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por VEHÍ2E 3008

solicitada en Espafía a favo** do ROHM AHB HAAS OÍM'ABIC* de 
eionalidad norteamericana* domiciliada en independenoe SiaU
mm» Biladelfiaf 0.S.A., por "sótodo do preparar ooirooslcl£ 
nos m  contienen oligámoros amiaolisadoB*, coa prioridad do 
la solicitud, norteamericana 758*894 do fecha 13 Sosro 1977»

Bata invención se refiera a la preparación de com­
posiciones que cocoread en ciertos polímeros ollgosóricos aai 
nolizados y poliepóxidoa» —

los inventores han hallado que los productos de 
nprt«Anw4« son.» segda la invención» da una ©xcepcic&al versg, 
tüidaá con respecto a su capacidad de adaptación al uso m  
los sistemas de recubrimiento y adhesivos basados en resinas 
epoxi» Batos productos de amiadlisie de los oligómeroe 
(raat)acr£licoa pueden utilizarse muy eficazmente ocaso agente 
de curado en sistemas disolventes orgánicos, es£ como en eig, 
tezaas acuosos* y producen unas películas* recubrimientos e



»  2  -

iapregoautea de resina epoxi notablemente resistentes* - - -

sogta. la invención se provee m  altado de preparar 
cocpoeioicnee que contienen oligdaeroa aainoHsido»» que e# 
obtienen haciendo reaccionar una poUaaina» m  la 1°* 
gmo* aetán fijado» a átomos de carbono alifáticos, 
oon m  oligtairo que tiene un peso molecular medio nu&lrioo 
de 600 a 10*000 y que contiene unidades derivadla de por lo 
w m  m  acrilato de alquilo y/o metaorilato de alquilo» y 
apoicnaloente uno o arfe otros conpuestoa etildnicaaente insg. 
turados» de modo que se introduzca «n la cadena del oiigdaa- 
ro unidades aorilaaida y/o metaorilamida substituidas c«n 
B-e«dno4UWb«>oarbilo allfático» eltgilndose la polismina en» 
tre entilendlsoina, dietilentriamina» trietilentetramiaa, tg 
traetilenpantamiaa* pentametilendiarnSaa* besaoetilenáiamintt* 
trfmt41 * * * * * tetrawtilandiatóinai 4*4*-«»til«abi0( ci- 
oiobexllamim), bi»̂ amino«aetU)oiolohexnao, tris-Caolnoetil) 

propileodiamina, dlpropileotrlaaina, tripropiientet** 
r,<y.,| tetraprcpilenpentamina» isoforcodisaina (es decir» 
1̂ m4r»/ww«in̂ til̂ 3.5*̂ triaetiloiclobeKafto)t 2,8.44 8.4»
 ̂jf-trT*4 ffttl1 amina» 1»3"*butil«ndiemina» t,4-buti
i qw/H amina, y dt(3-smi»opropiX)*si»e* oaracterisado por inoo£ 
porar oonjmtamente el producto de aainllisis Obtenido y m  
poliepdaiAo farmador de resina en proporciones relativas taf­
ias que se provean de 25 a 75 equivalentes amina en peso y 
de 75 a 85 equivalentes de grupo epdxido en peso*

I* ff̂ndiiaia introduce un grupo que contiene aai-



aa eaSsaáo a través de m  enlace «amida coat ©1 '♦esqueleto’* © 
ttsñma 4© átomos de carbono del oltgéaero por eubotitueión 
del grupo áster de isa unidades acrllato o aetaerilato en el 
olig&nero* la estructura específica y el adaero de grupos 
fflpjyift en el olig&aero dependo obviamente de la amina alifátl̂ 
ca particular y de la cantidad qu® se utilice de la mimas en 
la reaccidn de aminélisis. El grado de aminóliois puede ser 
coselete» es decir que pueden bailarse reaoeicnados todos 
les grupos áster de las ualdades aorilato o mataorilato (es­
pecialmente es cooligómeros que ecotengan otras unidades que 
rn m m  gwpoe áster, tales come estiren© y stileno) o pu& 
de ser parcial, especialmente en olig&sercB cuyas unidades 
sean* m  su totalidad o en gran parte» unidades áster acríii 
co- o metacrUlieo»

m  grado de andnálisis es* en general* controlado* 
como se posteriormente* por lim itación de la  propos
cián re lativa de polisaaina con reelecto a l náaero de uaida- 
des acrllato  y/o motacrilato del oligóaoro* En los productos 
ge ge loo oligdmeroB, predominantemente o exclusi

véngate de ásteres acrílico s o metaerílieos, devisados a l
/

un© como agentes de curado m eospjsieicnes de recubrimiento 

de resina sposd de sistemas d d  tipo disolvente acuoso u or­
gánico* lo  proporción preferida de substitución amiao-asida 
tiene una media de 2 a 5 de tales unidades» ospresada en tÍ£  
minos de moles de poliamina a lifá tic a  por peso molecular me* 
dio numérico de la  cadena de oligóoero* Segdn la s ooodicicnea



qua rodaja o que acabañen la reacción de «amóllela, áota 
puado «star acollada por hidrólisis fe una proporoito rel& 
tivaoente fe lae unidades áster para twm* grupos oa£ 
bojdlo que pueden ser neutrallwdoa por una powife fel ««£ 
clonante pdiaatfaa* Beta WdrdUais puefe ser deseable en S&, 

acuosos par» favorecer la acción dispersante 
fe loe cohonestes fel sistema fe reoibriaieato. - * - - - -

Loa producto» producidos por la aalnóliaifl deeorl- 
ta postor! oreante incluyen feafe loe oügtaeros eoluKlee en 
agua basta los oligfeeros fácilmente dî ersables en agua 
que contiene» ma proporción Uwitafe fe grupos rntúm-mM* 
^  proporciona» la funcionalidad amina capis da reaccionar 
0Qa yo® resina «po*i para anafe» *& tiempo que «vitan in­
troducir* m la resina curada olig&aero/epoai, un ¿ncesivo 
ufesro fe gwos o enlaces sáneme» al agua» por lo qua pue, 
fea obtenerse películas fe *»euJ*iai*ita y adhesivas qfe ti& 
wtt propiedades duraderas y «ais****» » temperie. so£ 
prendwteoente* los productos de amindlisis descritos aquí 
tágnn* m general* toles coaptttibüidafes odtuas que pueden 
servir de agente fe curado para «na resina eposd. *» un «odio 
disolvente orgánico, así cono para tal resina sn un Ustena 
acuoso. x* resina mista digfeer̂ epcwi puede hacerse servir 
así en sistema dilulble en disolventes orgánicos o propp£ 
oicnar m  sistema diluiré occ agua. t»a ventaba sobresaltea 
ts fe los productos de amináUsfe descrito» aquí reside aa 
el hecho de que es innecesario atraillarlos cm un ácido



para convertir ios grupos salsa libres a la forra de ral de 
ácido* a fia de hacerlos adecuados ya sea en un sistema di­
luidlo en disolventes orgánicos yo soa en un oistera acuoso*

Los oligdaeros que deben aminolíearae pueden ser 
cualquier polímero de adicidn de hoja peso molecular gas con 
tenga unidades de aataerilate de alquilo, de acrilato do al­
quilo o de seibos y «pie tenga un peso molecular radio numári- 
00 (m) de 6GG a 10*000. preferentemente el peso molecular 
de los oligdmoros es de 1*000 m 5.000. Los olig&aeros pueden 
preparares por polimerlsacida. aniéhica o por radie de siste­
mas iniciadores de radicales libres* 2amto estos oligdraros 
de partida coso el proceso anidoieo y el de radicales libras 
para prepararlos son conocidos. -

ito raterial de partida oligomáríco preferido es un 
homopclíiaero o copolínjero, pclirarisado aai&ieasentD* de 
une o mis ásteres de ácido metaorilico que tienen ua peso m  
ieeular radie numérico del orden o gara dada anteriormente* 
En el caso de los homooligéraros, sen adecuados los obteni­
dos de un rataorUato de alquilo (ô -ĉ ). En el raso de los 
cooligóraroa de rataorllato, es m  general deseable que el 
metaorilato de metilo o un rataorllato de alquilo (Cg-Ĉ ) 
sea ol conponente principal (más del 50$ en peso) del oooli- 
gámero y que el resto de les unidades de coollgdraro seas 
ratacrilato(a) de alquilo en que el grupo alquilo es etilo o 
superior cuando el rataorllato de metilo es el componente 
principal! o ratacrilato(s) de alquilo que tenga(a) una loa-



gitud mayor que oí oetfxcrilato de etilo» propllo o 'butilo, 
el uno de estos «b el ooopcneate principal* Opciooalaente, 
en «X lELtioo caso, puedo incluirse una pequa2a cantidad de 
metscrilato de metilo»

la polimertsacito anltolca del áster o de loe 6s1& 
roe de metacrilato se realisa en preeenoia de m  asalto aleó* 
asido, oooo cataliaador, y de m  alcohol, nono agente de re® 
laoito de la cadena» 21 medio de roaccito puede contener t® 
bito, si se desea, un disolvente orgánico inerte, tal cono 
benceno, xilono o tolueno» Sen ejemplos de alcóxidos el met£ 
sido, etdxido o t-but&ddo, sádicos o potásicos* T-a relación 
oaiar del alcohol regulador de la cadena respecto a Xa carga 
oononárlea total «a, en general, de unos 1»4 a 1*90# la tea» 
peratura de la roaccito puede ser del orden de unce 40®c a 
130*0# la cantidad de aloóxido puede ser de une» 0,4 a unos 
4 soles por ciento» los hosopoliBieros y copdiaeroe de meter 
orilato de alquilo poliaerisados enitolcaaente se revelan en 
la patente brittoioa 1 #393.273 y pueden prepararse adecuados 
oligómeros de áster de aetaorilato, a amlnolisar según la 
presente invención, por cualquiera de loo aátodos revelado» 
en dicto* patente, que se cita a título de referencia* - ~ »

Son tazobito oügómeros de partida adecuados para la 
por medio del procedimiento descrito posteriora® 

te loe oligóoero# análogos de homo- o oopolíiaeroe polimeri® 
dos aniónicamente de mo o oda ásteres alquüicos de ácido 
acrílico* la patente británica 1 #431 #446 revela tales oligó%



rea y bu preparación. la «aposición da los cligdmeros fia 
aorilato fie alquilo y de los distintos procese® pos» prepar 
rarlos existente en la patente británica 1*431*446 se cita 
aquí coste referencia* *•-.**•-<-»******<■»■ * »•***

Ies oligémeros puedas ocntoner unidades de mondao» 
res distintos de los ásteres de ácido acrílico o taotaeríli— 
eo* tales ecao ácido aerílico» ácido aetacrílico* est treno» 
viniltolueno o etileno. ̂ oferentemente, tales oligSmsroe se 
preparan utilizando un iniciador do radicales lilaos eenjun- 
tásente con agentes convencionales de regdlseifo de la cade­
na, tales cono mercaptenos, cloruro de metlleno e teosotrl** 
cloroaetsno* Sos polímeros de bajo peso molecular que tienen 
el peso medio numérico en las gemas especificadas
rntariormeate se obtienen utilisando tasa gran propüroi&t de 
iniciador de radicales libres y/© de agentes de regulación 
de la cadena* - •-•••-*«*****«*****»'■■•

aferentemente, los oligámoros de paa?tida coatie- 
sen por lo tacaos 35 ©olea por ciento de unidades de por lo 
meaos un nastacrilatQ y/o aorilato de alquilo Cc.j**Cg)» por 
ojotólo 100 moles por ciento de tal metacrilato, eopecialmen 
te metacrilato de metilo. «* »

gX oligántoro aminoXisado comprende un producto de 
reacción de por lo menos una de las aminas indicadas a co&tjL 
nunoida can un olig&tero que tiene un peso molecular medio 
numérico fia 600 a 10.000 y que contiene unidades derivadas
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de por lo monos ua acrilato de alquilo y/o metacrilato de a¡l 
quilo y, opcioaalaante, uno o más compuestos diferentes eti- 
léaieaaente lasaturadoa* -•**»«--.---«* ■*«'*»*.«.••..«•

tJne pollatalnes son atlifftá**̂*1*** dlettlontriami— 
5* ene*5* i y>,fc|»‘fcyfyn4y>a> paataaetileG-

aiflBrfwf f t̂ pppfti i so* laurina* tetraos tlleji
¿lamina* 4>4»*e»tllenUgC eiribheKtiamina), Us-( aatíncaetil) c¿L 
cldhexana» trts-( arónoetiljamina* ín̂ lXendiiwiaa* diprqpi*» 
lentriamina* triprop líente traaina* nfli

10# lsoforcndiamina (es decir» t-<imlno~3-«alttoraotll~3»5»5-trima~ 
tilciclahexano) i 2t2»4-{ 2,4»4)"tr4ffl©tillMâ
1» ̂iMtllenaiaradna» 1,4*4«tilendi«e$teat y/o di( 3-aainapropil}
OglOa,* *»*******»*»i****«»«l*«***«l!**»***i***«»«l*»»***»*»**«*«»«»

le reacción entre el olivero acrilato o metacri- 
15* lato y la polisoina se realiea por calentamiento de une ser-

ola del olls&aero y de la uoliamlna* ureferenteoente con un 
cataliaador en la mesóla* Si la mesóla* «método está caliente» 
es líquida* no es necesario el uso de disolvente pero en ge­
neral es dtil m  disolvente inerte (no reactivo bajo las con 

20* alciones de aofadUsis)» tos ejemplos de tales dieolventee 
indnyen Mdrocarburoa aromáticos* tales como benceno» tolrg, 
no y «lleno* «Aceitóles» tales como etanol e isopropenol* al­
coholas de éter» tales costo etileaglicol y dletilengliool* y 
poUoles» toles como etileagUcol» dietilsoglicol y fcexaaeti 

25* lengUool* SI disolvente puede eliminarse parcial o ccm̂ let̂  
mente por destilacidn durante la reacción para mantener la
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temperatura requerida o pera el intercambio de dieoiventeo 
m  el ©adió de reaccián.

te temperatura de asiadiisis puede ser de moa 50» 
a 2GCSC (la reacción puede realisarse bajo presido, esa poli** 

5* zainas volátiles}* cuando el oligóacro contiena unidades ás­
ter de aetaerilato a aaiaolizar» la teĉ eratura preferida es 
en general de 1209 a 1602c» Cuando el oligóooro contiene un¿ 
dates áster de acrilato a araánollzar* la tor̂ eratura preferí 
da es en general del orden de unos 1009 & 1258C. - - - -- -

10* los catalizadores que pueden utilizarse incluyen
les alcdxidoa metálicos (met&cido sádico» t-tttt&ddo potási­
co» etc*}» los hidráxidos metálicos (hidráxi&o sádica o pot¿| 
sieo» etc*}» los alcoholes y los palióles (que incluyen agua}» 
los materiales ácidos (incluyendo sales estoicas de ácidos 

19» tales como cloruro am&iieo) y los catalizadores bifUnciena- 
les tales como a-Mdroa&piridina* la proporción de cataliza­
dor» cuando se usa» es de 0 ,1 a 20 ©oles por ciento (o más» 
cuando se utiliza alcohol o poliol para que sirva tanto de 
disolvente cono de catalizador), basándose en la poliamina*

20* El curso de la reacción puede ser seguido por el
descenso del título de amina de la mezcla de reacción o por 
la desaparición de la polialqi&leaamimu

Acabada la reacción, puede afladirse agua o cual­
quier otro disolvente elegido» para diluir la mezcla de roa&



cite para envasado*

Loo productos d« antodllais oligomárica descritos 
anteriormente y, particularmente» loa que contienen grupos 
aal así como las maldades acalda iMBateosutetituidas, son u*¿ 
Usables como ateasivo de pigmentos para coopoeicicnes de x$ 
citiirialeoto tales oocoo ocoposicicnea de estampado y do tefüdo 
de textiles* fípiceaente, tales conposieiaasa de recutoriniea 
to incluirte ol adhesivo, püpwato y m «gente dî ereante 
en líquidos* Saatoite pueden inoluir otros materiales emplea- 
dos oonunaents en tsles oooposioionis# tales cono pigmentos 
extensorssf agentes de ajuste de la viaooeidad* conservantes 
y similares. -----------

Pueden prepararse productos da sntedlisis qua con­
tiena de 0,5 a 10 neq* de antea por grano de oXigánero ccn 
o sin de 0,23 a 5 aeq* de OOOK por grano, siendo el áltino 
en forra de una sal de la poliantea utilisada, a partir de 
los oUgtoeeos do tajo peso noleoular par entedlisis oon una 
poliantea «te «1 alto oreoiaisnto de visoosidad o gelacián 
que tendría lugar en la atote&isiB oon polianteas de polios- 
ros convencionales de alto peso noleoular de un tetar de 
acrilato o un tetar de netaorilato* Mente, loe grupos extrg, 
nos de loe polímeros sometidos a anteáUeis eon ate reacti­
vos que los grupos posioionadoe internamente y en lo» oiigó- 
neros los grupos estrenos se hallan presentes m  nayor pro- 
poroidn que en los polímeros de alto peso molecular* Este 
factor facilite la preparación del oUgdmero amino-aaida sin



gelaciSn o excesivo crecimiento de la viscosidad y «tu nece­
áis Se utlliaar grandes excesos de pcllamina para evitar 
tal crecimiento* coa la dificultad concomitante de limitar 
el grado do aaiadlisis. Loa oligáaeroe de datar acrílieo o 
Se áster EGtacrXlico producidos son químicaoen
te peculiares en cuanto a eonetituoidn estructural? además» 
pueden prepararse sin recurrir al uso Se agentas de trane% 
rancia de cadena» que generan olores* tales coco Ion meroap- 
taños» para obtener el necesario bajo peso molecular* - ~ -

loa productos Se anándlisie farmados a partir Se 
loa e&gdmaros» especialmente loa que contienen loe grupee 
caroorilo en forma ao sal de amina» son fácilmente dispersa** 
Kt*>a m  agua y pueden utilisarse en **»a*fte neutros o’ álcali1** 
nos de modo que» para la formulaciáb. de recubrimientos basa- 
dos en resinas epoxi* puede evitarse el uso de ácidos fuer­
tes» ya sea inorgánicos u orgánicos» a fin de hacer que el 
polímero que contieno amina sea soluble en agua por eonver- 
stán de loa grupos amina básica a la forma sal Se ácido* Da­
do que» en el recubrimiento con sistemas acuosos es imeceq& 
rio el uso de ácidos fuertes» tales como ácido clorhídrico, 
las composiciones de recubrimiento pueden aplicarse n subs­
tratos metálicos» tales como de acero» hierro dulce» etc*» 
sin hallar problemas de oxidación o de coxrosi&u Además, los 
sistemas alcalinos preparados segdb la presente invencián to 
lerarán los pigmentos reactivos* toles como el Sxido de sino» 
que son frecuentemente deseables para una máxima resistencia
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a la corrosión*

5*

10*

15*

20.

85*

Coa» so lia indicado anterioraantOf loo oligdraaros 
aainoliiadoa san especialmente titilas en la preparad 4a de 
composiciones da recutoriaiento y adhesivas basadas m  reat­
aos epoxl m  que el oligdmero sirve de agente de curado, - -

Cuando en el medio diaolvente en que ae efeotda la 
del oligdaero de dotar «orilleo o metaorílico ee 

presente agua* la aainóliBia da lao unidtóss de áeter 
aorílico eo soompaflada por la hidrólisis de una proporción 
de la» Óstsr, introduciendo por ello unidades de
ácido aorílico o de ácido aetaerflico* Alteaaativaas&te# la 
^4^4,4* «a m  medio no acuoso puede ser seguida por la h± 
drdLieia on un medio acuoso, para introduoir grupos earboad- 
lo en el oligómero antínolisado* Salea unldadeo de ácido sen 

4 ac«4aa por una porción de la poliatóxta para formar 
4̂14̂ ,1» ¿c gal interna (o Zwittericn) en los oligóaeros «b& 
nollsctóos ¿unto con la» unidades amida H-aminahidroxicarbil- 
euOetituidas, la presencia de tale» unidades sal favorece la 
^11̂ 14^ «a agua o la diapersabilidad m  agua del oligóiqfc 
ro aaiaoliaado* de modo que puede babor una proporción infe­
rior de unidades anido para obtwer un grado dado de disper- 

* AaA ge agua en el producto de aminóüeds* la presencia 
de ttpf" unidades sal mejora también la oapaoidad del produc 
te para actuar como agente dispersante, cuando la coqposi- 
ci& de recubrimiento o adhesiva comprende una carga o pig>* 
mentó que debe dispersarse en la composición* I& proporci&i
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relativa entre unidades amiao-amida y unidades sal w m  pr<> 
ducto de aaindlisis preparado segiSn la presente invención 
guarda» en general» una relación. de pesos de 50*1 a 1*1*
Aoí» m  una realiaacién específica de la invención» el ellg£ 

5* aero que tiene un peso aolecular medio numérico de entre 600 
y 10.000 tiene una media de 0,5 a 10 aUieqdvdentee ■ de as& 
na por gramo (meq. aaino/g) y opolcaalaente de 0*25 a’5 meq. 
de CGOH/gramo» siendo el corboxUo» cuando esté presente* en 
forma de una sal de la poliamina utilisada m  la amMLisis»

10. Guando el oligtaro de áster acríiioe o de áster
aetacrílieo ea un cooligtar© en el que bay presente una pro 
porcina substancial de ooaontaro no áster hidrófobo, por 
ájeselo de 20$ a 90# o más del mentare no áster* es en gong, 
ral deseable incluir putwtapAi alan. t>or1 e-lemclo de

15* unos 5$ a 35$ m  peso» de un comentan» ácido en la mésela 
de montaros en i® foxtoacién del cooligámero» por
ejemplo por copolimerisaoiún de rodiealeo libres. En este c& 
so» no es necesario efeotuar la oninólisia en un meóte acuo­
so o seguirla de una etapa de hidrólisis en un medio acuoso 

20. para obtener un producto de aninéliais que tenga al mismo 
tiempo unidades aaino-azaida y unidades sal de los tipos mea 
clonados anteriormente y en las proporciones indicadas en el 
párrafo inmediatamente anterior, cuando el distare que se 
aainolísa contiene unidades de áster de metilo» por ejemplo 

25. aorilato de metilo o metaerilato de metilo» tiene lugar tran£ 
mediación» tanto si la aminállsis se efectúa en un medio
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acuoso coso su un medio no acuoso» do nodo q¡ue algunas unida 
des de datar da metilo del dlgdmero as oonoiartan en unida» 
dos ácido» por «¿soplo unidades ds ácido aor&ico o ácido %  
tacrilioo.

3# las oooposiolonas preparadas aagáa sata, invención
eco» composiciones adhesivas y da raoutelmiaato» a base da 
raaina apoidt o en talas composiciones* tanto utiliaando 
vehículos acucaos cono no acuosos» Zea resinas epati (pía put, 
dan curaras por nadio da loa productos da a&ún&isis enterl# 

10. manió» poliepdxidoa que forman resinas y <P» «a general 
rVB̂  definirse cono loa que contienan por lo menos doa g*a 
pos epoxi an qua el oxígeno está fijado a átomos de carbono 
yyytrtfliyM» ccnactadoa conjuntamente en una cadena por un solo 
r ian. ¿te valencia» Estos «cupos epoxi pueden denoiainarae 

(3* grupea "vec-epoxi"* Loa poliepdxidoe preferidos son loa que
oqn-frianfft un gwq» epoxi terminal de la fdmilai

OKU «*"»• OH—

X / ( n i)

Batos poliepóxldos preferido» qua forman resinas pueden de- 
nominarse "resinas etoxilina* y aon definidos más partículâ  
mente como coapueatos orgánicos libres de grupos funcionales 
distintos de los grupos hidroxilo y epoxi que contienen por 
lo dos grupos vec-epoxi en que al oxígeno está fijado 
a átomos da carbono contiguos y aon un solo enlace y que ti£ 
nen un peso molecular del orden de unos 250 a 5*ooo* Lo» po—
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liepÓj&dQS que tienen equivalencias epoxi a© 100 a 1*025 bm 
demostrado tener en general eocg?atib¿liaa£ satisfactoria cm 
los productos as antndlieis cligomórica definidos aquí» Los 
que tienen equivalencias eposd. mayores, de Basta usos 1*500 

5» o superiores, no son en general compatibles pero pueden utt- 
Usarse cuando se tosan medidas especiales en cuanto a la 
elección de los componentes del cooligóaero aedaolisado, así 
como en caíante a sus proporciones respecto al poliopSxido, 
para proporcionar coKgjatibill&ad ndtua. Sorprenárntetsente* 

10. los productos de amindiisis que contienen grupos corboxllo 
(en forma de sal coso se ha ©apuesto anteriormente) no dismi 
nuyea seriamente las propiedades de resistencia do les resi­
nas epoasi cucadas con los misma»

20#

Los pQliepdtódoa que pueden utiliearse Incluyen 
las "resinas etoxilina* disponibles bajo las marcas de resi­
nas D.E.R*» Epcn, o Araldite* incluyen derivados poliáter de 
un fenol polihldrico que contiene grupos epoxi y pueden pre­
pararse efectuando una reacción entre epiclorhidrina y un %  
nol o alcohol polihidroíd, por ojeadlo, hidroquinona, resor- 
cinol y glleorina, o productos de ccGdensaei&i de fenoles 
coa cotonas, por ejea&lo bis-( 4*4ihidro5dfeail)-2# 2*propaao. 
Por ejemplo, la reacción de epiclorMdrlttft con bia-(4*-hÍdro- 
sifenil)-2,2-propano puede formularse como siguet - - - - -

JlCHgCfr—

CĤ — -OHCHgíÔ CÍ CĤ ) gfgÜCHgOHt 0H)GH2)a(#C( CĤ) 20GCH2Cfr-~CH3 
0 (I?) °



m  que j2f ©a el grupo fealleno y n tiene va valer tacólo que 
varí» de moa o a uno» ?. Betas resinas pueden prepararse 
por medio del método descrito en las patentes US 2.324.483 y 
2.444*333 y «n lea patentes británicas 518*057 y 579.698* %  
chas de estes resinas etoxlliaa se venden bajo la marca de 
resinas $>cn o de resinas ¿raidlte» Zoé poUepéxidoe polilter 
de la siguiente estructura (V) son vendidos por Dos Chemical 
Coopany bajo la designación B.33.B# 736 (a « 4) y 0*£*B* 732 
(a «9}* • —  - - -

(V)

lambida puedas utilisarse poliepdjddos de la fírmala» - - -

CH¿--CHCH2Ü( CH2)y0tni2CÎ ~-CH2 (VI)

en que y es un aámero que tiene un valor medio de 2 a 4* la 
¿rsldit* ed-2 es de este tipo» es líquida a temperatura am­
biente y tiene un valor "equivalente ep&d&o" de 134. Tam­
bién puede utilisarse un dlepdxldo o trlepéaddo de glioerol. 
Setos poliepdxidoa aüffoiooe pueden prepararse de la forma 
ocnooida que ee describe, par ejeapio* en les patentes OS 
2.730.427 y 2.752*269* los polispdaddos preferidos sen loe 
que tienen pesos tm&eoulares medios de unos 250 a 1*000. - -

Sen también folies loe poliepéxidoa basados en nd-
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cíeos heteroeíclieos» tales cono Mdantoína» como los polis* 
pósitos descritos m  las patentes británicas 1.290*723*3 y 
1*304.790 y en las oorrospandieateB patentes OS 3*629*263# 
3.631.221 y 3.772.326. loo nádeos de hidantofiaa pueden pro*

5. longareo o acoplare conjuntamente por medio de un enlace de 
puesteo de osdalquilenoxi y la resina prolongada resultante 
puede hacerse reaccionar con epielorhidxdna pasca introducir 
los grupos epoxi terminales» Puedas hallarse poliepdxidos be 
sados en hidantoína bajo la marea ¿raeast (marca registrada).

10, los métodos para prepararlos se revelan en varias patentes# 
de le® que sen representativas las tres patentes 88 menciona
<$as* **-********-*******-**■-*-•*'-«*-

-> •> *

Pueden también utilizaras» como componente-pollepd 
sido» copolimoros de adición de aorilato de giieidiXó# meta;*

19, crilato de glicidilo» viniléter de glicidilo o vinileulfuro 
do glicidilo eon otros coaanóoeroe monoetiláüeamente inea% 
rados que contienen un ©runo de la fórmula-H2C ** c(# tal c& 
mo un áster de alquilo (ĉ -ĉ g) de ácido acrflico o fie ácido 
Hctacrílico, ©atireno, acetato de vinilo» acrilonitrilo y

20, cloruro de vinilo. los copollmeros pueden contener hasta 40# 
m  peso de uno o más de loe ásteres o éteres do glicidilo y 
contienen preferentemente de unos 10# a 30$ en peso de los 
mismos* ****** * * * -*****•***-»*** **

Puede emplearse cualquier concentración adecuada do
25. la mésela del poliepóxido y del oligómoro aminolisado «n el

disolvente# tal como de 1 a 50# en peso. Si hay presente un
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pigmento» la cencentracifo total de allldos en la cooposi- 
oída da recutoimiento pueda ser da 5 a 735* «n paso* la mía» 
oída da adhesivo da pigmento (utilisendo aata última expre­
sión paira abarcar al copolímero» al poliapdadUlo y al oilgúmft 

5# ro amtnoltsa&o) pueda ser da t*20 a 20f1*
<v

loa disolventes aue pueden emplearse incluyen hi* 
drocarburos# tales como benceno, tolueno» alíenos y naftas 
aromáticas o atadas da tales dlsolvantest datares, tales c¿ 
oo atu»9 butil-, amil-, otoxtetil- o metoxietilacetatos,

10* -laotatos o -propicnatosi estomas» teles como acetona» aetll 
iaopropílcetona, matilisotutilcetona» iaoforona y ololotiaxa- 
nonai alcoholas* tales como n—butano!. t—bu taño1. niftftVwii 
isopropílico, alcohol nppropíliüo» alcoholes amílicos y ci- 
clohexanol} Iteres» tales coso distlllter, aiosano* .ol mono- 

13* etillter de etilanglicol» al oonooetllltar da etilenglieol y
al oooolmtllltar da etilanglicol} y disolventes varios» in~

A 4 mftt 4 dft, SOStOnltrllO»
nitroootano, nltroetano» nítropropano y nitrobutanos asi oo~ 
ao oeaclas da dos o ais materiales disolventes» ya sea del 

SO* miaño grupo o de cualquiera o todos de loa grupos acabados 
da indicar*

En al oaso da siatsaas diluidas en agua» son par* 
tioularmente útiles los disolventes raisoibles en agua» tales 
ooeio loa alcoholes» policios y alcoholes de Iteres menciona- 

23* dos*
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Zas composiciones do recuteicaieato y adhesivas de 
poliepíxiá© ispeparadas segáa la presento inveneíáa. pueden 
formularse come sistemas m  dos aovases o de dos 
tes» en que me de los aovases o eos® chontes comprende el 

3# oligdmera aminolizado y un disolvente adecuado y, opcional»
taente* pigmentos, agentes de igualación» agentes satiespumaji 
tes y otros modificadores» y ©1 segundo envase o cólmente 
conreado la resina epojd., opctcnalmente con un disolvente 
adecuado, de modo que les dos componentes sean oô jatibles 

10* mando se mezcla» poco entes del uso como recubrimiento o 
adhesivo. gl poliepdxiao debería amolarse con el producto 
oligoaérioo do aminÚLisie en proporciones relativas, tales 
que se proporcionaran de 25 a 75 equivalentes amina por de 
75 a 25 equivalentes epoxi y preferentemente un equivalente 

15. oatequiomátrico de omina por cada equivalente de ep<Mdo, es 
decir 50*50-*

Sara prolongar la vida m  frasco o el tiempo de 
"fraseo abierto" de tales coü&esieiensa después del mesóla» 
de# especialmente en sistema acuosos# puede incluirse usa 

20. esterna o m  aldehido volátiles orno disolvente o m w  cca©o» 
mente del disolvente* lata último puede aHadirse el envase 
que contiene el producto oligámero do anindlieia de modo que 
sea llevado om  el último a la mésela cuando se mésela con 
ol segundo envase que contiene la resina epoxi. la propor» 

25. clén de aldehido o cotona puede ser de hasta uno o más de
uno pesos equivalentes de grupos oxo por cada equivalente de



nitrógeno en el oligAaero* Loa aldehidos adecuado» in­
cluya» fogmoldehldo, acetaldahído» propteraalflehi&o, butiral- 
dehído» etc* y la» cetcnas adecuada» incluyen acetona» raeti¿ 
etilcetona» metilisuprapilaetotta y oetilaailcotcna* Sale» e& 
tonas o aldehidos actúan presutaitOoaaite cono agente» hlo* 
quea&ores reversibles por medio de la lama de foimeiA» a 
partir del grupo amina primarla* Se oree que* al curarse el 
ĉubrimiento, se volatilisa la catana o el aldehido y ee rg 
genera el grupo amina* -• «?«*»---

loa oiguiente» ejemplo» eon iluatrativoa de loe 
productos de aaindUeis adecuado» para el ueo en e»$a inven­
ción y de ccc&osicicne» preparada» segfo la invención que 
oontietfW  toles producto» y poliepÓJddooí la» temperatura» ee

w i

«n te y la» partes y porcentaje» ee dan en peso* a ta»oe 
que »e indique de otra forma* Xa espresiAi “gp" significa 
«grado de polimeriBaoión* y está seguida por un número que 
^**« ti número de unidades monomirioa» «n lo» oltgómeroe* 
determinado por cromatografía de permaaoidn de gel* ******* *

(a) Ifc metra» de fondo redondo* de 3 litro» y 4 
cuello»* presecado* ae equipa con un tenadoetro* un «teroorra, 
lojw (ee decir un control termoetátieo)* una entrada de ni** 
trígeno* toa camina de calentamiento encima de m  «potlifter*# 
vn d» adición de igualación de preeiAx de 1*000 mi,
m  condensador refrigerado por agua y un agitador mecánico.
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IX metras se carga coa 236 g de xlleno» 32 g do metsnol {1*0 
mol) y 25,2 g do t-butósl&o do potasio {0,22 rol) y so cs>* 
lienta a CÔ C, A 603C, se añado gota a gota una rosóla de 
152,0 g do rotacrilato de butilo (1,07 mol) y 455,8 g de me** 

5, taorilato do motilo (4*56 rolos), lo accesorio poco calente?* 
alentó extemo pora mantener la temperatura do la rosóla de 
macolla entre 65 y 70*c. Sime lugar una suave exñteroia du 
mate la adición de los montaros. Áproadmadaaeste una hora 
después do acabada la adición do msnóroros se sae&tam mues- 

10* tra» se róia con algunos gotas de ácido trifluoaeltico y se 
nmoiisn, por medio de gle, Por media de este método de. análi- 
sis se observa sólo m  pequeño porerntaá© de xroatarfr resi­
dual* ño realisa la adición de una ronda compuesta por 
236 g de alieno* 152,0 g de B5& (1,07 rol) y 455,3 g de mtk 

15* (4*56 roles)* a un caudal que mantiene una suave esotermia
(la tê emtura se mantiene a unos 7oae pero con poeo calea- 
tamiento extemo) • Aproximadamente 1 hora despule de acabada 
la adición de la rocela de ronóroros tota muestra del liquido 
enare&lado no presenta substmeidronte monómoro residunl, 

20* segÓn análisis per glc. EL producto (1.745 g SI 72$ de sóli­
dos), segda análisis por cromatografía de peroeación de gel* 
tiene un peso molecular medio (!b) de 1*440 y un peso roleeu 
lar medio numérico (!k) de 1*220, sisado la relación %r/lk 
igual a 1*18, - - - - - - - •*.«.»

23* (b) Oh matraz de fondo rodeado, de 1 litro y 4 «nía
líos, provisto de un embudo adicional, m  agitador mecánico»
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un termdmetro, un ̂tswsBorreleá*, vn bê o de aceite utilizado 
con. m  "potHfter», y un cabesal da destilación con salida 
variable, m  caíga coa. 600*0 g (3*90 mole*, 72# de adUdoa 
m  xileno) del cooligdoaro da 75# da oatacrOato da «etilo 
(l«&) y 25# da metaorllato da butilo ÍBKA) preparad© m  la 
parto (a)t 02*6 g (0,00 mol) da dietileatriaalaa (EKMt) y 
44*0 g (8*4# eo peso solara adlidoa) da tutilcelloadlve (BC)* 
lo masóla da reacción «a lleva a 140*c c« i» baso «a aceita 
precaiantalOs i»tcnces asta temperatura ea mantiene por ali- 
ntnar.HA' disolvente y da subproductos durante al oureo da 
lo raaocl&u Si ea necesario, ae affada «llano para mantener 
lo viscosidad da lo masóla dentro da Insitas roacnaHee# 
cumdo lo pérdida dol titulo amina aloanaa 35-40# da la oar- 
go (13 horas), se «saibó «l calentamiento* El tafia da
aceita se soca y se destilo xilino boáo presidí reducida («& 
perior o 100 m Bg) basta que lo temperatura da la mesóla b& 

140» a 0O8C. Cuando el contenido de adlidoe de la més­
ela de reacción alconas 85-90#* t» aBade gradualmente agua 
(too* 350 g) a 8080# El producto se recupero corno disolución 
0emMni con las aiguiantaa oaracterieticas (la pollamina de 
baáo peso del mismo tiene una funcionalidad anido
da unos 2,4) i

25*

Sólidos **##*#***#***•***** •****•'*** ** 
Viscosidad (Brockfield, husillo 4,6 rpa* 25*0) .............. .
Peso equivalente de amina
¡titulo total #*•*•«**##********»*•♦**•
Ht&aero de ácido **•*•«.*•*##**•*•••••*

40*8#
21.000 opa 

877
1,82 meq/g 

3 8 ,1
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Se sigue el proceso descrito m  el Ejemplo 1 (b). 
Después de 12 boros de calentar a 140*0 se acaba la reacción 
de amidacióa por enfriamiento a 80so. En este ejemplo no se 
aSode agua pera destruir la poliaaiaaj en cambio se utillSa 
butilcelloBoive (unos 200 g) para reducir la viscosidad del 
producto» que tiene lea siguientes características Cy una 
fUneiénsdLidad araido do 2*4)t »**-*»*-*.**.»*i.»*<**»».«<***

Sólidos 5?t5$
Viscosidad (Brookfiü'ld, huailb 4»t#5 ípm» 23®C) *♦*****.*•**#*#*##»**## 40*000 cps
Peso equivalente de anina 694
Sftulo total 1,93 meo/g
lidiaoro de deido 27r5

\  *»

mtEmm 3

(a) Se prepara» como siguo» m  oligóaero de ecrilji 
to de butilo (BA), con un gp de unos 11 (H?» 3*200# &  ** 
1.380) i Ha. matras de fondo redondo» de 2 litros y 3 cuellos» 
provisto de termómetro» agitador» condensador do reflujo y 
entrada de nitrógeno» se carga con 19»3 g de terciorlbutóxi- 
do potásico y 99 g de tolueno* Se realisa» en 1 hora» la ad¿ 
oián de 873 g  de acólate de butilo* se aplica refrigeración 
externa en la Medida, necesaria para monte*»*** la temperatura 
a 70*0* Después de otras 4 boros a 70»c, se sacan el tolueno 
y el aorilato de butilo no convertido» a presión reducida» Se 
obtiene un total de 830 g de aorilato de butilo oligomórioo*
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(b) a un rastra* agitado cus la añaden 192,0 g (1,5 
mol) da BA oligooórioo, 34»3 g (0*33 mol) de dletUentriani- 
m  y 20»0 g (8*8$ m  peso de sólidos) de buttlcelioeolve. La 
temperatura de reacción sa amtisne a 110*0 y el producto se 

5» recupera como disolución en butiloellosolva ccn las siguien­
tes características! «••*«►*►»,«***»»«» *,»,*»«*»*«i* *■»«•<•>

SÓUdoe (1250C/1 h) ..... * 78,3$
Peso equivalente de «mina •«•*•«••••*»**» 373
Kdaero de áoido *****««»#****#*»+•***•**• 3*4

10» Funcionalidad anido •«»••**••«••••••»•»•, 3*4
SPÍtulo total •*,,•»«*••»•«•••****•,»***,* 2,74 meq/g

(a) tu metras de fondo redondo* de 3 litros y 4 0%  
líos» equipado oon un agitador mecdoieo* un tejwóoetro, un 

19» êrmorreloj", un baño da aceite utilisado oon un ’̂otlifter*', 
un de adición de de presida y un cábese!
de destilaoida eon salida variable* protegido con un conden­
sador Besar* se carga con 230 g de butileellosolve» si oietg, 
na se purga con nitrógeno y se calienta a 150°C. Al metra»

20» se le añado entonces una disolución de 230 g de BtíA (1*76
ool), 730 g de HKA (7*3 moles)* 10 g de meroaptoetanol (0,13 

mol) y 40 B de peracetato de iH&utilo al 73$ (lapersol 70)* 
bajo purga de nitrógeno* durante un período de 9*73 borne.
El osuda! de adición es tal qi» se impida un excesivo reflu- 

23* jo de aonásero a 140-13080, Al cabo de 19 mtowtoe de acabada
la carga se añaden al metra», lentamente» 4*0 g de peraoeta»
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to da t-fcatilo al 75$ (üuperaol 70} para "casar** (es decir* 
acabar la reacción de) smtimm residual* la mesóla de Mae» 

sq maatieae a 150a durante 15 minutos más y mtmcm se 
diluye oca 140 g de xUeso y se enfria a toî eraturá ambien­
te para dar 1*433 g de producto a nodo de disolución traasp& 
reate de oolor acerillo clara» eco, un 73*4$ de sólidos ©a %  
ijilcollosolve (64$>/xHeao (3#)* S©S& ensayo de cromato 
gwpfci ge peísssaoida de gsl» el ÍSs del oligómero es do 7*620 
y el %  os de 2*650 (tw/& es 2*60)* - ~ ~

(b) So repite el proceso de omidacián del Ejemplo 
1 (b) con 500*0 g (3*4 moles* 73*4$ do sólidos on Bc/aile- 
no//64/36) del olig&aero preparado m  la parte (a) de este 
Eáesjplo* 92,5 g (0*51 mol) de dietilentriaalna y 100 6 de a& 
lesa para proporcionar ua producto con las simientes carac­
terísticas (y ipe tiene una funcionalidad anidó de unos 3*5)t

20*

Sólidos (125*0/1 Ü) #«***************
Viscosidad (Brookfield, busillc 4 a 0*6 rpa* 25aC)***********************
Húmero equivalente de amina
Húmero de ácido ***•♦**•••**••••***»•
Sítulo total ••*.**.*••****♦«••••**••

43*5$
555*000 eps 

870 
1 1 * 8
1*36 mq/g

BgBBMQ.S

T3d oligómero, con gp de 26, de 68 por ciento en pg, 
so de aotacrilato de metilo y 32 por ciento en peso de metacri 
lato de butilo* se prepara por medio ael mátodo indicado en



el Ejssvlc 1 (a). Se utilisa un total da 319,9 g de metacrl* 
lato de butilo, 679 fi de metoorilato da metilo y 16 g de me- 
tamal* si ollgómero producto (67»73* de Bólido» em xilino) 
tiene un He de 3*390 y un Ha de 2*880, ~ » ~

fea mesóla de una porción de 990,8 g de asta Aleo* 
lucida da ollgóeevo, 59,6 g da diotilentrlamlna y 30 g de %  
tlloelloeolve se callanta a 140«C de la manera descrita en 
el Ejemplo t (t>) durante un tiempo de reacción de 22 fcoras* 
Xa pollamina alelada en disolución «wuoaa tiene las siguien- 
teo caraoterleticaaí -*•**•»■.•*<•**•**•*••***•<••

Funcionalidad emldo •*•»»•«•••••*«• 3,9
Sólidos •***•••**#**#**,#.*•******** 34,3?*
Viscosidad • *#***•*•*****■*•**#•***# 5̂0*000 ope 
Beso equivalente de amina ********* 1*234
Sítalo total *#*#*«*****##•***##*** 0,81 msq/g

(a) Preparación de poUgómero de 55 ffilá/20 saa/25 
m  «o da, wm. 19... .......

Ub. metras de 5 litro» y 4 «fuello», equipado con un 
termómetro, agitador mecAalco, purga de nitrógeno, condensa­
dor Frledrich, embudo de adición de Igualación de precito de 
2*000 mi y "termorreloj" utlllsado con un "potllfter*, y una 
camisa de calentamiento, se carga con 500 g de tutiloelloeĉ  
ve. El matras se callenta, bajo nitrógeno, a 190«C y ee le 
altada entonces lentamente una mesóla de 1.100 g de oetaerHg,



1¡g fio metilo (11*0 moiea), 400 g de setaorilato de butilo 
(3*88 oolee)* 500 g áe eetireao (4*81 molos)» 80 g de Euper* 
sol 70 (peraoetato de C-toutno el 75$ m  espíritu aS&enCLt 
3$ sobro voetan») y 20 g de 2̂ drótóetilae3?eaj?taBO (1$ S& 

5* bre mb&m*os)» m  m  weioi» de 9*25 beyes* SI producto re» 
saltante se agite 0*25 horas nás e 15oac, después de lo cual 
se añado» gradualmente 8*0 g de íupersol 70 durante m  per% 
do de o*25 horas y le mésela se mantiene entonces durante 
1*0 hora, más a dicha temperatura pera acabar la oasa de 

10* meros residualeo* Características del producto! 4*340j 
Üi* 2*040! %}/!k. ** 2*13l 80$ de Balidos en butilcellosolve.

(fc) m  mttaz de 2 litros y 4 cuellos* equipado con 
m  termómetro* agitador mecéüeo, purgado nitrógeno, cabe» 
sal de destilación de salida variable y neraorreloj*1 utili- 

15* sado eco m  "potlifter** y una-camisa'de calentamiento, se 
carga con 484*4 g del oligómero obtenido en la parte (a)
(0*19 sol* 30$ de sdlidoo en butileelloeolve), 79*8 g de d% 
tile&triasina (0*77 mol) y 103*4 8 de xileno* la mesóla se 
calienta a 14590* bajo nitrógeno* durante 14*5 horas» motaen* 

20* ta m  el cual el título de amina residual es de 62*4$ de la 
carga inicial*' la temperatura es mantiene por medio da la 
eliminación continua de disolvente y de subproductos (motar 
nol* butanol) durante el curse de la reacción* 41 metras se 
le añade entonces suficiente agua deaicoisada para eliminar 

25* el uiletea residual por destilación accotrópiea y reunir loa
sólidos producto a unos 60$. la polisraiaa aerílica resultan»



te tiene una dMxoimaUdad anido do unos 4»1 y oe recupera 
como disolución transparente de color sobar claro con la» a¿ 
guiantes característicos!

Sólidos 61,9?5 en butaoeUoeolv<0igua (36*64) 
jüsoosidŝi
husillo 4t 0,6 rpto, 25 ®C •■*»»•*•#+«•** 516.000 cps

Oa mtraa de 5 litros y 4 cuellos, provisto de te£ 
aóstotro, agitador oecdnioo, purga con nitrógeno, condensador 
Frledrich, beaba de carga de «enteros» eabudo de edioiáx de 
igualación de presión de 250 «1 y «ternorreloá®, utilisado 
con un «potlifter* y una cania* de oalentaaieRto» es carga 
coa 968,8 g de butUeellooolve y se calienta» bajo nitrógeno, 
a 140«c. Se aHaden entonces slrnultteamente, en un periodo de 
3,0 horas# (1) una oescla de 1*254*4 e de acrllato de butilo 
(9,8 roles}» 870,4 g de oetaorllato de «etilo (8,7 «oles}» 
435*2 g de deido acrílico (AA) (6,0 «oles* 97,5£ de puresa) 
y 31*2 g de dodeoilmeroaptaae (2* sobre wateros) y (2) una 
disolución de 102 g de Buperscl 70 (peraeetato de t-butilo al 
7S$6 «n espíritu mineral! 3f$ sobre moteros) en 6o g de 1**- 
Ulcollosolve. Acabadas las dos cargas» se aSade al «atrás

Peso equivalente de amina 
Ktero de deido
Situlo total .... ............

483
34,2
2,68 mq/g
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una disolueiáa de 34 g de lupersol 70 en 40 g de butiloello- 
solvs m  m  periodo de 1*0 hora 7 da mesóla de reocoi&i ee 
mantiene ©atancos 0*5 Hora sin camelar da temperatura* Cars& 
tarísticaa del producto* &  * 5.740? lo * 1.970? Wt/ñi «

5. 2*91; 71,9# de sólidos en toutilcellosolvG; viscosidad
Bróokfieldt 9*200 cpe (husillo 4» 30 rpa* 25SC); Hámero de 
ácido? 75*2* «►**«** *.***.-**̂ -*-■»**•*»•»**.*•**

O*) tix matraz de 2 litros y 4 cuellos* equipado
' ' A  -r ,,eco. un termómetro, agitador mecánico, purga de nitrógeno, o¿ 

10* bezal- de destilación de salida variable y ’qmaKMlei"*. ubi, 
ligado con un "potlifter* y camisa de calentamiento, m  car* 
ga coa 971,6 g del polímero de la parte (a) (0,355 mol,
71,9# de sálidos en feutile&lloaoive) y se calicata bŝ o ni- 
trágeno a 65fl0* Al matraz se le aSeden ©ateneos 129,4 g de 

15* áietilmtriamina (1,26 mol) durante un período de 10 minutos* 
Se origina una exoteroia de 259* la mesóla ee orienta a 
11Q&C durante 6,0 horas, punto en el cual el titulo de omina 
residual es de 61# de la carga Inicial* So aflede entonces e& 
Violente agua deaiceizada para eliminar el hutenol por desti, 

20* loción aceotrópicn y reducir los sóliáos del producto a
20-55#* la poliamim acrílica resultante tiene una füaciam- 
lidad amido de unos 3,5 y se recupera a modo de disolución 
de color atibar claro con las siguientes características? - -

Sólidos 53,4# en butilcollosolve/ogua (43*57)
25* Viscosidadhusillo 4, 30 spm, 25 9C ****«****»»•» 18.000 opa

Peao equivalente do omina 596,7



Kdnaro de ácido «• »*♦#«#**##».*#***«* 
Situlo total ...............

47,3
2,93 mq/e

EJEgPLQ 8

Uta» Meada 4® 304,4 0 d®l olig&aero 4® 73 4® mata* 
orilato de netÍlo/25 de oetacrilato de fcwtilo obtenido «a el 
Sjeawlo 1 (a), 46,5 0 da hexaaetilendlamlna (HD), 22 e d« 
tilcellosdve y 20 g de tolueno a® callenta a 135*0 durante 
21 horas} a® disolvente por destilación, pera oante-

Xa tesveratura de raaccidn, y a® avaden otros 22 g 4* b¡£ 
tilcellosolve, 23,2 g da etilenglicol y 70 « de alieno dura& 
te si curso de la raaccidn para reducir la viscosidad del 
producto* SI producto, que puede diluirse con agua* tiene un 
contenido de sólidos de 58*8£* una funcionalidad amido calcu 
lada de 2,4 y un titulo de 1,70 aeq/g* -----------

i]twq de 608,8 g del oligóocro de 75 partea
de aetacrilato de oetilo/25 parte» de wstacrilato de butilo 

i (aj7, 105,1 g de di(3-aatoopropil)-anina y 44 g de 
butilcelloaolvo se calienta a 133-140*0 durante 15 honw y * 
145-150*0 durante 2 horas* Para Mantener la teaaperatura de 
reacoidn se deja que tenga lugar destilación para controlar 
la viseoaidad se aSaften 100 g de allano a fin de reeaplaear 
la pírdida del disolvente por destilación» La nescia se en­
fria entonaos a 80*0 y se afladen 3Q0 al de agua con agita-



4&tw $a poUaBiaa producida tiesa-4T*30-do sólidos* m  t£t& 
lo da tf43 «q/g y » '  £üneicuslitte&' anido calcúlala de- 2*4.

(a) SU prepara acrilato de «tile oligaadrieo coa 
&  de U50Q y la de 800, cono sigua* una ouopitteida de 
53*8 g de terciarlbut&tido potásico m  400 g da tolueno se 
agita en una atmósfera da nitrógeno* m  un matras ie 3 litros 
y 3 cuellos* provisto de agitador* teres&ietro, condensador y 
©afeudo de goteo# Su afíade un total de 2.066 g de acrüato de 

(m ) en un tiempo de 2 horas, adentro» se utillsa re** 
frisoyacidn externa para «atesar una temperatura de reno-* 
sida de 7033* después ds otras 4 horas a 70*0» se síteles 
25*6 g de ácido sulfárloo concentrado* Estonces se eliminen* 
a prssi&s reducida, tolueno y aorüato de «tilo so reaccio­
nado* la conversión del aorilato de metilo en oligámero ca- 
raoterisado por Ib- 800 es de 870* *.■#•*•*•***----«*--

(fe) mtosoes, se calientan. 516 g de este eligáasere 
de aorilato ¿te «tilo y 468*8 g do otiladiaoiaa es un m* 
topas agitado, equipado para la destilación* Se observa us t£ 
talo inicial de anisa de 16 neq/g ten acetona/agua» 1/1)* %  
tcncee la «sola se calienta hasta que el metesol refluye v¿ 
gorosoiaeateí estonces se de$a que prosiga la destilación del 
metano! a una temperatura de reacción de lioso# pespuás de 
12 horas so recogen 126 g de raotanol* La preaión se reduce y 
finalmente se separa etileadiajatoa por destilación, o cao un
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coiestilado con agua. Se recupera un total de 107 g de eti- 
lenaiaains. La mezcla de reacción ee diluya con agua a 
73,2# de sólidos y esta disolución tiene un titulo de 7,31 
tneq/g* -------------------- ---------------------

5. EJEMPLO 11

Se prepara metacrilato de metilo oligomérico de 
8w 750/fn C55 por medio del método del Ejemplo 3 de la caten 
te británioa 1.393*273. A 526»* g de este oligómero de un 
76# de sólidos en tolueno se le añaden 72» 1 g de e til endi s- 

10» taina y 21 g de metanol. La meada ee calienta a 120*C duran
te 12 horas y luego a 140*0 durante otras 12 hora©. Se deja 
que tenga lugar destilación y se «Haden 75 g de butilcollo- 
BOlve y 7,5 g de etileadiaaina para compensar las pérdidas 
de destilación. Al final del período de calentamiento la raes¡¡ 

15. ola se enfría a 30*0 y se añaden 250 mi de agua. La diaolu-
ción polimórica final tiene un contenido de sólidos de 57,0$ 
un título de 1,51 meq/g y una funcionalidad anido calculada 
de 2,0.

Los siguientes ejemplos (12 a 29) se refieren al 
20. liso de loe productos do aminólisis oligobáricos en eomposicio 

nee de recubrimiento de resina epóxido. A lo» efectos oportu 
nos se indican, a continuación, las equivalencias aproxima­
das de las unidades anglosajonas que aparecen en estos ejem 
píos* 1 milésima de pulgada *» 0,025 moi *P * 32 + *0. 9/5?

25. 1 pulgada-libra « 0,113 julios. ------—  • -----------



snaSBLO 12 - Comoosieiórx de recubrimiento» en. dos envases 
(A y 3)# de aerílico de funcionalidad amina/ 
cnóxldo

Se prepara una composición de recubrimiento , mes* 
dando en equipo convencional los siguientes materiales* - •

Materiales Partes en peso
A. Aerílico de funcionalidad amina (49,8̂  de sólidos) del Ejemplo 1(b)
B. Epóxido * ......... •••*••••••••••

Agua .•••.»♦...............
Xileno ......... .................

125
m, o
123 té 

10,0

fOlAL 307,2
Contenido ($) de sólidos reactivos ..... 3%,3
Vida útil en frasco .................... 4 a 5 Horas

i

* Una mesóla Se resinas epoxi líquidas al 1QQ$* de 85 par­tes de D.E.R. 331, un condensado de biefenol-A/epiolorhi drina adquirible de Sow Chemical 0o>» y 15 partee de B.S.R. 732, un diepÓxido de poiiglicol adquirible de Dow Chemical Co», teniendo la mezcla un peso equivalente ne­to de epóxido de 199»

Fe recubren paneles de acero coa la anterior compo 
ciclón despule de un período de inducción de una hora para 
proporcionar película© de 1 ,5 milésimas de pulgada cuando es 
tln secas y se dejan curar a 18QSF durante 7 horas. AL ensa­
yar las películas presentan las siguientes propiedades* - -

Pureza Sukon (XH$) 17,9
Impacto directo (pulgada-libra) ................ 20



Ráeleteñóla química (30 mln)t
Acido acético al 10% .. .reblandecimiento muy ligero (reí», m.l
HC1 al 10% ••»•**•».»»•»•«*•«»•*»*••*•*• sin oafflbio (s.c.)
HaOH al 1Q£................... ........ .... <s»°*5
tolueno  .... . (b.o.)
Agua a 150«F ............ .........*•**....*** í«b‘ ®*1

EJHKKPLO 13 - Composición de recubrimiento, en dos «airees “  (a y B), de acrílico de funcionalidad amina/ 
eoóxiáo

Se prepara una composición de recubrimiento mez­
clando en equipo convencional los siguientes materiales» - -

Katarlalee
A. Acrílico de funcionalidad amina (34, de sólidos) del templo 5
B. Resina poliepóxido del Ejemplo 12 ....

Agua .................. .
ÍOfAL

Sólidos reactivos (%)
Vida dtil en frasco... ............

Partee en Peeo

129.5 
41,0
172.6
383,1 
26,1 

3 días

Se recubren paneles de aoero con la anterior com 
posición después de un período de inducción de 5 horas pa­
ra proporcionar películas de 1,4 milésimas de pulgada cuan 
do estén secas y se dejan curar a 18Q#F atirante 7 horas.
Al ensayar las películas presentan las siguientes propieda 
des»

fiuresa tukon (KHff) ..... . 15,2
Impacto directo (pulgada-libra) ............. 30
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Resistencia, química (30 ain):
ácido acético al 10;í.... ..................... (reb. m. 1 .}
HC1 al 10$ ............. ...................... SéC.
ííaOH al 10$ ............ ..................... s.c.

5. tolueno ................................ . s.c*
Agua a 150»P ............... ......... .... reb. 1.

14 - Composición, en dos envases (A y 3), de acrf Ileo de funcionalidad aaaina/eoóitldo "**

fe proporciona una composición de recubrimiento
i

10. per mesolado en equipo convencional de los siguientes mate­
riales: - —  ------------ - - - - - - - -

Materiales Partea en ceso
A. Acrílico de funcionalidad amina (43,5$de sólidos) del templo 4 (b) ........... 126,7

15. 3. Resina epoxi del Ejemplo 12 ............. 44,91
Agua .......................     119,7

tOfAIr 292,41
Sólidos reactivos ($) ................. 34,2
Vida útil en frasco ........................ 4 horas

20. Se recubren paneles de acero con la anterior com­
posición después de un período de inducción de 2 horas para 
proporcionar películas de 2 ,3 milésimas de pulgada cuando 
están secas y se dejan curar a 1800P durante 7 horas. Al en 
sayar las películas presentan las siguientes propiedades: -

25- Dureza Sukoa (Kffií) ......................... 17 ,9
Impacto directo (pulgadas-libra) ...... . 12
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Resistencia química (30 roin):
Acido acético al 10$......................... s.c.
Acido clorhídrico al 10$ ....................... m.l.enblanquecido
HidróxidO sódico al 1Q$ s.c.

3. Tolueno .............. . s.c.
Agua a 150*F..... .......................  rab. 1.

EJEMPLO 15 - Composición pigmentada de recubrimiento, de acrilico de funcionalidad amina/enóxido

Se prepara van recubrimiento pigmentado oon 1 1 0 2» 
10. en dos envases (Ay B), de amina/epóxido como sigue» utili­

zando la misma resina apoxi que en el ejemplo 13. - - —

15.

Materiales Partee en peso
Envase A
Oligdmero acrílico de funcionalidad amina del
Ejemplo 1 (b) ........... ........... . 343
Rutilo Ti02 ......      376,0
Xileno...........       49,5
Desespumante .......................   3 ,7
Agua.... ..................    168,7

30. La anterior mezcla se muele en un molino de disper
sión de alta velocidad, tal como un dispersor Cowlea a 2300 
rpm durante 13 minutos. La anterior dispersión de pigmento 
se utilisa en la preparación de una composición de recubri­
miento por mee el ado de lo siguiente» - - - - - - - - - - -

25. Formulación de la pintura Partes
A. Anterior dispersión ás pigmento  ... . 940,9
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8. Resina epóxido (100$) ...................... 178,4
Propilenglicol ..... ....... ...... . 2 5 ,8

TOTAL 1*145*1
Contenido de pigmento en volumen (CPV) ........ 23*9#

5* Pigmento/adhesivo ............................. t1*8
?j en peso de sólidos ........ . 60,7
$ en volumen de sólidos ....................... 46,0
Viscosidad ................. 80 unidadesErebs (UE)
Vida:nÍtil en frasco ........................... 4 horas

10* la pintura resultante se aplica a un panel de alu
minio para formar una película que tiene i, 6 milésimas de 
pulgada de espesor* en seco. Con el ensayo se observen las 
siguientes propiedades después de tres semanas de curado en 
condiciones ambientes - - - -  - — «

15# flempo para quedar libre de pegajosidad ........ 18 horas
Dureza Tukon (KH8) ............................. 18 ,5
Impacto dirécto (pulgada-libra) ................ 3'
Brillo 608 .................  34

Besistencia química fio min);
20. Acido acético al 10# ........................... reblandeci­

miento moda rado (reb.~ mod.)
Acido clorhídrico al 10# ....................reb. 1.
Hidréxido sódico al 10# ...........   s.o.
Tolueno .....................   s.c.
Agua a 1508F reb* mod. al<

25. 1?jTR£1FL0 - 16 — Composición de recubrimiento* en dos enva­ses (Ay 3), de acrílico de funcionalidad aminn/epóxldo
fe prepara una composición de recubrimiento mezclan
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3o en equipo convencional loe siguientes materiales* -----

Materiales Partea en peso
A. Aorllico de funcionalidad amina (78,3f>de sólidoa)del Ejemplo 3 (b) ......... 62,6

§. B, Resina poliepóxido del Ejemplo 12 .... 51,0
Butilcelloeolve *................... 65,0

fOfAL 170,6
Contenido de sólidos reactivos (#} ... 56,0
Vida útil en frasco.... ............ 7 horas

10* Se recubren panelee de acero con la anterior compo
sioión después de un periodo de inducción de 1 hora para pro 
porcionar películas de 2 ,9 milésimas de pulgada de espesor 
Cuando estén secas y se dejan curar a 18QSF durante 7 horas, 
Al ensayar las películas presentan las siguientes prupieda- 

15* des*

Dureza Tukon (KHN) ........... .......... 5,3
Impacto directo (pulgada-libra) ..... *.....  120
Impacto inverso (pulgada-libra) .****•••*••*»•« 60
Resistencia Química (30 min)*

20. Acido acético al \0 .......................... reb. 1.
fíCl al 1< # ....................     s.e.
KaOH ...........................    o.o.
tolueno reb. mod»
Agua a 150íP ...................   reb. m. 1.

25. EJEMPLO 17 - Composición de recubrimiento, en dos envases(AyB), ds acr&ico de funcionalidad amina/ epóxido

Be prepara una composición de recubrimiento por me¿
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ciado en equipo convencional de loe siguientes materialesj

Materiales Partes en peso
A. Oligámero de funcionalidad amina (a57*5^ de cálidos en SG) del 12 j. 2 ..... 37,0

5. 3. Resina poliepóxido del Ejemplo 12 ...... 50,0
Butllcellosolve ....... . 4,6

rom i4i*s
Contenido de sólidos reactivos (£) ».... 56,0
Vida útil en frasco ......... . 5-6 horas

10. Se recubren paneles de acero con la anterior cota-
posición después de un período de inducción de 1 hora para 
proporcionar películas de 3 ,1 milésimas de pulgada'cuando 
estás, secas y se dejan curar a iSoep durante 7 horas. Al en 
seyar las películas presentan las siguientes propiedades: -

15. Dureza Dulcen (KHN) ........................ 1 5 ,7
Dureza de lápiz ........................... 2H»3H
Impacto directo (pulgada-libra) ........... 25
Impacto inverso (pulgada-libra) ......... 8-4
Resistencia química (30 mítúi
Acido acético al 10$ ...................... reb. 1.

20. SCI ál 10$ ........... ..... e.o.
ííaOH al 10$ s.c.
lolueno ................................... s.c.
Agua a 1538? ... . ligera fisuración “

EJSMH.0 18

25» Se prepara una composición de recubrimiento, basa
da en disolventes, en dos envases (A y B), de aorílico de
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funcionalidad amina/epóxido, por medio de la mee ola de los 
siguientes materiales t

Materiales Partee
A* Resina acrllioa de funcionalidad amina del 5. Ejemplo 2 ..... .......... ...».......... 53*9
B• Resina epóxido (10#) * .............. .♦•••. 96,6

Butilcellosolve . 47,5
TOTAL 193,0

Contenido de sólidos reactivos (#) ...*»*••«•»... 50,0
10* Viscosidad inicial (centistoíces) ................ 375

Vida útil en frasco 1 días

*0n diepótíido de aiglicidiléter biefenol A, sólido, que tijs ne un peso equivalente epoxi de 450*550 y suministrado si 70# ds sólidos en MSK/tolueno » 1/1 (Shell Chemical Co., 15* Epons 1001-BT-70). Nota» &EX es metiletilcetona.

Se recubren panelee de acero con la anterior com 
posición después de un periodo de inducción de 1 hora para 
proporcionar películas de 1 ,9 milésimas de pulgada cuando 
estén secas y se dejan curar a 1809? durante 7 horas. Al en 

20. ssyar las películas presentan las siguientes propiedades! *

Buresa Tukon (KHR) ... . 14,6
Impacto directo (pulgada-libra) ................ 100
Impacto inverso (pulgada-libra) ................ 25
Resistencia química (30 mlnb
Acido acético al 10# ..................   reb. 1.
Acido clorhídrico al 10# ......................o e.c.
NaOH al 10# ........................    a.c.
Tolueno s.o.
Agua a 1509? .....................    reb. 1.
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s i m o  19

Se prepara como sigue una composición ¿a recubrí* 
©lento, en Sos envases (Á y 3), de acrílico de funcionalidad 
amina/e?Óxido: se mecelan conjuntamente----- - - - - - -

3. Materiales Partes

A» Resina aerílica de funcionalidad asina
del ijemplo 2 ............................ 92,15-

3. Resina áiepóxido * ........... . 47,00
3utilcellosolv© 60,35

mmm mmLs M r w  ,i ,

TOTAL 200,00
10. Contenido do cálidos reactivos ($) .......... 50,00

ViscoBidad inicial (centietokes) ....**..•.•«275 ,
Vida útil en frasco ......................... 1 día

S© recubren panelee Se acero con la anterior coas 
posición después de un periodo de inducción de 1 hora para 

15. proporcionar películas de 1 ,7 milésimas Úe pulgada de sepe
sor cuando están secas y ce dejan curar a 18Q9F durante 7 
horas. Al ensayar las películas presente» las siguientes 
propiedades:

Buraca Tukon (2HS) ......................... 16,7
20. Impacto directo (pulgada-libra) ............ 30

Impacto inverso (pulgada-libra) .......... 2
Resistencia química (30 mía):
Acido Acético al 10$ .............. . reb. mod.
Acido clorhídrico al 10$ ................... reo. 1. mod.
NaOH al 10$ ................ ...........

25. Tolueno ............................ . s.o.
Agua a 150SR ................. . reb» 1. ©od.
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SJSgPLO 50

Se prepara una composición da recubrimiento, en 
doa envases (A y B), da aorílico áe funcionalidad amiaa/ep¿ 
xido por mezclado de lo» siguiente* materiales* - - - - - *

Materiales Partea
A* Aorílico de funcionalidad amia* del EjemPío 2       85*35
3. Baaina diepóxido * 50,00

ButiloellosolYe......................... 63»05
TOTAL 200,00

Contenido de sólidos reactivos (£) •••••»•••**• 50,00
Viscosidad inicial (eentistoices).... ..... . 252
Vida dtil «a frasco....... *.... . 1 día

*Una retina líquida de digllcildiléter bisfenol A que tiene 
una viscosidad de 10.000-16.000 ops (25*0) y tai peso equi­
valente de gpóxido de 1Q5-192 (Shell Chemical Co., Epon 
8g8).--------------------- ------------

Se recubren paneles de acero con la anterior com 
posición despule de un periodo de inducción de 1 hora para 
proporcionar películas de 1,7 milésimas de pulgada cuando 
están eecae y se dejan curar a 130®F durante 7 horas. Al en 
sayar las películas presentan las siguientes propiedades*-

Dureza Tukon (KHN) ........     15,9
Impacto directo (pulgadarlibra) 50
Impacto invarao (pulgada-libra) .............. 12
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Resistencia Química (30 fflln.):
Acide acético al 10$ ....................... reb. m. 1 .
Acido clorhídrico si 10$ .............. . s.e.
NaOH al 10?' .................................. s.e.

5. Tolueno .....................     s.c.
Agua a 13QS? .......... , reb. l.m.l.

STgsfiPLQ 21

Se prepara un recubrimiento en dos envases (A y B) 
de acrílico de funcionalidad amina/epóxido, por mezclado de 

10. los siguientes materiales:

Materiales "hartes
A. Acrílico de funcionalidad amina del Ejemplo1 (b) (40»8$ de sólidos) ......     147,05
B. Resina epóxido ..........     40,00

15. Etonoaetiléter de dipropilenglicol ......... 4,00
Fenilcellosolve .......  6,55
Propilenglicol.... .................  4,00
Agua .............    34,10

TOSA! 285,70
Contenido de sólidos reactivos ($) ........... 35,00

20. Viscosidad inicial (cpe) ..................... 454
Vida útil en frasco  ..... . 16 horas

Una resina epoxi difuncional y líquida de hidantoína que 
tiene una viscosidad de 2.500 cps (2900), un peso equiva 

;• lente de epóxido de 133 y suministrada a 100$ de sólidos 
25. (Qiba-Seigy, Spoxy XB 2793)»-------- —  - ---- .
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Se recubren paneles Se acero con la anterior comí» 
alción después de un período de inducción Se t hora para pro, 
percionar películas de 1 ,3  milésimas de pulgada de espesor 
cuando están secas y se dejan curar a 1809f durante 7 horas.

5, Al ensayar las películas presentan resistencia a los rayos
ultravioletas así como las siguientes propiedadess - - - -

Burees fcikon (KHN) ..................... 17,9
Impaoto directo (pulgada-libra) ............ 1d
Sesistsnoia química (30 rain)t

10. Acido acético al 10$ ................. fallo oompleto
Acido clorhídrico al 107» fallo completo
IfaOH al 10$ .................... . reblandecimiento moñerado
tolueno ....... ..... . s.c.

15. Agua a 150«F..... .............. reb. 1. - 8r3«B ve­jigas **

** Segdn el método de ensayo A.S.I.K. parte 27 B-174

SJKÜ7L0 22

Se prepara un recubrimiento, en dos envases (A y 
B), d# acrílico de funcionalidad aisina/epóxldo, por mezcla 

20. do de loe siguientes materiales*------- ------—  - •

Materiales V&tXbb

A. Acrílico de funcionalidad amina del Ejemplo1 (b) ..............................  147»05
3» Resina epóxido * ...  44,0

25. Monoraotiléter de dipropilenglicol 4,00
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fenilcellosolve 6,55
Propilenglicol  .... ........... 4»00
Agua ...............................  84»

-SOSAL 239,70
5. Contenido de sólidos reactivos (?:) ........... 35,90

Viscosidad inicial (cps)  ... . 1̂ 24
tiempo de gelifieación >3 semanas

*lín diepÓxido eicloalifático que tiene «na viscosidad de 
275 opa (25®C) y un peso equivalente de epáxldo de 139 y 

19, suministrado al 100̂ - de sólidos (Cibs—5eigy, Araldite
CY-179). ----- ------ - * ----* '

Se recubren panelee de acero con la anterior con 
posición despule de un período de inducción de 1 hora para 
proporcionar películas de 1 , 2  milésimas de pulgada cuando 

1 5. están secas y se dejan curar a 1ÓQ9F durante 7 horas. Al »a
sayar las películas presentan las siguientes propiedades* -

Sirena 'íukon (KHN) ......*.**..*••••#«»****«* 15,6
Impacto directo (pulgada-libra) ............. 4
Resistencia química (30 ain)*

20. Acido acético al 1C$ ................. . fallo completo
Acido clorhídrico al 10?» ........ . rctblandeeiralento severo
RaOH al ....................... ..... s.c.
tolueno ...................... ........ .
Aguan 15QSF reb. 1., 9P-Kvejigas
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EJEMPLO ?3

Composición de recubrimiento pigmentada, de acríli 
co de funcionalidad aadna/epÓxido. - - - - - - - - - - - -

Se prepara un recubrimiento pigmentado de Ti02»
5, en doe envaeea (Ay 3), da staina/epóxido, como sigue: - - -

Materiales Partee

A» Oligómero aorílioo de funcionalidad aminadel Ejemplo 1 (b) ......,..... ...... 400,0
Rutilo Ii02 ........ ....... ......... . 637,6

10, Xileno ...... ............. . 35,0

La anterior mesóla ae muele en un diepertor 
Cowles de pigmento a 2.200 rp» durante 25 ainutoe. La ante­
rior dispersión de pigmento* ee utiliza en la preparación 
de una eoaposición de recubrimiento por mezclado da loe s i -  

15, guiante» materiales: - - - - - - -  - —  - ------- - —

20,

Materlalee
Dispersión de pigmento .................
Oligómero acrílico de funcionalidad amina del 
Ejemplo 1 (b) ..... ...... ....... .
Desespumante ..... ....................
Agua
Surfactnnte (tamol 731) ...
Olicolóter ........... ......
Propilenglieel ...... .
Peniloellosolve ................. .

Partee
1.172,3
313,4 
S.5 

dOó, 1 
10,3
40.6
40.6 
66,8
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ÍDiepóxido I * 227,2
DiepÓxido II *** .............  4 1 ,5

'¡¡mu 2.730,3

aegBMftflteft, ¡láLüKvpifám.
5* Concentración de pigmento en volumen (CW) .... 24,00

Pigmeato/adheaivo 1 ,2 3

$ de sólidos en peso .......................... 45,69

f> te sólitos en volumen .................... . 31,77
Viscosidad $3 ix

10. •üieinpo do golifícacióc ........................ 16 horas

x
UUa resina epóxido de glioidilóter blefenol A que tiene 
una viscosidad de 11.000-14.000 cps (25*0) y un peso

o

equivalente de epóxtdo de 136-192 y suministrada al 100>5 

de sólidos (Dow Epoay Beaia 3 3 1). -
15. m Un diepóaddo de pollglicol líquido que tiene »«*& viscos! 

dad de 5 5 -10 0 cps (2S*C) y un peso equivalente de epóxi- 
do de 305*335 y suministrado al 10Q$S de sólidos (Dow 
Bpoxy Hesin 732). -

i>a película resultante se aplica a paneles do ace- 
20. re para formar una película de un espesor en seco de 1 , 3  mi­

lésimas de pulgada. ¿ 1  ensayar se observan las siguientes 
propiedades después de una curación de 9 días bajo canticio-
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nee atablantes * ** -

fieapo para quedar libre de pegajosidad ......... <16 horas
Dureza Tukco. (KHH) .............................. 15,7
Brillo 602 **•«**••»»•#••«•*•••*•*•••*•*««•****•• 90

s* no
Acido acético al 10$ .... reblandecimiento severo» 9®> vejigas
Acido clorhídrico al 10$. reb* m. 1.
HaGH al 10$ ............. s.c.
Tolueno *»*«•».*»«*»*•»»* s.c*

10. Agua a 15007 ............ reb. m. 1.

m w w u

Se prepara una eoapoBioiíJn de recubrimiento basada 
en agua» en dos envases (Ay B), de acrílicc de funcionali­
dad aaina/epóaddo, por mezclado de los siguientes materiales*

19# MisMas M H a
A. Acrlllco de funcionalidad amina del Ejemplo7 (b) 53,4$ de aélidoe ............ . 93,0

'Spdxldo X utilisado en el Sjesplo 23 ...... 43,18. 'Epfaido IX utilisado en el Ejeaplo 23 ..... 7,9\
20. Propllengllcol ..... ....  4,0

icnometlléter de dlpropilengUool ......... 4,0
feniloellosolve ........................... 6,6
Agua •.•*•#»*»#•#*#•*♦»****##-••*•#•»••***** 174,8

SOSAL 333,4



* « * - • * * * • • « * • •contenido de sólidos reactivos ($} 3o*o
Viscosidad inicial (cps) 3,100
Vida dtii m  frasco 16 horas

So recubren panoles do acaro con la anterior coap£ 
sioi&a después de un perlado de induccl&i de 1 hora para pro 
poroionar películas de 1*6 milésimas de pulgada cuando estén

n r\ n ¿i

secas y se dejen curar a 18Q2P durante 7 horas, Al ensayar 
las películas presentan las siguientes propiedades! - - - -

Duresa Sukon (EHN) ... .
Impacto directo (pulgada-libra)
Impacto inverso (pulgada-libra) »»»««*•**•+•
fíeaietencia. nnfmina (30 min»h
Acido acético al 10$ •••»»••*#■*««**•»esee + *••* 
ácido clorhídrico al 10$ «•*•*•***«•»*«*•*«•»•* 
NaOH al 10$ •»«*«••#»••**
¡Tolueno
Agua a 150AF *•**»*•»*••••***«■•«•«*«

13,6
m
72

reb, 1 *
o«c«
s*c.
reb, m, 1« 
reb* 1 »

EJEMPLO 25

Sistemas modificados con cotona* en dos envases* 
de amina aerílica/op&xido* con mejor vida en frasco, - - » -

Se prepara un pigmento mezclando los siguientes m
terialesa
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a&sMsfl. ■ ■aB^m.Bggs
Producto do anidación del E¿waplo1 (b) ••••• 700,0

Butilo IlOg ............. ... «...... 1*490,1
Desespumante (por ojeólo Dee Po 806-102 6 

3* Bfllsb 618) ••»*••*•**«*•*••«***»»••»**•••.*•« 18,5
Solveeao 100 184,1
Agua 403,5

2.796,2

y «oliendo a 4.400 rpm durante 25 oinutoe en m  dispersar 
10. Goales. seta dieperaida de plísente se combina con los ai-

guientea «ateríales! ---------------------

M M t e m  £ufá¡&jtum
Producto de anidación del Ê enplo 1 (b) ..... 752,9
Agua 740,9

15* S02AX. * 4.290,0

par» forme una base oonpleta de pignento. - - - - - - - - -

Se preparan pinturea de aniña acrílica/epdxido, en dos enva- 
aaa, en equipo convencional, por neaclado de los siguientes 
«ateríalas* - - -  - -  - -  - -  - -  - -  - -  -- - -  - -  - -  -
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Bavaee A Partees ..en. peso

Base de pigmento preparada anteriormente 180,0 18q,0 180#0
Etonometilétesr de dlpropllengllcol ...... 3,7 3,7 3,7

Fenilcellooolve 6 ,1 6,1 6,1

5« Propilengliool ...........  3,7 3,7 3,7

Emulsionante (por ejecplo Sritcn x-405 6Dioa 37) ...  1,0 1«0 1,0

a-oetancna ............................. 9,2 — —
Metiletiloetona ........................ •*» 5,1 ——

10* Agua 42,0 46,0 51*2
Envase 1 - Ep&sido 24,4 24,4 24,4

(igual que en el Ejemplo 12) Sotal ■ 270,1 270,0 270,1
-5

Sólidos en peso ($) 42,0 42,0 42,0
15* CPV ............. ............... 24,0 24,0 24,0

Sólidos en volumen (#) 28,7 28,7 28,7
Pigmento/adheaivo ......... 1,23 1,23 1,23

Viscosidad inicial (UK) 71 65 62
Aumento de la viscosidad media (íE/hora) 4,8 5,9 7,0

20. Xas pinturas resultantes se aplican a paneles de acero des­
pués de un período de inducción de 3 horas para proporcionar 
películas secas de 1,5 milésimas de pulgada y se dêfan curar 
durante 3 semanas a condiciones ambiente. Al ensayar las pe* 
lículas presenta», todas, propiedades aubatancialmente idén* 

25* ticas, a aabert -
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Eieapo para quedar libre de pegajosidad 16 horas
Bureas Tukoc (KHH) 15*17
Brillo 60» 86-89

n»^m^ñJk^£Su{2¡Lm.úi
5» Acido clorhídrico al 10 reb. a* 1.

HaQH al 10 o*c*
Solueno o.c*
Agua a 150»? reb. a. 1.

la aubetituoida por aldehídoa volátiles* «aleo oo- 
10* no butiraldehído o heosaldehldo, de lae cetcnaa utilizadas 

en las «reo pinturas de este Ejecplo 25 da resultados oiailg 
res en cuanto al control del régimen del ausento de viscos!-
diylt *»««***««***»««***t«***»»*****.*****.<—«•*!»—> — — •*«•*»•

EJEíCPIA .26.

13. Se repite el Ejemplo 16 substituyendo el producto
de amidaoiéh JTj. 3 (b}7 utiliaado en aquél con 24 parteo de 
la disolución al 73*0 de sólidos del producto de amidaoién 
obtenido en el Ejemplo 10 (b) anterior, la cooposicidb es 
aplica para recubrir panelea de acero y se cura como en el 

20* Ejemplo 16* Se obtienen propiedades similares.

m .s g .,31

Se repite el Ejemplo 12 excepto que el producto de
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anidación ¿pj* 1 (bff se substituye por 150 partes de la di* 
eolución al 58,8$ de sólidos del producto de amidaclón olote* 
nido m  el Ejemplo 8* se. obtienen propiedades similares de 
los recubrimientos curados como se ha descrito anteriormente 

5* para formar películas secas quo tienen un espesor coopera* 
ble* *'**•****•»* */■*

EJEMPLO 28

Se repite el proceso del Ejecplo 13 utilizando el 
producto de anidación del Ejemplo 11 (91 partes de la diaolu 

10* ció» al 57$ de sólidos) en ves del producto de aaidaeióh del 
Ejemplo 5* Se obtienen propiedades similares en las pelíeu* 
las curadas* «-*.■«-«**»-»•«.«*♦ «r*»*»«bw*»***»v«k***»***>

«WSttJ»

Se obtienen resultados similares en las propieda* 
15. des de las películas por medio de los procesos de los Ejem­

plos 12, 15# 21, 22 y 23 cuando so producen películas cura­
das a partir de las composiciones descritas m  los ejemplos 
excepto por lo que se refiere a la substitución, por una con 
tidad equivalente del producto de anidación del Ejemplo 9» 

20. del producto de anidación del Ejes@tla 1 (b) utilizado en es*
tas cocposiclonoa de recubrimiento. *'•--*•*****■-

A los efectos consiguientes se declaran de novedad



y propiedad para España» sus territorios y piases de sobera­
nía» las reivindicaciones que siguen* - -- -- -- -- --
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«-* * y x i n o A g i o m

f iStode de preparas? composiciones quo contienen 
oligémoros araiaoliBados, quo ae obtienen ¡haciendo reaccionar 
«na poliaoim» en la que los grupos amina están fijados a 

5» átomos da carbono alifáticee, con un oligómero que time m
peso molecular medio numérico de 600 a 10.000 y q»iv contiene 
unidades derivadas de por lo menos un acrilato de alquilo 
y/o metácrilato de alquilo, y opoionalmente uno o más otros 
coEgjuostos stlléaioaaeato insaturaáos, de modo que so intro- 

10* duscan en la cadena del oligámero unidades acrUaoida y/o teg 
tacrilaaida substituidas coa ñ-Kaaino-bidrocarbilo alifático, 
eligiéndose la poliaaina entre etilendiasám, dletileatriaiai 
na, trietilentetramina» tetraatiltmpentamiaa, pentanetilen- 
dioaina, hesasaetilendiamina, trlmetaendiamiaa, tstrametilen 

15* dimana, 4,4‘**a9tilenbis( oiolobssdlaaina), bisKamánoaetil) 
oiolobesraao, tris-(aaiaoetil)ealnaf propilendiaains, dipropĵ 
lcaatriaaina, tripropileatetraaim, tetrapropilenpeatamina» 
icoforoadiamina (es decir, 1-amino->aaincaaetil-3» 5# 5-trime- 
tiloioloberano), 2»2í4-(2,4,4)-trimotiliiGxaDetUondiaiainar 

20* 1,S-butileadiamána, 1,4-butilendiamlns y di( 3-£uainoprcpil)a¡£d
na, caraoteriaado por Incorporar conjuntamente el producto 
de amindlisis obtenido y un poliepáxido f oraedor de resina 
en proporciones relativas tales que se provean de 25 a 75 
equivalentes amina en peso y de 75 a 25 equivalentes de gru- 

25* po ep&dLdo en peso. -

2.— Uétod© segán la reivindicacida 1 , carao terisa-



do por partir de m  polispíxido quo tiene une, equivalencia 
epoxL de too a 1*025# - - - ~ -

3*- Hfitodo según le reivindicad&i 1 d 2» careóte* 
visado pw partir de un poliepíxido que oontiene un grupo 

termine! de Xa ¿fórmulas —

CHg - OH —

4»* adtodo según oualquiera de Xas reivindicacio­
nes 1 a 3» oaraoterieado porque comprende taefolfc. incluir m  
Xa coiapoaicidn un disolvente inaiecifcle en agua. ------

5** Sitodo según cualquiera de Xas reivindicacio­
nes 1 a 3t ceracterisedo porque comprende tmmfeila incluir m  
Xa caapodciín un disolvente raisoifcle en agua# -------

6.- ssétodo según al asnos teta de Xas reivindicad̂  
nes anteriores* oaraoterieado parque el oligúnero ee ha ele­
gido con un peso molecular medio numérico de 1.000 a 5*000.

7*- Método según al menos una de Xas reivindicad̂  
nes anteriores» caracteriaado porque el oligúaero se ha ele­
gido de modo que contenga por lo menos 39 moles por ciento 
de uno o más acrilatos y/o metacrilates de alquilo (Ĉ -C¿).

8.- Método según al menos una de Xas reivindicada 
nee anteriores» caraoterisado porque el olig&aero se ha ele-



gido de aod© que contenga 100 soles por ciento de unidades 
de setaorilato de metilo*

9**“ cátodo según al aseaos una de las reivináicacî  
nes anteriores» caracterissdo porque el otro compuesto etil¿ 
ateamente insaturado se ha olegido de sedo que consista en 
por lo aseaos un eoŝ ueato elegido de entre ácido aorflieo, 
ácido atótaorilico# estiren©, viailtolueao y otilen©. ~ -

10*» Eátodo según al aseaos una de las reivindican 
«iones anteriores, caracterisado porque el elig&ier© se lia 
elegido de nodo que contenga unidades de la fámula general*

-CH2-C(Rfl)-
i / K  B0*8 |II X S1 - íí » (B1 ~ HH)a»R
O

en la que ss es íf 4 QHy es un grupo alquileno 6g*0gf S 
es 8 6 -R%Hg y n es G o un entero de 1 a4* - ♦ * * - * » * •

11*» cátodo aagdh al nonos una de las reivindica- 
cienes anteriores» caracterizado porque el digánero tiene 
combinados can el álamo de 0,5 a 10 miliequivalentes de ami­
na por gramo de olig&noro. -

12.» Ultodo según cualquiera de las reivindicacio­
nes anteriores, eeraoterisado porque el oligdmero contiene 
unidades de ácido acrílico y/o de áoido taetacrílico en forma
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de una Bal interna coa dicha amina* siendo la cantidad de d¿ 
chas unidades de 0,25 a 5 miliequivalentes de deido carboxí- 
lico por gramo de oligtoero*

1 3«- "¡mes® m  m s s m m  composiciones que cqksxe»
MEDÍ OLXOOMEHQS AMIH0II£AD0S'%

Sodo ello confortas se desoribe y reivindica en la 
presente memoria que consta de cincuenta y ocho hoáas* folî  
das y mecanografiadas por una sola de sus caras.

MADRID, 14 OCTUBRE 1978 
P.A. iS. CWBZ1 ¿ruSoi

ooai/mf*
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