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-gln doble ehlace insaturado y_ahhidrido maleico y/o un deri-

" una resina epoxi.

- 2 ~  REF: ME-355(F.1613)

ESUMEN DE LA INVENCION

Una'compgsicién resinosa resistente al calor compren-
de%100 partes en peso de una mezela (I) y 0 a 10 partes en
ﬁeso de una resina Fenoxi (II), donde ia mezela (I) estd
constitufda por 80 a 5 parteé en peso de (a) una mezcla de
0 a 95 partes en peso del primer compuesto de maleimida obte
nifo por reaccidn de una amina aromdiica con anhfdrido ma-
leico y/o un derivado de anhfdrido maleico y 100 a 5 partes

en peso de la segunda meleimida obtenida por reaccidn de una

amina aromitica con un anhidrido efelico que no contiene nin
yado de anhfdrido maleico y 20 a 95 partes en peso de (b)

ANTRCEDEHTES DE LA INVENCION

En general, deéde el pénto'de ﬁista de la seguridad e
higiené dél tfaﬁajo, es conveniente unrﬁarniz de tipo sin
disolvente que no contenga ningfin disolvente, con lchﬁe to-
dos los componentes pueden ser eficazmente utilizados sin
ninguﬁa pérdida y no se vaporiza ninguna materia voldtal.

Por consiguiente, los barnices del ﬁipo sin disoivente
Han sido utilizados fundamentalmente en lugar de los barni-
6es convencionales del tipo con disolvente.

Las resinas de poliéster insaturado y las resinas mo-
dificadas coh epoxi han sido utilizadas en los barnices sin

disolvente. Estas resinas se deterioran fAcilmente a ‘tempera

turg elevédé, por lo que desgraciadamente no duran largo
ﬁiempo.

Por ejemplo, se han utilizado compuestos epoxi por en-
durecimiento con un endurecedor tal como compuestos amini7

cos y anhidridos de 4cidos como resinas con caracteristicas
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. N,N'-disustituida mediante calefaceibn, de acuerdo con la

’ teg estas poliimidas desgraciadamente no son adecuadas como
A . ,

eléctricas, estabilidad dimensional y resistencia quimica
édecuadas en diversos campos; sin embargo, la resisbencia al
calor de la resina epoxi no es éatisfactoria.

Por otra'parte, se sabe que los compuestos de maleimi~
da se polimerizan para producir resinas con gran reéistencia
al calor. Por ejemplo, se sabe como producir poliimidas tri-

dimensionales por polimerizacidn de maleimida solamente

patente francesa 1.455.514.
Sin embargo, laspoliimidas tridimensionales presentan
gran- proporcidn de enlaces entrecruzados por lo que se for-

manficilmente fisuras al calentar y enfriar. Por consiguien-

resinas para colada.

Ademés, se ha propuesto obtener resinas con gran re-
sistencia al calor combinando la resina epoxi con un com-—
puesto de maleimida en la patente japonesa publicadz ndmero
12.600/1974. La resina obtenida por combinacidn de la resi-
na epoxi y el compuesto de maleimida presenta gran resisten-
cia al calor; sin embargo, los barnices>que contienen =zsta
resina tiengn el inconveniente de gue la resina precipita
ogando se mantiene en reposo durante largo tlempo debido a
la escasa solubilidad del compuesto de maleimida. Ademds, 1a
contraccibn térmica de la resina durante la etapa de endure-
cimiento es grande, con lo que la adhesidén sobre la superfi-
cie de una bobina no es édecuada en una operacibén de inmer-
sidn o de colada de wna gran bobina y las resinas se pelan
0 se cuartean produciendo dificultades en'la préctica.

COMPENDIO DE LA INVENCION

Un objeto de esta invencidn es proporcionar una compo-|
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0 J 10 partes en peso de una resina fenoxi (II), donde la

| 100'a 5 partes en peso de la segunda maleimida obtenida por

"reaccidn de una amina arométlca con un anhfdrido ciclico que

siqién resinosa con excelente registencia al calor y excelent
teé caracteristicas mecédnicas, que 1o presenta ninguno de log
,1nconvenlnntes anteu mencionados.

El obgeto citado de esta 1nven016n se ha conseguido
medianfe una composicibn resinosa resistente al calor-que est

t4 constitufda por 100 partes en peso de una mezcla (I) y

mezcla (I) estd constitufda por 80 a 5 partes en peso de (a)
una mezcla de 0.2 95 partes en peso del primer compuesto de
maleimida obtenido por reaccidn de una amina aromitica con

anhf{drido maleico y/o un derivado de anhfdrido maleico y

no contiene ningin doble enlace 1nsaturado V. anhidrldo malei

co y/o un derlvado de anhidrlio maleico y 20 a 95 parhes en
peso de (Db) un compuegto epoxi.

DESCRIPCIOB DETALLADA DE LAS REALIZACIOLES“

PREFERIDAS

El segundo compuesto de maleimida utilizado én esta
invencifn debe estar constitufdo por una mezcla de imiéés'
éhe presentan un bajo punto de fusidén como resultado’ de un
efecto eutéotico y son fhcilmente solubles y preéenﬁad;gran
estébilidad térmica. El grado de insaturacién de una molécu~
la puede ser controlado seleccionando la relacidn molar del
anhfdrido cfclico con un doble enlace insaturado al anhfdri-
do cfclico sin ningln doble enlace insaturado. |

Por eccnsiguiente, las composiciones resinosas de esta
invencidn son estables sin que se forme ningin precipitado.

Aungue el contenido de imida se aumenta para conse-

guir una mayor resistencia al calor, pueden obtenerse resi-
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“tan, excelente aahesividad, capacidad de impregnacidn y capa-

nas cocidas con pequefla contraccibn y excelentes propiecdades
mecdnicas reduciendo la proporcién de la imida con un enlace
insaturado. 7

Cﬁando se incorpora una resina fenoxi de alto peso mo
lecular a la composicibn resinosa de esta invencildn, el com-
porente resina fenoxi de alto peso molecular y gran flexibi-
lidad se dispersa_en las redes de la red cocida del compucs-
to de maleimida y la red cocida del compuesto epoxi, con lo
qﬁe la contraccidn durante la coccidn disminuye y la resina
cocida adquiere flexibilidad y aumenta su adhesividad debido
al grupo hidroxi libre de la resina fenoxi.

Las composiciones resinosas de esta invencidn presen-
cidéd>de colada y ademds pequefla contraccidn y dan Lugar a
la obltencién de productos cocidos'con excelentes flexibilidad
¥y resistencia al calor. Por consiguiente, las composiciones
reginosas pueden utilizarse en diversos campos tales cono
barnices sin disolvente para la impregnacidn de bobinés, re-
sinas para colada y resinas para estratificacién, espacialmep,
te barnices del tipo de impregnacidén para el aislamiento de
méquinas rotatorias eléciricas.

la primera maleimida utilizada en esta invencién inclu
ye iop compuestos N-sustitufdos de férmula:

Hc__'o\/o

L)

111/ _c\o

donde R, representa un 4dtomo de hidrdgeno o un grupo alquilo,
Ra representa un grupo orgénico monovalente como alquilo, ari

lo o aralquilo y sus derivados halogenados.

e —— s -
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Vmaléimida, N-propilmsleimida, N-butilmaleimida, N-hexilmalei-

'donde R1 representa un 4dtomo de hwdrogeno o un crrupo alqullo

'N N‘«m—fenllenrdlmalelmlda, N, N'—p-fenilen dlmaleLmlda, ‘N,N'-

 lendimaleimida, etilendioxi-bis-N-propilmaleimida, oxi-bis-N-

' Las maleinidas adecuadas son N-metilmaleimida, N-etil-

mida, ﬁkoctilmaleimida, N-dodecilmaleimida, N—-fenilmaleimida,
N,—p—‘t'oliimaléimida, N-m-tolilmaleimida, N-c~naftilmaleimida,
N#behcilmaleimida y mezclas de las mismas.

Tas primeras maleimidas también incluyen las maleimi-

das|N,N'-disustitufdas de férmula:

H“c-—-c /C—CE
N
/ \\‘ ' 0//. ' \R1

\ -

v R3 representa un’ grupo orginico dlvalente como alquLLeno,
glileno o aralguileno.
 Las maléimidas adecuadas son la N,N'~(metilen—di-p-

fenilen}-dimale imida, N N"—( oxi-di—p—fenilen)dimaleimie'ai,

2,4-t0lilendimgleimida, N,N’—2,6—ﬁ0111end1maleimida,-N,N'—m—

xilendimaleimida, N,N'-p-xilendimaleimida, N,N'-oxi-dipropi—

etilmaleimida, N,N'-etilendimeleimida, N,N'-trimetiléndimaled
mide, N,N'-tetrametilendimaleimida, N,N'-hexametilendimalei-
mida, N,N'-dodecametilendimaleimida y mezclas de las mismas.

La primera maleimida también incluye las polimeleimi-

das de férmula:

1
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donde'R1
y n representa 0,5 a 5 por término medio.

representa un dtomo de hidrdégeno o un grupo alquilo

Las aminas aromdticas empleadas para formar la segun-—

‘da maleimida utilizada en esta invencién son:
|

f
N -

R

4
(H ) - (W),
B4
' R
(H,N) @/ ?Nﬂz)l
~

(1)

(11)

(111)
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vn dtomo de cloro o un dtomo de bromo y Z representa un gru-

| nodifenilmetano, éster diaminodifenflico, diaminobenzanilida,

(NH2)1 :
(IV)

donde R4 v R5 representan respéctivamente un grupo alquilo,

po ‘alquileno, —0-, -NH-, -8-, ~30,~, -GO00-, ~CONH-, =0G00-,
é —COOCO— ¥ k + 1 es un niémero entero de 1 g 4 ymny n repre—
sentan respectivamente O 8 un némero enterc de 1 a 5.

En la férmula (V), cuando m o n son un nimerc entero
igual a 2 6 més, las aminas aromiticas incluyen los compues—
tos .con un'grupo sustituyente-p~anilinometilo cuyo hidrdgeno
del anillo eété sustitulido ademds con un grupo p-anilinémeti-
1q como los sustituyentés complejbs y mezclas de 1os-mi§mos.

Las aminas aromiticas adecuadas son anilina, o—toluldl
na, p-toluidina, cloroanlllna, bromoanlllna, amlnoclorotolue-
no, amanXlleno, aminoetilbenceno, éter amino-difenilico,
aminodifenilsulfona, éster aminodifen{lico, aminobencilanili-

da, sulfuro de aminodifenilo, éter dieminodifenilico, diami-

diaminodifenilsulfona y sulfuro de diaminodifenilo.
La poli(fenilmetilen)poliamina de férmula (V) es pre-

feriblemente una mezcla de las poliaminas donde la suma total
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dem + n es igual a 0,5 a 5.
Betag aminas aromdticas se utilizan individualmente
o como mezcla de dos o mds de ellas.

71 anhidrido maleico o los derivados de anhidrido ma-

leico responden a la férmula

0
il
‘ 0
i /
- 0
donde R1 representa un dtomo de hidrégeno o un grupo alguilo

y son, por ejemplo, anhfdrido maleico y anhidrido citracéni-

COs

| . Tog anhfdridos ciclicos sin ningin doble enlace insa~

!

furado que se utilizan para la produccidn del segundo com-

puesto de maleimida responden a la férmulas:
0

AN
R// 0
6\(;«/’"
I
0
donde R6 representa

CH
. ) |
. )
CHQ—
y son, por ejemplo, anhidrido sucefnico, anhfdrido fitdlico,
anhfdrido hexahidroftdlico y anhidrido glutédrico.

El segundo compuesto de maleimida puede obtenerse in-

troduciendo un grupo maleimido u ofro grupo imide en el gru-

po amino de la amina aromitica.

La cantidad de anhidrido maleico o de derivado de an-

hfdrido maleico y de anhfdrido cfelico sin ningin doble en-
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1
1

,1593 insaturado es habitualmenie la correspondiente al gru-

po amino de la amina aromdtica, porque el anhidrido reaccio-~

na ‘estequiométricamente con el grupo amino de la amina aro-
\ . .

- mitica.

La relacidn de anhidrido maleico o de un derivado del
mismo g anhfdrido c¢iclico sin ningln doble enlace insatura-~
|

do'depende de los fines a que se destine el segundo compues-

to de maleimida y habitualmente estd comprendida entre 2:8

y 8:2 en peso, -

Es preferible incluir de 0,5 a 3,0 y preferiblemente
de 0,8 a 2,0 grupos maleimido. por término medio en una mo-

1écula de 1la segunda maleimida. La relacibn se selecciona

" de acuerdo con el niimero de grupos amino de la amina aromi-
i - -

tica.r.

Cuando el némero de grupos maleimido del seguhddrcom—
puesto de maléimida es inferior a 0,5, el punto de fasién
del compuesto de imida es mayor. Cuando se utiliza ﬁé‘éomr

puesto de maleimida tal como:un monémero vinflico gué es po-

‘limerizable, los componentes de la dispersidén que no reac—

cionan son demasiados con los que las propiedades eléctricas

z .

ﬁ mecénicas pueden resultar inferiofes. -t

Cuando el ndmero de. grupos maleimido del seguﬁéé;bom—
puésto de maleimida es superior a 3,0, la densidad de entre-|
cruzamiento ée la resina cocida es demasiado dlta v la resi-
na cocida puede resultar frigil.

La relacidn del primer compuesto de maleimida al se-

-gando compuesto de maleimida no es critica y la composicidn

comprende habitualmente de O a 95 partes en peso del primer
compuesto de maleimida y de 100 a 5 partes en peso del se-

gundo compuesto de maleimida.
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" leimida, puede obtenerse una resina cocida con caracteristi-

-1 -

Ta resistencia al calor y las caracteristicas mecédni-
éas de la resina cocida de esta invencidn pueden ser mejora-
das aumentando la proporeidén del segundo compuesto de ma-
leimida. Por consipuiente, el conftenido de la segunda malel-
mida puede seleccionarse a voluntad.

Lo primera maleimida puede ser un producto comercial
de b?jo precio. Cuando el problema econbmico es importante,
se aumenta el contenido de la primerz maleimida.

Aungue la cantidad del segundo compuesto de maleimida
sea inferior a 5 partes en peso, cabe esperar que se produz-
ca el efecto de dicho segundo compuesto de maleimida. Aunque

se utilicen 100 partes en peso del primer compuesto de ma-

caé superiores a las de las resinas convencionales.
' Tas resinas epoxi utilizadés en egla invencién inclu-~
yen los siguientes compuestos.

Is posible agregar una cantidad adecuada de un compues
to epoxi con un grupo epoxi cfelico o rémificado'eh ia molé
cula.

Los compuestos epoxi con un grupo epoxi ciclibc-son
compuestos con un grupo 1,2-epoxi tales como las diblefinas,
dienos, dienos cfclicos y. ésteres de deidos carboxflicos in-
saﬁurados diolefinicos, epoxidados.

Entre log compuestos epoxi comerciales pédemos citar
los siguientes: Chissonox 221, 201, 206, 269 y 289 (manufac-
turados por Chisso K.K.) y Araldite CY-179, 178, 181, 185 ¥
175 (manufacturados por Ciba~Geigy).

Los compuestos con un grupo epoxi ramificado incluyen
los éteres poliglicid{licos y los ésteres poliglicidilicos.

Tos &beres poliglicidilicos pueden producirse por con-
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: Araldlte 0Y-183 (Clba-Gelgy), Epikote 190 y 191 (Shell Co.),

-12 -

dépsacién de epiclorhidina o B-mebil-epiclorhidrina con un
di%l alifdtico, un alcohol polihfdrico, un bisfenol, una re-
si%a de fénol—novdlak 0 una resina de cresol-novolak, me-
diante una condensacidén alcalina. ' .

Log compuestos epoxi c¢merciales incluyen Epikote 826,
828, 834, 1001 y 1004 (manufacturados por Shell Co.) y DEN.
43ﬁ y 438 (manufacturado por Dow Chemical Co.) asi como
Araldlte CY-250 y 255 (Ciba~Geigy).

Los ésteres pollglleldillcos pueden ser producidos pox
reaccibn de un deido dicarboxilico con epiclorhidrina o
p-metil-epiclorhidrina en un-meaio alcalino.

Entre los compuestos epoxi comerciales pedemos citar

Lekutherm X~100 (Bayer) y Eplkone 200 y 499 (Dalnlppon Ink
Golor).,

Los monoepdxidos adecuados que se utilizan qua incor—
porarlos al compueéﬁo epﬁxi incluyen el éter feniléii@idili—
co, éter alilglicidilico, éter cresilglicidflico, ter bu-
tilglicidflico, dxido de estireno, &ter glieidilico“ag'p-bu—
tilfenol, monéxido de ciclohexenovinilo, metacrilafb*&? gli-

¢idilo, mondxido de dipenteno, 6xido de octileno, etd:-

R
L)
RS

También puede'incorpofarse un diepdxido.

Los diluyentes diepbxidos adecuados son.el $xido de
butadieno, didxido de dimetilmetano, &ter digliéidilico,
éter diglicidf{lico de butanodiol, éter diglicidflico de
dietilenglicol, didxido de vinileciclohexeno, diéxido de divi
nilbencéno, éter de bis(2,3-epoxiciclopental), metil-3,4-
epoximetileiclohexencarboxilato de 3,4~epoxi~6-metileiclo-~
hexeno, éter glicid{lico de resorcina, éter 2-glicidilfenil-

glicidflico y éter 2,6-diglicidilfenilglicid{lico.,
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Log endurccecdores para el compuesto epoxi utiligzados

en esta invencibn son los enhfdridos de Férmula

donds R7 representa

0. & Qe
-8 g U

-CH~PH- ~CHy~CHy~ 6 012Hé3-?l— .
CHp

Bs posible incorporar opcionalmente sales y quelatos
taleg como borato de tricresilo, titanato de trietanolamina,
acetilacetato de cobalto, octilato de cinc, acetilacetato de
cine y octilato estdnnico y complejos de una amina y wa doi~
do de Lewis tales como BF3, BOly, AsF; y SbF: 6 metalonlefi-
nas como ferrogeno.

La relacidn del endurecedor a la resina epoxi no es
eritica y puede seleccionarse a voluntad.

Es-preferible combinar 20 a 95 partes en peso de la
resina epoxi, iqcluido ei endurecedor, con 80 a 5 partes en
peso de la mezcla del primer compuesto de maleimida y el se-
guhdo compuesto de maleimida,

Cuando el contenido de mezecla del primero y segundo

compuesto de maleimida es inferior a 5 partes en peso, la




10

'15

20

25

30

resistencia al calor Qe la resina cocida no es suficiente
mi%ntras gque, cuando es superior a 80 partes en peso, la re
glstenc1a al calor es suflclentemente alta pero las caracte~
ristlcau mecdnicas son males.

In esta invencién se utilizan preferiblemente resinas

fenoxi cuya férmula unitaria es la siguiente:

!
—{ —@- ‘@‘O—CHZ-CH-CHZJ
CH3 _ '

con un.peso molecular de 10.000 a 60.000 aproximadamente.
Ia resina fenoxi se incorpora en una proporciln de O

a 1? partes ehfpesb, preferiblemente 0,5 a 10 partgs_pn pe~
so, por 100 partes en peso de la oomposicién,resiﬂéé@f del
primero y segundo compuestsde maleimida y resina époii.
Cuando se incorpora la resina fenoxi, la re31né coci~
da resultante presenta mayor-flexibilidad ¥y resisténcia al
cuarteamignto. Cuando se utiliza como.barniz del tiﬁé’de im~

pregnacidn; mejoran las propiedades de impregnacidny ™™’

Aungue puede obtenerse una composicidn resind§é~éon
excelentes caracterfsticas incorporando menos de 0,5 ‘partes
en peso de la resina fenoxi, no se advierte entonces ﬁiara—
mente el efecto de éicha resinag fenoxi.

La cantidad mfinima de resina fenoxi se calcula de
acuerdo con la aplicacidn a que se destine.

Por otra parte, cuando el contenido de resina fenoxi
es superior a 10 partes en peso, 1la viscosidad de la compo-
sicibn es demasiado alté y la manejabilidad en las operacio-

nes de colada e impregnacidn es menor.

Tas composiciones resinosas resistentes al calor de
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" trativos solamente sin que se pretenda gque la invencidn que-

esta invencibn son del tipo sin disolvente y forman unas re-
sinas cocidas cod una resistencia al calor considerable y
una adhesividad congiderable al otro material asi como baja

t

contraceidn, gran flexibilidad y elevado aislamiento eléc—
trico,

Lgs composicioncs resinosas pueden utilizarse como
baknices de impregnacidén para elementos eléctricos, resinas
para colada, resinas para estratificacién y otras diversas
aplicaciones.

Opcionalmente pueden inéorporarse otros aditivos como
cargas, pigmentoé, etc. .

A continuacidn damos algunos ejemplos con fines ilus-
de limitada en modo alguno a los mismos.

In los ejemplos, el segundé compuesto de maleimida
M~24, B, C y D, es producido por el método convencional uti
lizando los componentes indicados en la siguiente Tabla L.

TABLA I |
Holes
N-2A M-2B M-2C - 1-2D

4,4'~diaminodifenilmetano 1,0 1,0 1,0 -

4,4'-diaminodifeniléter - 1,0 - . 0,5
Anilina 0,2 - - 0,5
Poli(fenilmetilen)noliamina - - 1,0 1,0

Pérmula Vn = 1,0

‘m =20 ,
Anhfdrido maleico . 1,1 2,5 3,0 3,2
Anh{drido ftdlico - - 1,0 ~-
Anhfdrido hexahidroftdlico 1,1 1,5 - 0,8
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viscosimetro del tipo Brookfield es 2,0 poises a 60°C. Ia rg

" sistencia a la flexién y el médulo de flexién del producto

—16 —

{ A 48 parteé en peso del compuesto epoxi (Epikote 828)
se ;ﬁaden 17 partes en peso de la segunda maleimida 1f~24 in
dicado en la Tabla I; se disuelve por completo a 140°%¢ ¥

despuds la mezcla se enfria a 60°C. Después se afiaden 38 pajy
tes en peso de anhfdrido metil—tetrahidroftélico v 1 parte
en peso de DMP-30 y la mezcla se enfria a la temperatﬁra an-
biente para obbtener una composicién resinosa. Ta composicidn
resinosa es un barniz estable a la temperatura ambiente, qud
no forma ningfn precipitado cuando se deja en reposc duran—

te 50 horas;_La viscosidad de la composicién medida con un

cocido, medidos con un aparato Instron Gniversal, scnires~
pectivamente 13,5 ka/m’ a 25°C y 290 ke/mn® a 25%. Za re-
sina cocida e%perimenta una pérdida de peso-dél 4’8'%‘?
240°C durante 250 horas, una temperatura de deforméd%én tér]
mica de'135°c ¥y una fuerza de adhesidn de 14,0 kg é éS?C.

EJEMPLOS 2 a 4

De acuerdo con el procedimiento del Ejemplo 1n§é:pre-
paran barnices con las composiciones indicadas en 1a“fé—
bla II, realizéndosé en ios,productos cocidos los eSSQYQS
deécritos en el Ejemplo 1.

Los reéultados se encuentran también en la Tabla IT.
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TABLA IT
Ejemplo
‘ 2 3 4
Compuesto epoxi: Epikote 828 25
Epikote 834 - 57 28
Chissonox 221 15
Ltér cresilgliciaflico 5
Anhidrido mebiltetrahidrofté-
lico 35 10 36
DMP-30 - 1 1
Segundo com~ .
puesto de ma
leimida:
- N-24 : 80
: 123 : &0
M~-2C - 10
Viscosidad (70°C), poises 2,0 10,0 5,5
Resistencia a la flexidn ' :
(2590, kg/mme) 14,0 18,0 16,0
Médulo de flexién :
(259¢, kg/mm?) 280,0 330,0 295
Temperatura de deformacidn
térmica (°C) 140 165,0 195
Tuerza de adhesibn (25°C, kg) 15,5 16,5 16,0
Pérdida de ‘peso (%) . ,
(250 horas a 2400C) 4,8 2,4 3,2
EJEMPLO 5

A 47'partes en peso de un compuesto epoxi (Epikote 828

se afiaden 2 partes en peso de resina fenoxi (peso molecular

30.000), se disuelve completamentie a 150-160°G y despuds se

disuelven en la mezcla, a 120—13000, 20 partes en peso del

segundo compuesto de maleimida (II~24) y la mezcla se enfria

a 60°¢, Después se afiaden 37 partes en peso de dcide metil-~
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tetrahidroftdlico y 1 parte en peso de octanato de cine y

un% composicidn resinosa.

Ta composicidn resinosa es estable sin formar ningln
precipitado cuande se deja en reposo a la temperatura ambien
te durante 50 horas. - |

|1 - EIEMPLOS 6 & 10

Sigaiendo €l procedimiento del Ejemplo 5, se preparan
barnices con las compOSiciones indicadas en la Tabla III,
realizéndose los ensayos sobré los productos cocidos.

Los resultados se encuentfan en la Tabla III.

Referencias 1y 2

| Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 1, se preparan
barnices con las composiciones indicadas en la Tabla IIT,
realizdndose los ensayos sobre los productos cocidos, Los

resultados se-encuentran tambidn en la Tabla III.

1



o‘oz 0¢g
ofctL o‘ol
ggl Gqal
00¢€ =19
€L GicL

- 9¢0
15

z

L 1
a8 . g
oo L
g L
BTOUS LD IO

2‘g s‘g ¥z 6*9 0°sg
g‘ot 2ot o‘9L g4t G‘gt
ozl ottt ol LA obL
062 oLz &gz olz 0ge
oyl géyL o‘sl  9ftL givL
0‘o1 6e 0‘g 0¢¢ 0f1
L L
L 3
¢ -
oot
0z
ot gL
L 2
€ L ¢’
8¢
8¢ oz 0z
2z
0z
ot
02
ot
ot
oV Le
Ly og oz
ot 6 3 L -9
soTdwa g
IIT YIEYE

- 6F .

® UQTXSTI UOO PEPIOILSBIO ©p oTnpy]
NSﬁ\wx hoomw B UPTXOTI BT © BITOURLSISY
sastod .ooo> ® PEDTSOOSTA
000°*0f xeTudooTow osod fTxousy BUTISAY
000" G JeTnooTow osed fIxounI BUTSSYH
ac—i1
Dt
e~
Ve~If (epTwTaTey

BPTWTE TBUTTUSZ-N
BUTWBTTASUTTOUSE
JUTO 2p 05BTT200
L ODTTPLLOIPTYRALD §TTEOW OPTIPFULY
0OTPRPUTTISU ODTIPFLHUY
COTTFPTOTIELTANG J954
l22 KOUeSSTUD
LEY-NEQ
GLL-ED
100t 930¥ndyg
£y eroxTdy
erAY]
Glg

23.05TdY

agoTdy :ixodeo ogssunducy

03

a1

ot



TABLA IIX

Ejemnstlcs
6 7 8 ¢
Compuesto epoxi: Epikote 815 20 20
Epikote 823 27 . 4C
Epikote 834 . 1¢
Epukote 1001 : 1C
CY-175 | 20
DEN-431 10
Chissonox 221 - 20
Bter butilglicidilico
annfdrido metilnddico : _ 20 20
Anhfdrido metiltetrahidroftdlico’ 38
Qctilatc de cine 5 1
Bencilmeﬁilamina 2 | 1
J-fenilmaleimida
N,N'-(metilendiamino—p—fenilen)di—
maleimida
Segunda waleimida: M~2A 15
M-2B 20
¥=2C 100
L-2D . 7 __.5
Resina fenoxi, peso molecular 25.000 { 3.. 1
Resina fenoxi, peso molecular 30.000 1 o 1
viscosidzd a T0°C, poises 1,0 350 8,0 :
Resisgtencia a la flexidn a 25%¢, kg/hm? 14,8 1346 15,0 14
1édulo de elasticidad con flexida a
250G, kg/mm? 280 270 285 27¢(
Demperatura de deformacidn térmica, °g 140 125 145 3¢
Fuerza de adhesién a 25°C, kg 16,5 15,8 16,0 1¢

pérdida de peso (%) (250 horas @ 240°C) 8,0 6,5 2,4 ¢



Bjempleos Referencila
7 8 9 10 1 o2
20 20 A7
. 40 47 100
10 '
10
10
20
2
20 20 38
38 85
5 1 3
1 1
2
15
] 10.
20
. 100
e 5
T3 1
- ]
3,0 8,0 3,5 10,0 0,6 -
13,6 15,0 14,5 14,0 13,5 14,3
270 285 270 250 365 300
125 145 130 120 155 125
15,8 16,0 16,2 16,5 10,0 15,0

645 2,4 8,5 8,2 8,0 20,0
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EJBIPLO 11
A 47 partes en ﬁeso de un compuesto epoxi (Epikoteé28)
se afladen 2 partes en peso de resina fenoxi (peso molecular
30.500) ¥ se disuelve completamente a 150-160°C. Después se
disuelven en la mezcla, a 120-130°C, 2 partes en pesQ.del
segundo compuesto de maleimida (W-2A4) y 13 partes en peso

del primer compuesto de maleimida, N,N'=(metilen—di-p-feni-

1

len~dimaleimida y después se enfria a 6000, se afiaden 37 par
tes en peso de anh{drido metilhexahidroftdlico y 2 partes en
peso de octilato de cine y la mezcla se enfria a la tempera-
tura ambiente para obtener una composicibn resinosa.

" Ia composicidn resinosa es estable sin formar ningin

La viscosidad de la composicién resinosa es 1,0 poises
a 70%C, . 7

EL producto cocido presenta una resistencia a;la fle—~
xidn de 13,5 kg/mmz a 25°¢, un médulo de flexibn de 330 ka/

e g 25°C" y una pérdida de peso del 6,5 % durante 250 horas

a 240°¢,
EJEINMPLO 12

A 47 partes en peso de uﬁ compuesto epoxi (Epikoute
828) se afiade 1 parte en peso de resina fenoxi (peso mole-
cular 30.000) y se disuelve completamente g 150-160°C¢, Des-
puds se disuelven en la mezcla 10 partes en peso del segundo
compuesto de maleimida (M-~2B) y 5 partes en peso del primer
compue:to de maleimida (N,N'-(metilen-di-p-fenilen)dimalei~-
mida)), se enfria a 60°C, se afiaden 38 partes en peso de
anhf{drido metiltetrahidroftdlico y 1 parte en peso de octi-

lato de cine y la mezcla se enfria a la temperatura ambiente
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_cémpuesto de maleimida obtenido en la etapa a) con 100 a

para obtener una composicibén resinosa. Esta Gltima es esta-
ble ?in formar ningln precipitado cuando se deja a la tempe-
ratura ambiente durante 50 horas.

La éomposicién resinosa tiene una viscosidad de
0,8 poises a 702 C.

El producto cocido tiene una resiétencia ala -=-
flexidn dé 13,0 kg/mm2 a25eCy experimenta una pérdida de
peso del 7,0 % a 2402 C durante 250 hqras;

En resumen la Patenterde Invencidn que se solici-~
ta deberi recaer sobre las siguientes: |

REIVINDICACIONES

12,- Un procedimiento para la preparacibén de una
composicidén resinosa resistente al calor que.comprcnde:

a) hacer reaccionar una amina aromitica con anhi-
drido maleico y/o un derivado de anhidrido maieico para ob-
tener un primer.compuésto de maleimidaj

b) hacer reaccionar una amina aromitica con un -
anhidrido &cido ciclico sin ningin doble enlace insaturado
y anhidrido maleico y/o un derivado de anhidrido maleico
para obtener un seéundo'compuesto'de maleimida;

\ . - i
' ¢) combinar de O a 95 partes en peso del primer

5 partes en peso del segundo compuesto de maleimida obteni-
do en la etapa p); L - .
d) combinar de 80 a 5 partes en peso deila compo-
sicidn precedente de la etapa anterior con 20 a 95}partes
en peso de un compuesto epoxi.
22.- Un procedimiento seéﬁn la reivindicacién 1,
donde se incorporan de O a 10 partes en peso de una resina

fenoxi a 100 partes de la combinacidén de 80 a 5 partes en
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peso de la combinacién (a) y 20 a 95 partes en peso del comd
puesto epoxi (b).
. 22.~ Un procedimiento segln las reivindicaciones
1 6 2, donde se incorporan al nahidrido mixto de 20 a 80 -
partes en peso del anhidride ciclico sin ningfin doble enla-
ce inesaturado.
48,- Un procedimiento segiin las reivindicaciones

1, 2 6 3, donde la amina aromitica es una combinacidn de ung
mohoamina aromidtica y una poliamina aromética.

B.- Un procedimiento segfn las reivindicaciones

1, 2 6 3, donde la primera maleimida es un compuesto de fér+

mula:

[ 0 0
? m- HG—07 Ne— ¢

/J m% u N—%mN ’ 0”
~___CS . .__Q\ 647 Q\R
N

HC — G/N @w {\}/ ; H\R1 ,

AL e G
CH2

donde erepresentg un grupo alguilog R2 representa un grupo
organico monovalente; R5 representa un grupo orginico diva-
lente y n es por término medio un nlmero de 0,5 a 5.

68.- Un procedimiento segiin la reivindicacidn 5,

donde 32 representa un grupo alquilo, arilo, aralquilo, ha-

Lo . R s b % mma
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loalquilo, haloarilo o halcaralguilo.

' 78.- Un procedimiento segin la reivindicacidén 5,
dondg R3 representa un grupo alquileno, arileno o aralquile-
no.

82.~ Un procedimiento seglin las reivindicaciones
1, 2, 3, 4, 6 5, donde el segundo compuesto de ggleiﬁida -
con%iene por término medio de 0,5 a %,0 grupos maleimido pox
molécula.

92,- Un procedimientq segln las reivindicaciones
1, 2, 3, &4 6 5, donde el anhidrido ciclico sin ningin doble
enlace insaturado es anhidrido éuccinico, anhidrido ftalico
anhidrido hexahidroftélico o anhidrido gluthrico.

; 10&8.~ Se reivindica por @iltimo como objeto sobre
el que ha de recaer la Pﬁtente de Invencidn que se golicita
UN PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA COMPOSICION RE-
SINOSA.

Todo conforﬁe queda descrito y reivindicédo"en-
la presente memoria desoriptivé gue consta de ventitfés pa-

ginas mecanocgrafiadas.

ddrid, 7 de junio de 1.978
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