dades anilogas. En algunos campos se ha conseguido un éxi-
to parcial con estos esfuerzos, particularmente en las eje-
cuciones de un solo componente reactivables por la humedad
atmosférica, basados en caucho de silicona, poliuretano y
polisulfuro. Sin embargo, hay también muchas ejecuciones
de dos y mls componentes, que por diversas razones no pue-
den ser transformadas en ejecuciones que endurezcan por efec-
to de la humedad. Independientemente de ello, las ejecucio-
nes que endurecen con la humedad muestran entre otras las
desventajas de que sus tiempos de vulcanizacién y endureci-

miento son muy lentos (duran varios dias), y a su vez depen~
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den del grosor de la capa y/o de la ﬁumedad atmosférica
relativa del ambiente.

Como consecuencia de ello, en tiempos recientes
se ha intentado, cada vez con mayor insistencia, solucio=-
nar éstas y otras desventajas de modo que por lo menos uno
de los reactivos y/o iniciadores de la reaccidn se ofrezcan
envasados en envolturas protectoras que impidan la reaccién.
El envasado con materiales envolventes quimicamente inertes
puede hacerse o bien en fase liquida o sflida, utilizéndo-

[

se preferentemente ciertas tecnologias conocidas hoy en di

o

de encapsulamiento, en especial las tecnologfas de micro-
encapsulamiento, obteniéndose as{ productos vertibles de
reducido tamailio de grano. Por esta fazén se hablar a con-
tinuacién, para mayor sencillez, preferentemente de microw
clpsulas y sustancias microencapsuladas, aunque debe enten--
derse por ello, en general, que se trata de sustancias
rodeadas de envolturas protectoras.

Para que estas envolturas protectoras impidaw con
cierta eficacia temporal que se produzcaiuna reaccién, tie-
nen que cumplir con toda una serie de requisitos,ﬁh%biéndo-
se creado nuevos parédmetros para la utilizacién dé sustan-
cias microencapsuladas, Estos nuevos parimetros surgen por
el hecho de que las envolturas de proteccidén o los materia-
les envolventes deben ser, segfin su aplicacién y entre otras
cosas.

- quimicamente inertes frente a la fase interna Y

externa,

— herméticos a la difusidn,
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- resistentes a la rotura, eldsticos o flexibles,
y/o estables a los cambios de temperatura.
Para que las envolturés protectoras o los materia-
les envolventes de las microcépsulas cumplan con los requi-
sitos arriba expuestos y otros, se someten a los mls diver-

sos tratamientos posteriores, Estos tratamientos posterio-

res de las paredes de la microcdpsula pueden consistir,

entre otras cosas, en métodos especificos de contraccién y
endurecimiento, y también en la aplicacién de paredes se-
cundarias sobre las envolturas protectoras, o en otras ma-
nipulaciones. De este modo pueden crearse envolturas protec-
toras resistentes a la rotura, herméticas a la difusién y
estables al almacenamiento; sin embargo, entre otras pue~
den poseer la desventaja de que al desear aplicar las ma-
sas en las cuales se encuentran, resulten diffciles de
abrir y de destruir, As{ suele suceder muy especialmente
en el caso de los espectros capsulares inferiores a 600 pm,
sobre todo en los inferiores a 300 pm, Precisamente cuan-
do el tamafio de las microcdpsulas es pequefio, muchas veces
no basta con una presién y/o unas fuerzas de cizalladura
fuertemente incrementadas para destruirlas, Ademis, en la
préctica no hay disponibles medios auxiliares y dispositi-
vos sencillos que fuesen capaces de generar unas presiones
tan altas como son necesarias para romper estas envolturas
protectoras, Aparte de que estos procedimientos suelen dex
formar y perjudicar mucho los fitiles, materiales y demés,
Al preparar y almacenar estas masas que contienen

sustancias microencapsuladas, se observa afin otra desventaja.
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Esto ocurre especialmente en las masas para ejecuciones
de alta viscosidad, tixotropfa y/o elevado grado de re-
lleno, en especial con materiales de relleno granhlosos y/o
puntiagudos. Las fuerzas de cizalladura que muchas veces
se presentan durante el proceso de mezcla y que frecuen-
temente son nqcegarias, son tan grandes que rompen al menos
parcialmente las envolturas protectoras, de manera que en-
tonces las sustancias reactivas que se escapan pueden pro-
ducir una reaccién prematura indeseada, Al almacenar es-
tas masas, sobre todo cuando van rellenas con sustancias de
relleno especificamente pesadas, se observan destrucciones
parciales anilogas en las cipsulas, porque el elevado peso
propio de la masa hace presifén permanente sobre las pare-
des de las envolturas protectoras sobrepasando el valor de
su resistencia a la presién.

Las desventajas ya descritas y algunas otras-<de
las ejecuciones de un solo componente que se han llegado
a conocer del tipo de las qué contienen sustancias reac-
tivas microencapsuladas, pueden resumirse en lo éSencial

en las siguientes caracter{sticas negativas mds notables:

1. Debido a fricciones, temperaturas y/o fuerzas similares
elevadas, se produce, al incorporar las microcépsulas
en una mezcla, la rotura de como minimo una parte de
las microcépsulas.,

2, Al almacenar masas formadas con sustancias de relleno
de gran peso especi{fico, se produce también rotura de

cépsulas debido al elevado peso propio.

b1



10

15

20

25

3. las fuerzas mecédnicas y/o f{sicas que dependen del tiem-
po y de la tgyperatura en el lugar de aplicacién, muchas
veces no son suficientes para alcanzar el nivel necesa~-
rio de rotura de las microcépsulas.

En la 'memoria de publicacién alemana DT-0S 2 626 603
se describen unas masas de polisulfuro que contienen reticu-
lantes o vulcanizantes microencapsulados. En el caso de los
productos vulcanizantes se trara de sustancias conocidas,co-

mo como dibéxido de plomo, diéxido de manganeso, perdxido

“de zine, hidroperéxido de cumol y similares. Estas masas

de polisulfuro que contienen productos vulcanizantes microen-~
capsulados, tienen un solo componente y parece que facilitan.
la aplicacién en el lugar de uso., Gracias a la distribucién

homogénea del.producto vulcanizante en una envoltura de pro-

teccién que impide la reaccidn, se quiere asegurar que las

" masas activadas aplicadas en las fugas de dilatacién de las

construcciones, proporcionen vulcanizados que en compara-
cién con las ejecuciones que emplean dos componentes, actual-
mente conocidas, pueden someterse antes a una carga. La me-
moria indica ademis que el tamafio de las microcdpsulas no
debe ser inferior a 400 um, preferentemente no debe ser in-
ferior a 600 um, porque las microcipsulas pequeiias son muy
diffciles de destruir. Ademis, estas masas hermetizantes
tienen que llevar un excedente de aprox., 10-20% de produc-
tos reticulantes, o vulcanizantes, para que se oxiden to-
dos los grupos SH del polimero de polisulfuro., Unas micro-
cApsulas demasiado grandes, en cambio, muestran un grado

desfavorable de distribucidn del endurecedor o del produc-

e L T CTCHNUORE.
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to vulcanizante en la masa, y, ademds, al ser incorpora-
das mediante mezcla en la misma pueden sufrir ya vna des-
truceidn parcial. Puesto que la cota de destruccidn duran-
te el proceso de mezcla es imposible de calcular, la cali-
dad de estas masas depende mis o menos de la casualidad,
una vez han pasado por dicho procedimiento. La activacidn
misma se lleva a cabo en un dispositivo activador. Este
dispositivo activador y destfuctor consiste en un tritu-
rador y un husillo de transporte, que lleva montada detrés
de la tobera de eyeccidén una pistola atomizadora. La préc-

tica ha demostrado, sin embargo, que un dispositivo mecé-

nico de este tipo no es suficiente para alcanzar un nivel

elevado de dest?ucci6n de las cépsulas, puesto que en pro-
medio es inferior al 60%. Para obtener vulcanizados repro-
ducibles con propiedades equilibradas serfa necesario en
cambio un nivel un nivel de destrucci6n'de las cpsulas
superior al 80%, y mejor aln superior &l 90%. Otri desven-—
taja econdmica reside en la utilizacidén preferente de mi-
croesferas de tamafio superior a 400 jpm. Y puesto que las
tecnologias de microencapsulado actualmente conocidas no
pueden impedif que durante el microencapsulado de tales
productos vulcanizantes se produzcan también microcépsu-
las en cantidad considerable, cuyo tamafio de grano sea in-
ferior a 400 pm, las cuales no pueden utilizarsé, se oca-

siona un perjuicio de {ndole econdmica notable.

En la memoria de pubiicacién alemana DT-0S 2 536 319

se describen por primera vez nuevas posibilidades para fa-

bricar estas masas de un solo componente que contienen ta-
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les sustancias microencapsuladas, ademis de las tecnicas
de activarlas y’aplicarlas. La teorfa de esta invencién
se basa en 15 observacién de que en estas masas se incor-
poran cuerpos microhuecos inorgénicos y/o orgénicos, que
se hacen cargo entonces de las siguientes funciones o ta-
reas: ' |
1. Una funcién protectora que no puede definirse con més
detalles, frente a las microcdpsulas, durante la prepa-
racibn, '
2. La activacién de estas ejecuciones feactivas se consigue
por el hecho de que las fuerzas mecnicas y/o fisicas
-aplicadas a las masas, deétruyen los microcuerpos huecos,
y los productos que resultan de la destruccidn puntia-
gudos y aguzédoé rompen y/b destruyen las paredes de
las microcépsulas.
La prictica ha demostrado qué con estas masas pue-
den solucinnarse y renovarse toda una serie de problemas .
de aplicacién que ahora resultaﬁ mis sencillos., No ohstan-
te, existen también casos de aplicacién en los cuales dichos
productos que resultan de la destruccidén de los microcuer-
pos huecos, aguzados y/o puntiagudos, pudieran ser perju-

diciales, porque son causa de

a) superficies 4speras y/o

b) alteracibén de las propiedades finales

en los productos finales endurecidos o acabados de vulca-
nizar. Ello ocurre especialmente asi cuando los microcuer-
pos huecos han de servir al mismo tiempo para proporcionar

al producto final, en funciones de material de relleno, un
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peso especifico reducido.

El objeto de la presente invencién es la prepara-
cién de masas de unm solo componente mejoradas, contenien-
do reactivos inactivados mediante envolturas protectoras
que impiden la reaccién. Dichas masés se distinguen por no
presentar las desventajas antedichas.

Se resuelve el objetivo perseguido por la presente
invéncién, en base al hecho de que las masas activables de
un solo componente, que contienen en su seno como minimo

una de las sustancias reactivas, iniciadoras y/o acelera-

_dores, en una envoltura protectora que impide la reaccién

¥ que puede ser destruida por medio de fuerzas mecénicas
y/o fisicés, contiene microcuerpos huecos de tipo -tal que
al aplicarseles fuerzas mecédnicas y/o fisicas son estables

y por tanto no originan cantidad considerable de productos

de destruccidn. Estos microcuerpos huecos estables asumen

la misidn, segln la invencidén, por una parte de ser "sus~
tancias protectoras" durante la preparacifn y el almacena-
miento de tales masas, ¥y por otra parte de ser elementos
destructores de las envolturas protectoras durante la apli-
cacibén de la masa. Los microcuerpos huecos estables vienen
a ser, ademis, elementos que proporcionan a las masas for-
madas segfin la invencidn, pesos especificos reducidos,

Los microcuerpos huecos estables empleados segiln
la presente invencidén pueden estar fabricados a base de
sustancias inorgénicas o/y orginicas. Tienen preferentemen-

te forma de esfera hueca. - -

Los microcuerpos huecos inorgénicos puedenﬁéer,
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entre otros materiales, de vidrio, sustancias minerales
hinchadas y/o expandidas, tal como cenizas volantes, per-
litas, silicatés, por ejemplo silicatos de caleio, magne-
sio y boro, y otras materias similares. Los microcuerpos
huecos orglnicos pueden ser de materiales plasticos como
duroplisticos, y por ejemplo aminoplédsticos y fenopllsti-
cos. El espacio hueco de los microcuerpos huecos puede
llenarse en su caso con gases inertes, como por ejemplo
con nitrégeno. -

El tamano del grano de los microcuerpos huecos
estables puede variar entre amplios limites y sus diémetros
son inferiores a 3.000 pm, en especial inferiores a 1,500
Jm. Poseen ademis bajo peso residual y peso especifico
reducido, que preferentemente serd inferior a 1,0 g/bms,
en especial inferior a 0,8 g/cms, y sobre todo mis bajo
que el peso especifico de las masas en las cuales estén
incorporados. Las cantidades de microcuerpos huecos que
se afiaden a dichas masas pueden variar también entre am-
plios limites, y se sitfian preferentemente entre 0,5 y
700% del peso, referido este porcentaje a las materias
primas bisicas sin relleno. El contenido en microcuerpos
huecos estables depende ademAs del contenido en microcép-
sulas, de la funcién protectora necesaria, del contenido
en sustancias de relleno, de la capacidad necesaria de
desintegracidén de las envolturas protectoras y de las pro-
piedades exigidas a los productos definitivos. No obstan-
te, las masas de un solo componente que contienen las sus-

tancias microencapsuladas segin la invencién, deben pre-
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sentar como minimo un contenido en microcuerpos huecos si-
tuado entre 1 y 100%, preferentemente entre 3 y 70% del
peso, referido este porcentaje a las materias primas sin
relleno.

Las masas preparadas segin el procedimiento a que
se refiere la presente invencidn pueden tener una base inor-
génica, metalo-orgénica y/u orgénica. Pueden presentarse en
forma 1fquida, pastosa, tixotropa, semisélida y/o sblida.
Como asociaciones inorgénicas monémeras, oligdémeras o poli-
meras, sirven entre otras también las masas de fraguado
bidriulico, los cementos, como cementos Portland y cementos
fundidos de al@mina; el yeso, las anhidrités, magnésitas,
cal, silicatos, como el vidrio soluble. Entre los sistemas
metalo~orginicos figuran, entre otros, también las asocia-
ciones orgénicas de silicio y/o titanio tal como los frga-
nosiloxanos, resinas de silicona, cauchos de silicona,
titanatos de alquilo. Para las masas reactivables de un
solo componente y de base monémera, oligdmera y/o polime-
ra, de tipo orgénico sirven todas las asociaciones reacti-
vas que proporcionan asociaciones polimeras y/o elistéme~
ras reticuladas por reaccidn polimerizante, policondensan-
te y/o poliaditiva. Entre &stas figuran también los siste-
mas de caucho y elastémeros vulcanizables naturales y/o
sintéticos, tal como polimerizados de mezcla de butadieno-
acrilonitrilo, polimerizados de mezcla de butadieno-estirol,
polisulfuros; aminoplastos y fenoplastos, tal como cénden—
sados de aldehfdo y urea, .melamina; fenol y/o resorcina;

las asociaciones que contienen grupos de vinilo y/o dieno,

"3
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tal como Acido de acrilo y/o metacrilo, sus ésteres, ami-
das, nitrilos y demis derivados, el estirol y sus deri-
vados, las resihas de poliéster no saturadas; las asocia-
ciones de epbxido y poliepbxidos, tal como resinas de epd-
xido aromiticas, alifdticas y cicloaliféticas, el éster de
glicidilo, el éter de glicidilo, los poliuretanos y demés
sistemas reticulables con isocianato; poliaminas, polia-
midas, polifminas, poliimidas y sus derivados y otros si-
milares.

El término "componente que sirve para endurecer”
abarca por ejemplo los iniciadores de la reaccifn para los
diferentes sistemas vulcanizantes, polimerizantes, policon-
densantes y/o poliaditivos, o sea en general las asocia-
ciones reactivas que pueden iniciar una reaccibén. Entre
éstas figuran, ademds, de los correactantes, también los endu-
recedores, como por ejemplo poliaminas, poliamidoaminas;
algunos radicalizantes conocidos como los perdxidos, hidro-
perdxidos, pericidos, sus derivados y sales; productos oxi-
dantes como diéxido de plomo, dibéxido de manganeso, isocia-
natos y sus derivados; mercaptanos y mercapto-asociaciones.

| Ademls, estos componentes incluyen, segin la pre-
sente invencidn, también aquellos disolventes que pueden
utilizarse para reactivar pelfculas secas, mediante hincha-
miento y/o desprendimiento de sistemas f{sicamente agluti-
nables.

Entre los aceleradores de la reaccibén, como com-
ponente que sirve para el endurecimiento, figuran aquellas

asociaciones que entregan ficilmente electrones de modo que
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pueden hacerse cargo de tareas tales como es la desintegra-
¢ién acelerada del peréxido. Figuran entre ellas, sobre todo,
las sales de metales pesados, aminas, amidas, iminas, imidas,
mercaptanos, azo-cuerpos y similares; también forman parte
de ellas los catalizadores etc.

También debe incluirse en este'grupo los productos
auxiliares, siempre que éstos se mantengan inactivos duran-
te el almacenamiento, ya que por ejemplo podr{an evaporarse
y/o reaccionar con otras materias. Se trata de que trasla-
den sus propiedades modificantes a las masas tan s6lo du-
rante y/o después de la aplicacién. Estas sustancias pueden
ser, entre otras, conservantes, productos hidrofobizantes,
retardantes de la aglutinacién y/o aceleradores para ma-
sas de fraguado hidrfulico, reticulantes, difusores, etc.

La presente invencidén permite conseguir que las
reacciones que no.pueden dominarse en condiciones normales,
cuando se trata de sustancias altamente reactivas y que
por ejemplo presentan tiempos de uso y de envasado dema-
siado breves, sean formulables y aplicables gracias a la
inactivacién temporal que proporciona la envoltura protec-
tora., Entre otros pueden prepararse, segin la inyenci6n,
por ejemplo, unas ejecuciones de un solo componente que
pueden reactivarse u dejarse endurecer incluso a tempera-
turas por debajo-de oecC,

Las masas reactivables de un solo componenfe con

un contenido de sustancias reactivas microencapsuladas,

preparados segfin la invencién, estén estructurada¥ de modo

que permanecen inactivas durante su produccién y/o alma-
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cenamiento., Segfn la tecnologfa del encapsulamiento, el
tipo de aplicacién y la rentabilidad, se veri cufles de
los_productos reactivos de un sistema conviene inactivar
temporalmente mediante envolturas protectoras, para poder
mezclarlo con los demés productos reactivos. Preferente-
mente se protegerén con envolturas aquellas sustancias
reactivas que existen en cantidades menores dentro del
conjunto seglin cada ejecucibén concreta. Por esta razén,

el componente endurecedor es el que se utiliza con mayor
frecuencia en forma microencapsulada en algunas de las eje~
cuciones reactivables de un solo componente, as{ como tam-
bién los productos que inician la reacecidn y/o los acele-
radores de la reaccidn.

Las masas que se obtienen con el procedimiento de
la invenciSn pueden modificarse también con otros aditivos,
Son aditivos adecuados, entre otros, los plastificantes,
aceites, asfaltos, brea, betunes, disolventes, colorantes,
pigmentos, productos tixotrépicos, materias de carga orgi-
nica y/o inorgénica y fibras. Ademis pueden afadirseles es-
tabilizadores y/o inhibidores.

Los. microcuerpos huecos utilizados en las masas
segfin la invencién, las microcépsulas y/o las sustancias
de relleno, pueden ir revestidas ademis de productos que
forman puentes adhesivos, como silanos y complejos de cro-
mo, para conseguir entre otras ventajas uniones reforzadas
en las superficies limite. Sin embargo, pueden ir revesti-
das para lograr otra finalidad, tal como dejarlas inacti-

vas frente a los procesos de absorcidn quimica, empleando
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para ello sustancias tales como 4cidos grasos, ésteres de
&cidos grasos o sustancias que mejoran el valor de friccién,
como hidrocarburos fluorados, grafito y similares.

Para fabricar la masa seglin la invencién sirven
todos los grupoé de mezcla que durante el procesado no
desarrollen fuerzas de cizalladura inadmisiblemente eleva-
das y/o grandes fricciones en el material mezclado. Figu-
ran entre estos aparatos los mezcladores planetarios, mez-
cladores de tambor, y mezcladores de husillo.

Al preparar masas cbn elevado valor de viscosi-
dad y/o tixotropfa, en especial cuando se trata de parti-
culas de material de relleno aguzadas y/o puntiagudas, se
necesita un cuidado especial. Ha resultado ser muy conve-
niente que las microcipsulas se humedezcan antes de mez-
clarlas con un aditivo 1l{quido, y/o en.-el caso de sustan-
cias 1fquidas monémeras, oligémeras y/o polimeras, se in-
corporen como.primer componente. A continuacidn se éfec~
tuari la adicién de los microcuerpos huecos.

Para la preparacidn y el almacenamiento subsi-
guiente de las masas de un solo componente obtenidas se-
gln la invencién, los microcuerpos huecos estables ejer-
cen una funcibn protectora, sobre todo, segin pudo com-
probarse con cierta sorpresa, cuando el tamaiio de los cuer-
pos huecos es aproximadamente igual o superior al tamano
medio de las microcipsulas. La funcidn protectora, segin
la invencién, que realizan los microcuerpos huecos énfcom-
paracidén con las microcipsulas, se basa en que por ‘un lado

actfian como distanciadores y por otro lado como productos
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tampén, o sea como "absorbentes", frente a las fuerzas
estlticas propias, por ejemplo al propio peso, y sobre
todo cuando existe ﬁn contenido elevado de materias de

relleno especificamente pesadas. Contribuye a la funcién

“protectora entre otras la forma estable de la esfera hueca

y el reducido peso especifico, Al mismo tiempo los micro-

‘cuerpos huecos son buenos ohstaculizadores de la sedi~

mentacién, y/o retardadores de la sedimentacién en las
masas de un solo componente segin la invencién, con lo
cual se evita también la atumulacién de microcépsulas hue-
cas.,

Esta funcién protectora que ejercen los microcuer-
pos huecos, duante la preparacién y el almacenamiento -de.
las masas de un solo componente preparadas segin la inven-
c¢ibén, se demuestra con la simple cbmparacién cuando se
utilizan perlas de vidrio del mismo tamaiio y del mismo vo-
lumen. Las microbolitas de vidrio tienen peso residual de
1,3 hasta 2,5 g/bms. Cuando se utilizan estas microbolas
se produce ya durante el proceso de mezclado en un apara-
to mezclador, una destruccién parcial de las cipsulas, y
los reactivos y endurecedores que se filtran inician ya
los procesos de polimerizacidén. Ademis, el adelanto técni-
co de esta funcién protectora segiin la invencidn, se carac-—
teriza adicionalmente por el hecho de que, cuando ée ana-
den cuidadosamente a una masa altamente reactiva y muy
cargada con materias aguzadas y puntiagudas, por una parte
sélo perlas de vidrio y por otra sbélo microcuerpos'huecos,

del mismo tamafio y en la misma relacién de volumen, no se

1
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producen roturas de las cépsulas durénte esta manipulacifn.
Tras someter estas masas a unas condiciones normales de al-
macenamiento puede observarse lo siguiente:

La masa que sélo contiene perlas de vidrio mues-
tran ya después de 12 horas de almacenamiento unos nficleos
duros de polimerizacidn y esté definitivamenfe endurecida
tras 48 horas. La masa que contiene microcuerpos huecos
demuestra en cambio, segiin ha podido observarse con cierta
sorpresa, unas propiedades reoldgicas inalteradas iguales
a las del dia de su preparacién, incluso después de 6 me-
ses de su almacenamiento., En otro andlisis comparativo, se

ha tenido -en cuenta la diferencia de pesos, resulfantes

. de los pesos especificos diferentes de las perlas de vidrio

y de los microcuerpos huecos, compenséndola en el caso de
la masa que contiene microcuerpos huecos mediaqte aplica-
cién de una estampa con el.peso diferencial, colocada so-
bre la superficie de la masa. Despuds de 6 meses de almace-
namiento no se observaron tampoco en esta masa modificacio-
nes de las propiedades reolbgicas, ni formacién de nicleos
de polimerizacidn.

Es asimismo nuevo el procedimiento para activar,
endurecer y/o acelerar las masas de un solo componente du-
rante y/o después de la aplicacidén. En este aspeéto, los
microcuerpos huecos estables se hacen cargo y resuelven
otro problema enel sentido de que al aplicarlas y/o en pre-
sencia de fuerzas mecénicas y/o f{sicas en las ma$ds de un
solo componente, actian como cuerpes'de molienda ‘y/o fric-

cién, anflogamente al principio de molienda que actfia en
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un molino de bolas. Gracias a este proceso de molienda y
fricecién en la masa se desintegran las envolturas, se
liberan las sustancias envueltas y con éllo se inicia

la reaccién, Para crear elevadas capacidadeé de desinte-
gracién capsular se utilizan preferentemente mezclas de
microcuerpos huecos, cuyos espectros del tamafo de grano
estén adaptados a los de las microcépsulas.

El procedimiento de activicién se basa esencial-
mente en que al aplicar y/o en presencia de fuerzas mecd-
nicas y/o f{sicas, las masas de un solo componente se
mueven, y los microcuerpes huecos estables, expuestos a eéta
dindmica, rompen y desintegran las paredes de las envol-
turas protectoras, por efecto de mblienda y friccién, Este
tafecto de molino de bolas" predominante se ve apoyado
ademis por partfculas de material de relleno que eventual-
mente puedan existir en la masa, y que son duras y tienen.
un elevado peso especifico, las fuerzas mecédnicas y/o fi—'
sicas pueden ser generadas entre otros mediante presién, ci-
zalladura, rotacidn y/o torsién. Se producen fuerzas de pre-
sién preferentemente mediante prensado, espatulado, ama-
sado o batido. Las fuerzas de cizalladura se originan prefe-
rentemente al agitar tales masas en midquinas homogeniza-
doras de elevado nfimero de revolucibn, molinos, extrusiona-
doras, amasadoras y similares. Las fuerzas de rotacién y/o
torsién predominarén preferentemente cuando se proporecio-
ne a las masas una circula¢i6n turbulenta mediante presio-

nes, o cuando se inserten en las masas unos elementos que

contengan espirales.
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Debido a las fricciones causadas adicionalmente
se ve favorecida y acelerada la activacién. Por regla
general puede considerarse que todos los dispositivos me-
cénicos de desintegracidn favorecen complementariamente
las funciones adfivadoras que segin la invencidn, ejercen
los microcuerpos huecos estables en las masas de un solo
componente, con lo cual se asegura que se alcanza una cota
muy elevada de desintegracién capsular.

Para otorgar a las masas de un solo componente, no
rellenadas o rellenadas con sustancias blandas, una capa-
cidad suficiente de activacibn, se necesita como minimo
5% del peso de microcuerpos huecos estables, referidos a
la sustancia monfmera, oligbémera, o polimera, En cambio

cuando estamos en presencia de una materia de relleno con
particulas adicionales aguzadas y/o puntiagudas en la ﬁasa
de una sola componente, y se exige una reducida capacidad.
activadora, es suficiente un contenido mfnimo del 1% del
peso de microcuerpos huecos estables, estando referido
dicho éorcentaje a la sustancia monémera, oligbmera, poli-
mera., ° .

Al desarrollarse la-presente invencién, se ha pues-
to de manifiesto el amplio uso de ias masas dg un solo com-
ponente que se pueden preparar segiin la misma; en muchos
sectores de la técnica, 'la industria ménufacturera; la
artesanfa, las actividades de bricolaje, etc. lataplica-
cién de tales masas es idénea.

Las masas de un solo componente preparadas segin

la invencién pueden adaptarse, en cuanto a su composicién,
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reactividad, activalidad, propiedades reolfgicas y valores

técnicos, en estado endurecido y-totalmente endurecido,

"a las correspondientes tecnologfas especificas de elabo-

racién y/o fines de aplicacién, Sin embargo, también pue-
den prepararse masas reactivables de un solo componente
de tipo m&s universal para varios campos de aplicacién,

Las masas de un solo componente preparadas segiin
la invencidn se envasan en tubos, cartuchos, latas, tam-
bores y similares, durante varios meses; Esta masa segiin
la invencidn pueden utilizarse para fines de encolado,
adhesidn, hermetizacién, espatulado, relleno, apisonado
y/o revestimiento, '

Ademis, las masas de un solo componente prepara-
das segin la invencidn son aptas para la construccién de
nodelos y/o-fitiles y para la fabricacién de cuerpos prensados,
huecos y/o inyectados.

Si las masas preparadas segﬁn la invencién se han
estructurado, entre otras materias, sobre la base de duro-
plésticos, sus productos de endurecimiento proporcionarén
unas.resistencias meéénicas relativamente elevadas, buenas
estabilidades dimensionales,jestructuras relativamente den-
sas, ¥y podrin manipularse preferentemente con {tiles de tra-
tamiento con arranque de virutas, manual y mecénicamente,
cuando la proporcién de de microcuerpos huecos sea elevada
y el contenido en materias de relleno duras y de grano grue-
so sea reducido, : . )

Con las masas de un solo componente preparadas. se

ghn la invencién, puede tratarse un gran niimero de materiales
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y/o sustratos para unirlos entre sf, hermetizar su unién,
espatularlos y/o revestirlos, Al utilizarlas como masas de
apisonado y/o relleno puedén llenarse espacios huecos, como
orificios, oclusiones, etc. Los materiales y/o sustratos
pueden ser entre otros metales, acero, hierro, alumi-

nio, y cobre; materiales inorgénicos como piedras, hormi-
ghn, vidrio, y cerdmica; elastémeros; plésticos, como termo-
plésticos, y duro plésticos. Maderas y material‘de madera;
l4minas de aluminio, laminados de aluminio, materiales tex-
tiles, papel, cartén y similares.

En muchos sectores técnicos de la inventigacidn,
la industria, la artesanfa y el bricolaje existen aplica-
ciones que comportan las operaciones de unir, hermetizar,
espatular, revestir y/o rellenar. Entre estos sectores
industriales figuran por ejemplo la industria de la cons-
truccién, tanto sobre tierra como subterrénea, y también
el acabado interior; la industria de la madera y del plés;
tico, la construccién de vehiculos de motor, construccién
naviera y aeronfutica, construccién de miquinas y aparatos,
electrotécnica, construccién de modelos y dtiles, y ademis
muchos oficios técnicos, como instalaciones eléctricas y sa-
nitarias, montajes, y el sector de las reparacioﬁes Y simi-
lares, G

Una forma especial de aplicacién de las masas
preparadas segin la invencién es el uso de las mismas como
material reactivable para encolar, hermetizar y/o espatu-
lar, con fines de montaje y/o reparacién. |

Por ejemplo con una masa adhesiva de este tipo pue-
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don insertarse y encolarse toda clase de elementos de suje-
cibén, como tornillos, barras de anclaje etc., en orificios
taladrados y sin otros medios ﬁecénicos adicionales de suje-
cién, Con las mismas masas también puede encolarse y herme-
tizarse por ejemplo bridas.

Una forma preferente de uso de masas activables de un
solo componente obtenidas segiin la invencién, es en aquellos
casos de aplicaci6h'en los que no se ven hermetizados adicio-
nalmente por la déstrucci6n sensible de los microcuerpos
huecos, sind que conservan inclusé en estado endurecido o
totalmente vulcanizado, su inicial peso espec{fico bajo. En~
tre estas aplicaciones figuran por éjemplo los adhesivos,
el mortero de resina reactiva, las masas hermetizantes para
la industria de la construccién, la construccién de vehfculos,
y como maéas de encolar y espatular,

Otra forma preferente de aplicacién de las masas
preparadas segfin la invencién es el uso de mezclas de polvo
seco y/o laminados, que contienen materias reactivas microen-
capsuladas, microcuerpos huecos estables y/u otros aditivos,
y que pueden activarse mediante cargas meclnicas como fuer-
zas de presién, cizalladura, rotacidn y/o torsidén., Las mez-
clas de polvo pueden estar estructuradas sobre base inorgi-
nica como cementos, cal y/o sobre una base de aglutinantes
orgénicos. En el caso de los laminados se trata de polfmeros
orgénicos y/o aglutinantes que por ejemplo pueden aplicarse
bajo presibn, vacfo y/o calor. '

Otra forma de aplicacién de las masas segin la in-

vencidén es su uso en la construccién de modelos y moldes.
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Para ello se emplea, por ejemplo mésas que é temperatura am-
biente sean poco plésticas, pero que por ejemplo a tempera-~
tura ligeramente elevada puedan moldearse, deformarse y ac-
tivarse a mano, y que una vez endurecidas puedan trabajarse

mediante arranque de viruta. También sirven para cualquier

otro tipo de aplicacién, en el curso de cuya tecnologia se

presenten fuerzas que sean suficientes para activar los pro-

ductos desintegradores de la envoltura protectora.

Otfa aplicacién preferente de las masas reactivables
y preparadas seglin la presente invencién es la elabéraci6n
de cuerpos prensados, huecos y/o_ihyectados. Por ejemplo
en el sector de los plésticos reforzados, preferentemente
los poliésteres reforzados con fibra de vidrio y otros duré~
meros y/o termopldsticos, no solamente hay disponibles unas
tecnologias adecuadas (como el método de aﬁtoclave, el mé~.
todo de vacfo a precién, método de ensacado a presién, téc-
nicas de prensado en frio y en caliente) para transformar
las masas reactivables de un solo componente segiin la inven-
cibén, sino que las ejecuciones de un solo componente, previa-
mente preparados,” liquidos, pastosos, tixotr6picbs, sélidos
y/0 pulverulentos ofrecen también en su calidad de produc-
tos intermedios, como masas para prensar y/o Prepregs, una
serie de ventajas.

Estas masas de un solo componente preparadas segin
el procedimiento de la invencién muestran, entre otras pro-
piedades, unas composiciones mis homogéneas, una reactividad
mis unitaria, una ausencia de limites en el tiempo de enva-

sado y de uso, y pueden almacenarse durante varios meses.
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En la técnica industrial, y tambiép en el sector
de los oficios, de la artesanfa y del bricolaje, existe
gran niimero de otras posibilidades de aplicacién para las
masas activables de un solo componente preparadas segin
la presente invencién, que no pueden comentarse en deta-
1lles.,

Segln la presente invenqi6n, no solamente se pre-
paran nuevas masas de un solo componente activables y me-
joradas para muchos campos de aplicacién, y que no presen-
tan las desventajas descritas ni otras, siné que ademis
presentan téda una serie de ventajas adicionales desde
el punto de vista de la técnica de aplicacién y elabora-
cién, que hace mucho tiempo que se exigen en la préctica.
Estas ventajas son, seglin de qué masa de un solo componen-
te se trate en cada caso, entre otras las siguientes:

-~ se obtiene una ejecucidn reactivable de un solo componen-
te antes, durante y/o despuds de su aplicacién, con las
ventajas conocidas de una ejecucidén de dos o mis compo-
nentes:

- aplicacién ffcil y nada eritica, ya que no es necesario
mezclar dos o mis componentes;

~ no se producen errores de mezclas

-~ activabilidad ligera y unitariaj

~ no hay tiempos limite de envasado ni de uso;

- reacciones previamente programadas, como tiempos de ge-
lificacién y endurecimiento;

- propiedades de amasado y/o de formacién que pueden regu-

larse y no muestran adhesividad;
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- son bombeables;

~ ofrecen valores de tixotropfa y/o viscosidad permanente;
y graduables;

- ofrecen durezas medias y totales sin contraccién y/o con
poca contraccidn;

se reducen o evitan las tensiones internas y la formacién

de grietas;

- buena estabilidad de las masas al. almacenajes

- reduccién y/o eliminacidén de peligros fisioldgicos y to-
xicolégicos y/o problemas de ambiente cuando se utilizan
y trabajan sustancias téxicas.

La invencifén se explica en mis detalles con los
siguientes ejemplos, sin querer limitarla a ellos,

Los datos y proporciones relacionados con la can~
tidad gque se ofrecen en los siguientes ejemplos se refie~
ren por regla general al peso.

Ejemplo 1

Para demostrar que se cumplen las tareas funcionales de
proteccidn seglin la invencién en el caso de emplear _micro-
cuerpos huecos, durante la preparacién y el almacenamienfo
de masas que contienen sustancias microencaosuladas, se-han
preparado masas segin la tabla 1 y se han mezclado los di-
ferentes componentes homogéneamente en un mezclador pla-
netario. Las mezclas N2 2 y 3.presentaban cada und las pro-
porciones adecuadas en cuanto al volumen de perlas de vidrio
o microcuerpos huecos. La adicién de los diferentes compo-

nentes se hizo en la secuencia indicada.
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Tabla 1

Materias primas Mezcla N2 1 | Mezcla N2 2 | Mezcla N2 3.
partes por |partes por |[partes por
peso peso peso

Resina UPY) 200 200 200

chrocépsulgi

de peréxido 20 20 20

Acido silicico .

coloidal 2 2 2

Perl de vi-

drio%i - 80 -

Dhcrocugrpos

huecos? - - 24

Arena de cuar-

zo 0,2 -~ 0,4 mm 500 420 476

Cifra de revo-

luciones de los

Gtiles mezcla-

dores . 30 r.p.m, 30 r.p.m, 30 r.p.m.

Tiempo de mezcla

Resultado de la

prueba de almace~

naje

a) Nicleos de
polimerizado

b) Totalmente
endurecido

20 minutos

8 horas

35 horas

20 minutos

12 horas

48 horas

120 minutos

ninguno
después de
6 meses

después de

6 meses no

se observan
cambios en

las propie~
dades reo-

légicas.

~26-
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1)Resina de poliéster altamente reactiva, no saturada,
viscosidad aprox. 1000 cP, contenido de estirol = 35%,
cifra de acidez: 25 .

2)Peréxido de benzoilo al 40% en plastificante de ftalato
' Tamafio de las microcépsulas: < 200 um

3)Tamaﬁo del grano:ﬁg 250 pm, peso del material al ser
vertidoi 2,35 g/cm

4)Tamaﬁo del grano:,< 250 pm, peso del material al ser

vertido: 0,7 g/cmS
Las pruebas comparativas realizadas:con las mezclas
y después de su almacenamiento demuestran que en el caso
de las muestras 1 y 2 se produce ya una rotura parcial de
las microcépsuias durante el proceso de mezcla, iniciéndo-
se por lo tanto reacciones de polimer;zacién local. Des-
pués de 8 y de 12 horas respectiVamente se determinaron
en las masas N2 1 y N2 2 unos nficleos duros de polimeri-

zacibén, que sblo podian destruirse aplicéndoles presién.

Al proseguir los ensayos de almacenamiento pudo determinar-

se después de 35 horas y de 48 horas, endurecimiento com-
pleto y polimerizacién de las mezclas N2 1 y 2, respecti-
vamente., La mezcla N2 3 - preparada.éegﬁn la presenfé.in-
vencidén ~ no monstraba después de 6 meses de almacenajé
modificacién alguna en sus propiedades reol6gica§~y podia
aplicarse y activarse per;ectamente. )
Ejemplo 2

Otra masa formada segiin la invencién que contenia micro-
cuerpos huecos, se compard con otra que contenfa perlas
de vidrio, habiéndose afiadido tanto las perlas de vidfio

como los microcuerpos huecos en vollimenes iguales segfin

se indica en la tabla 2,

-
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Tabla 2

Materias primas

Mezcla N2 1;

Mezcla N2 2a}l

partes por 2h; partes
volumen por volumen
: 1) ~ .
Resina UP 200:= 200..
Microcdpsulas de peréxidoz) 20 20
Acido silfcico coloidal 2 2
Perlas de vidrio®? 35 -
Microcuerpos huecos 4) - 35
Arena de cuarzo 0,1 - 0,3 mm 200 200
Cifra de revoluciones de los
Gtiles de mezcla 10 r.p.m. 10 r.p.m.
Tiempo de mezcla 30 minutos 30 minutos

1, 2, 3, 4)

Véase el ejemplo 1

las cifras de revoluciones de los utiles de mezcla se re-

bajaron para segurar que no fueran destrufdas microcépsu-

las en la mezcla N¢ 1,

-28-

Las mezclas N2 1 y 2a fueron envasadas en latas de

aluminio y cerradas. La mezcla N2 2b se envas$ en un cilin-

dro de vidrio del mismo difmetro que las latas de aluminio,

vy se colocd sobre la superficie de la masa una estampa me-
4lica de 57,75 g. E1 peso de la estampa metdlica corres-
nonde a la diferencia de peso resultante del peso diferen-

te que tienen los voldmenes iguales de perlas de vidrio y

microcuerpos huecos. Los ensayos de almacenaje proporciona-

ron los siguientes resultados:
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Tabla 3

Ensayos de al-‘

macenaje

Mezcla N@

1 | Mezcla N2 2a |Mezcla n2 2b

Nidos de poli-.

merizacién

Totalmente en-~
durecido

24 hopas

56 horas

O tras 6 me- [0 tras 6 me~].
ses ses

después de 6 meses las ma~
sas 2a y 2b no mostraban
modificacién alguna en sus
propiedades reoldgicas.

Este ensayo comparativo de almacenaje demuestra

que las tareas de funcién protectora que cumplen los mi~

crocuerpos huecos en las masas de un solo componente, se-

" ghn la invencibn, son caracter{sticas en comparacién con

las perlas de vidrio.

Ejegglo 3

Se han fabricado las siguientes dos masas de un

solo componente para espatular carrocerias:

Masa para espatular 1

100 partes por peso de
5 partes por peso de

% rartes por peso de

12 zartes por peso de

10 partes por peso de

resina UPl)

pasta de color de bibxido de tita-
nio en plastificante

NyN dimetilo~p-toluidina, microen-
capsulada, al 50% en plastificante
de ftalato, tamafio del grano < 100 ym

perbxido microencapsuladoz)
microcuerpos huecos estables
tamafio del grano 20-70 nm
peso vertido: 0,21 g/cm’

R
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100 partes por peso de talco
20 partes por peso de espato pesado

20 partes por peso de talco fino

ly 2)Véase ejemplo 1

Masa para espatular 2

La receta de la masa para espatular 1 se ha modificado de
modo que en lugar de las 10 partes por peso de microcuer-
pos huecos se aplicaron 40 partes por peso de talco.

Ambaé masas de espatular se aplican con una presién
manual normal y una espdtula metélica, en forma de una ca-
pa lo mds igualada posible, sobre una chapa de aluminio
desengrasada. En una segunda prueba se aplicaron laé masas
de espatular con un marco de aplicacién, y formando un
grosor de 80-100 pm sobre unas chapas de acero desengrasa-
das. La masa de espatular N¢ 1, que contenfa microcuerpos
huecos estables segiin la invencién, -estaba endurecida des-
pués de 30 minutos tanto en la chapa de aluminio como en
la chapa de acero, hasta el punto de que las superficies
se podian'lijar con papel de lija. El papel de 1lija no se
obstrufa durante esta operacién, Después de otros 10 minu-
tos la masa de.espatular Ne 1 quedd endurecida en ambas
superficies, la masa de espatular N2 2 segufa estando des-
pués de 30 minutos blanda y plistica en ambas superficies,
y no se modificé este estado ni siquiera después de otros
120 minutos. Un dfa después todavia segufa Blanda.

Mediante esta comparacifén se demuestra la funcién
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que seglin la invencién cumplen los microcuerpos huecos es-

tables como productos desintegrantes de las envolturas de

como cuerpos de molienda y friccién., Los estudios micros-

cépicos demuestran que los microcuerpos huecos no habian

sido destrufdos.

Ejemplo 4

Se prepard una
composicidn:..
100 partes por

5 partes por
20 partes por
10 partes por

265 partes por

masa para encolar tacos con las siguiente

peso

peso

peso’

peso

peso

de
de

de

de

de

solucifn de resina reactiva

N,N-dimetilo-p-toluidina microen- L

capsulada

perdxido microencapsulado al 40%
tamafio del grano: < 400 um

microcuerpos huecos, tamaro del

grano 20-70 um

microcuerpos huecos, tamafio del

grano 70-250/nm

1)

*§

proteccién, que actfian bajo fuerzas mecénicas y/o fisicas

Lol

1)Resina de poliéster no saturada, al 60%, en 1,5 butandiol-
dimetacrilato, viscosidad aprox. 1400 cP, cifra de acidez

24

Esta masa para encolar tacos se introdujo en uﬁ
orificio taladrado en hormigén Bn 350, del cual se habia
eliminado el polvo de taladrar. Este orificio presentaba
una profundidad de rosca de 10 d., Se introdujo en el lecho
de masa para eﬁcolar tacos un tornillo M 10, hasta 8 d de
profundidad, - aplicando una miquina atornilladora. Después
de 10 minutos pudo soltarse y desenroscarse el tornillo,

con un momento de arranque (LMB) de 40 cm kp. Se fabricé

[
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una contrarosca exactamente ajustada. A continuacién se
introdujo de nuevo el tornillo hasta 10 d y con un momento
de apriete_(LMA) de 400 cm kp. Después de 60 minutos pudo
soltarse el tornillo con un momento de arranque (LMB) de

5 500 cm kp. O sea, que el momento de arranque (LMB) se
situaba a 25% por encima del momento de apriete (LMA) y
cumplia as{ unos requisitos superiores a los que se pre-
sentan en la préctica, siendo Ly, = 1,2 veces Ly,.

El orificio taladrado se cortd en seccibn vertical

10 Yy pudieron comprobarse pasos perfectos de rosca obtenidos en
la masa para encolar tacos segfin la invencién. Los estu-
dios microsclpicos de los pasos de rosca demostraron que
no se habia producido destruccién notabie de los micro-
cuerpos huecos estables.

15 Ejemplo 5
Se prepararon en un mezclador planetario las siguientes

masas hermetizantes de polisulfuro:
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Materias primas

Masas hermetizantes N2 -

1
partes por
peso

2
partes por
peso

Pol{meros de polisulfuro
Plastificante

Creta

Dibxido de titanio
Azufre

Producto tixotrépico

Dibéxido-de plomo microencapsulado
al 50%, en plastificante

Tamafio del grano: 30 um
Microéuerpo hueco
Tamafio del grano: 300 nm

Cifra de revoluciones de los
Gitiles mezcladores

Periodo de mezcla

100
50
30
30

0,2
3,8

15

40

30 r.p.m,

10 minutos

100
50
50
30

0,2
3,8

15

30 r.p.m.

15

10 pinutoi

En la masa hermetizante N2 2 se observé después

del proceso de mezcla un ligero tinte marrén, mientras .

que la masa hermetizante N2 1 no lo demostraba. Este

tinte marrdn se debe a una rotura parcial de las micro-

cipsulas, saliéndose el dibéxido de plomo como endurece-

dor.

~33~

Ambas masas hermetizantes de polisulfuro se pasa-

ron seguidamente a presién a ‘través de un dispositivo des-

tructonﬁe las microcipsulas, compuesto de un triturador

y un husillo de transporte. lLa masa hermetizante N2 1
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+alié con un color marrén homogéneo dé la tobera de in=-
yeccidn, y despgés de aprox. 90 minutos quedé ehdurecida,
mientras que la masa hermetizﬁnte Ne 2 sblo mostraba. des-
pués de la activacién unas tiras marrones, y después de
12 horas afin no estaba acabada de endurecer,

La adicién de microcuerpos huecos estables a la
masa hermetizante N2 1 muestra el intenso apoyo que pres-
tan-a la misma como desintegrantes de las envolturas de
proteccién, incluso en un dispositivo destructor de mi-
crocdpsulas. Ademis la masa hermetizante N2 2 demuestra '

que los dispositivos de destruccidn de microcépsulas

que funcionan mecénicamehte no cumplen hasta hoy con los
requisitos que deben exigirseles en la préctica.
Ejemplo 6

En un mezclador planetario se fabricaron los siguientes

adhesivos de resina de epbxido:

Materias primas Adhesivo
Ne 1 N 2
partes por | partes por
peso peso S

Microcép§3las de resina de

epbxido

Tamafio del grano: <200 pm 120 120
Poliamidoamina (enduredor) 100 100
Microcuerpos huecos

Tamafio del grano: < 100 pm 30 -

Cifra de revoluciones de los

dtiles mezcladores 100 r.p.m. 100 r.p.m.
Tiempo de mezcla 15 minutos 15 minuto§

30 a’E'tenido de rojo
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Ambas’mezclas de adhesivos se dejaron reposar
durante 24 horas. En el caso del adhesivo-NQ 2 puede
comprobarse después de este periodb un aumento de la
viscosidad y una leve sedimentacién de las hicrocépsu~
las. El adhesivo N2 1 seglin la invencién no muestra es-
tos fendmenos. Ambos adhesivos se aplicaron entonces
con espitula sobre unas chapas de ensayo chorreadés con
arena, en una superficie de adhesién de 10 cmz, y se en-
cararon dos superficies adhesivas una con otra. Después.
de 48 horas el adhesivo N¢ 1 muestra una resistencia a
la cizalladura por traccién de 60 kp/cmz, mientras que
el adhesivo Ne 2 sélo la tieme de 20 kp/emZ.

En la superficie de rotufa de las chapas de ensa-
yo pegadas con adhesivo N2 2, podfan observarse aiin unos
nﬁcleos_bléndos de adhesivo no reticulado. El estudio |
microscdpico indica que sbélo se destruyeron aprox. un
56% de microcépsulas de resina de epéxido. En cambio ei
adhesivo N2 1 quedé totalmente activado por el contenido
de microcuerpos huecos. ’ J;>
Ejemplo_ 7 ’ % -

Se fabric§ una masa amasada activable segfn la sﬁgnieﬁte'
férmula:
En un mezclador planetario con una velocidad de mezcla de
50 r.p.m. se mezclaron los siguientes ingredientes:
100 partes por peso de resina UP, al 60% de neo-
pentilglicoldimetacrilato,
.-cifra de acidez: 28, vis-
cosidad 2700 cP

2 partes por peso de 6xido de magnesio

|
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3 partes por peso de

5 partes por peso de

10 partes por peso de
80 partes por peso de

10 partes por peso de

10 partes pbr peso de

-36-

copolimero tampfn compuesto
de polietileno y Acido de me-~
tacrilo, contenido en &cido
metacrilo: 15%

4cido silfcico coloidal

microcuerpos huecos esta~
bles < 70 pm

microcuerpos huecos esta-
bles < 200 pm )

didxido de titanio

peréxido microencapsulado,
al 40%, tamafio del grano

- grano < 200 pm

Esta mezcla se espesd a las 24 horas de tal modo

que se obtuvo una masa moldeable cuya superficie no era

pegajosa. Amasando la masa entre los dedos o encima de

una tabla de amasar, se consegufa activarla por el proce-

so de amasado en el transcurso

de 60 segundos. La masa

amasada quedaba endurecida después de 12 horas.,

En la ejecucidn préctica del objeto de la presente

patente de invencidn podran variar todos cuantos detalles

de cualquier fndole no afecten, cambiéndola o modificéfh-

dola, a su propia esencialidad.
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REIVINDICACIONESG®

Se reivindica como objeto de la presente patente

de invencidn:

12,~ Procedimiento para la preparacién de una masa en-

durecible de un solo componente,estable al almacenamiento y ac~-

tivable por fuerzas mecanicas y/o fisicas, constituidas por
asociaciones monémeras, oligbémeras y/o polimeras, en la
cual como minimo uno de los reactivos, iniciadores y/o
aceleradores se halla encerrado en una envoltura protec-~
tora que impide la reaccién y que es destruible por apli-
cacién de fuerzas mecénicas y/o fisicas, y que en su caso
puede contener también otros elementos, que se caracteriw
za por el hecho de que seglin el mismo se afiade microcuer-
pos huecos estables ante :el empleo de fuerzas mecénicas

y/o fisicas a la mixtura formada por la asociacién moné-
mera, oligémera y/o polimera con un componente endurecedor,
estando rodeado como mfnimo uno de estos elementos”integran—

tes de una envoltura protectora.

22,- Procedimiento segin la reivindicacién 1), que
se caracteriza por el hecho de que los microcuerpos huecos

presentan forma de esfera hueca.

32,~ Procedimiento segliin las reivindicaciones 1) 6
2), que se caracteriza por el hecho de que las microesferas
huecas estédn fabricadas de sustancias inorgénicas, prefe-

rentemente de material silicico, y en especial de material

expandido o hinchado.
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42,~ Procedimiento segfin una de las reivindica-
ciones 1) a 3), 'que se caracteriza por el hecho de que los
miérocuerpos huecos son cuerpos huecos de vidrio, cuerpos
huecos de cerdmica y/o cuerpos huecos de plastico, en espe-

cial cuerpos huecos de duroplastos.

52,- Procedimiento segfin una de las reivindicacib-
nes 1) a 4),que se caracteriza por el hecho de que los mi-
crocuerpos huecos presentan un didmetro inferior a 3.000
pm, en especial inferior a 1.500 pm, y preferenfemenie com-

prendido entre 20 y 1:000 pm.

62.- Procedimiento segiin una de las reivindicacio-
nes 1) a 5), que se caracteriza por el hecho de que los mi-
crocuerpos hueébs presentan un peso especifico inferior a
1,0 g/cm3, en especial inferior a 0,8 g/cm3 y preferentemen-

te comprendido entre 0,10 y 0,8 g/cma.

72, Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 1) a‘6), que se caracteriza por el hecho de que los mi-
crocuerpos huecos forman parte de la masa en cantidad com-
prendida entre 0,5 y 700% del peso, preferentemente entre
1 y 100% del peso, y en especial entre 3 y 70% del peso, re-
*-prido este porcentaje a las asociaciones mondmeras, oligd-

meras y/o polimeras.

89,- Procedimiento segfin una de las reivindicacio-
nes 1) a 7), que se caracteriza por el hecho de que los di-
ferentes microcuerpos huecos tienen un volumen de 1 a 3 ve-~

ces mayor que el de las envolturas protectoras.
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92,- Procedimiento segiin una de las reivindicacio-
nes 1) a 8), que se caracteriza por el hecho de qﬁe el com-
ponente endureceder es un elemento reactivo que reacciona
junto con la asociacién monémera y/o polimera, actuando en
calidad de iniciador de la reaccién, acelerador y/o catali-
zador, traténdose preferentemente de un producto dg oxida-
cién orgénico y/o inorgénico, como éxido de metal, &cido
de peréxido, perdxido hidroperéxido, amina, imina, mercapta-

no y/o azo-cuerpos.

102,~ Procedimiento segfin una de las reivindica-
ciones 1) a 9) que se caracteriza por el hecho de que el
compongnte endurecedor presenta un tamafio de particula in-

ferior a l.SOO‘ym, én especial inferior a l.OOO‘pm.

112,~ Procedimiento segin una de las reivindica-

ciones 1) a 10), que se caracteriza por el hecho de que la

masa contiene sustancias de relleno tales como creta, arenas

de cuarzo, talco, fibras y similares.

ey
w

122,- Procedimiento segin una de las reivindica-

"ciones 1) a 11), que se caracteriza por el hecho de que_los

microcuerpos huecos, las envolturas de proteccidén y/o las
sustancias de relleno estén previamente tratadas coén aso-
ciaciones -que forman puentes adhesivos, en especial silanos

y/o complejos de cromo.

1

132,- Procedimiento segiin una de las reivindicacio-
nes 1) a 12), que se caracteriza por el hecho de que los micro-

cuerpos huecos y/o sustancias de relleno estén -con produc-

tos que impiden la adsorcién quimica, en especial Acido graso

w

-39~
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y/o derivados del Acide graso.

149.-,Procedimiento segiin una de las reivindica-
ciones 1) a 13), que se caracteriza por el hecho de que los
microcuerpos huecos y/o las sustancias de relleno estén
revestidos con sustancias tales como hidrocarburos de fluo-

ro o grafito, que reducen el coeficiente de friccidn.

15¢,.~ Procedimiento segin una de las reivindicacio-
nes 1) a 14), que se caracteriza por el hecho de que los mi-
crocuerpos huecos actdan céﬁo distanciadores, amortiguado-
res de esfuerzos o antisedimentativos entre las microcépsu-

las y/o las sustancias de relleno.

162, ~"PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA MASA
ENDURECIBLE DE UN SOLO COMPONENTE".

Consta la presente memoria de cuarenta hoja folia-
das y mecanografiadas por una sola cara.

Madrid, 7 de Marzo de 1978

D.Rudolf Hinterwaldner
p.a.

do. Efique de Vadonces
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