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474,297

PATENTE D5 INVEKCION

por VEINTE afion

golicitade en Espafin o faver de ROHM AND HAAS COUFANY, de ng
sionalidad norteansricann, domioilisds en Indepsndence Hall

flemty Filadelfiay UsSshey por ms$todo de preparar composicip

nes que contienen oliglmeros sminolizadog®s von prioridad de
ia solicitud norteamericana 758,894 de fecha 13 Enern 1977.

HMEMORZA DESCRIBLIVA

Egta invencidn oa refiere o la preparaciin de come
posiciones qus compronden clartos polfmoros oligonéricos ami
nolizadon ¥ galiepéxidaa. S o o

tos inventores han hallado que los produatos de
aminélisis son, Segdn la invenciln, de wna exsepcimal versg
$41idad eon vespacto a su capacidal de pdoptacidn al uso en
108 pistenns de recubrimiento y adhesivos basados en reoinas
epoxi. Bgtos productes de emindlimis de lop oligémercs
(met)acrflicos pusien utilizavse my eficasuente 0omo agente
de cuvedo en pistemas disolventes orgénicos, sl como en sig
temas aouogos, y producen wnas peliculas, recubrimientos e
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iAmpregnenten de resing apoxi notablomente repigtetitow, =~ = -

Sogdn la invencidn se provee W aftodo do preparar
couposiciones qus contienen oliglmercs aminclizsdos, que ©6
obtienen huciendo reacciomar una poliaming, o la que los
@upos aning eatén fijadow a dtomon de carbmo slifdticon,
oo Wt olighmero que tiene un peso moleculsr medic nuérico
ae 600 @ 10,000 y que contiene unidades derivadas de por 10
nenos Wt acedlato de alquilo y/0 metmorilato de mlquilo, ¥
opolonaloenis wo o ndn otros compusstos eth insg
twrados, de modo que Be mmmmhcaﬂmmm
70 uwnidades morilamida y/o melecrilamida pubetituidas con
N emino-hidrooarbilo alif&ssco, sligiéadone la polisnine -
tre eutilendisming, digtilentyisming, tristilentetvaina, tg
srastilenpontaning, pentametilendinming, hexametilendiaming,
srimetilondisming, tetranstilendisning, 4,4 ~metilenbin(ci~
clohexilaming), bisw{anincaetil)oiclohexwio, tris~{ aminostil)
andng, propilundiasminag, dipropilentrianing, tripropilentetrg
mina, tetyspropilenpentaning, ieofcrondismina (es dscir,
1%3—&1&“‘511*3;5,5*&&&%101&&3:&0) » 228ed(244y
4)=trimetilhaxamatilendiaming, 15 3-tutilendianing, 1o butim
lendiaming y ai( Imaminopropil)anina, caracterisedo por inoop
porar conjuntamente el produste do guindlisis cbienido y W
poliepdéxido formedor de resina en proporciones relatives ta~
1ee que B¢ provesn de 25 a 7% squivalentes muina en peso ¥
ds 75 & 25 equivalenten de gXYUDU oplxido on PesOs = = =+ =

1a aminblisis introduds wa gRupo que contiene ami-
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na enteadc o través de w enlace smide con ol “emgueleto" ¢
cadana de dtomos de carbono del oligfmero por substitucifn
del grupo Sater de lge unideden oopilato o metacrilato en el
oliglmero. La estructura especifica y sl ndmero de grupes
amina en el oligdmero depends obviamente de lo amina alifdts
ca particulsr y de la cantidad quo s utilics do Iz nisma en
1a vesccifn de sminSlieis. El grado do aminblisis pusdes ser
sompletioy o dooir qus pueden hallarse veacciwmados todon
los grupos dotor do ina wnidades acrilato o motaopiinte (o
pecinlmente s cooligfueron que conbengan otras unidades que
no tongan grupos Sster, tales como estireno ¥ ptileno) o pug
de ser parcial, sopecislmente en oliglmercs cuyas widades
sean, oo su totalided o on gran parte, unidsden nter aerfli
¢0 O mﬁms@ar*‘“‘P“"""-"‘*“'"'*“"‘-‘""";“"“""

Bl grado do amindlisis os, en general, controlado,
gomo sp expanded posteriormentes por 1im taoidn de iz propop
ci&s velative de polisming con vespecto al ninexe de widne
den acrilato y/o meteorilato del cligSmoros En lom producton
de amnllisis de 1op oligluercs, predominantements o exclusi
vamentis de dsteres acrflices o matwerflicos, destinados sl
wiso como agentes de curalo e composicicnes de racubrimiento
de vosing spoxl 4o sistemas dp tipo dimelvente aeuoso w Or-
afnicos 1o proporcién preferida de substitucidn amino-anida
tiene wna medis &8 2 a 5 do tales unidaden, oxpreseds on tér

minon de moles de poliaming glifitica por peso molacular maw

aio numdries dg la cadena de olighuero. Segin las condiciones
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que rodesu o que acorpafien la reacolin de smindlimis, éota

memeaﬂﬁaparMmMmmpmmmlg
mwwmmmmhtwmfmwmm
paxilo que pusdm ser neutralizados por una poreidn del reag
cimants poliamina. Esta hidrélisis puede aexr desuable oo al
aaon Aistenag cUOSeS para Tuvorecer la mocifn dispermante

de los compondttes del sistens da recubrinientce » = w = = =

Los productos producidea por le smindlieis desori-
ta posterdorments incluyen desde los oliglaeron solublos e
agun hasta los oliglmeros fdcilmente disperaables en agua
qua contienen Wi proporcidn Jmitads de grvpos sminowamide
qua proporeionan la funcionaiided aning capes de reacclonar
cmw&m&mmnﬂmw&m gl tlempo que avitan o=
troducirs on la resina curada oliglmerc/epoil, U0 CXCREIVO
Wummomami&uﬂmmmqmm
dan obtenerae peliculas de recubrinisnto y adhesivas que tig
nen propiedsdes duradsrss ¥ pesistentes & 1a intenperie. Sof
prandentenents, 1o productos de aminflisis descritos aqul
tienen, @n goneral, toles compatibilidades mituas que pueden
gorwir deo aemtadacwﬁopmmmmqpm o wn medio
disolvente orghoico, amf como para bal vesing en w sistoena
acuoso. la remina mixts oliglosro/epoxt pueds hacerso parvir
asd en un pistema diluible en disolventes grgdnicos o propop
oiopar u sistoms diluible con agus. ha ventaja sobresallss
to 4o los productos de aminSlinis Sescritos aqul resids e
el hecho Q@ que es innevesaric peutralizarioe con wn Acido
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. para convertiy los grupos snina libres a la forma de sal de

fcido, 1 £in do hacerles sdecusdos ya gen oh uwn sistenn dis
luible on Aisolventes orgfnicos ya pos on i oigtomn acuoso,

Iog olipdtoros qus doben aminoligerse pusdon mor
cuslquior polimers de adicién de bajo peso molegular gue oog
tenga widaden de metacrilato de alguilo, do scrilate do ale
quilc ¢ de axbon y que tenga wn peso molecular medis nunfrie
eo (M) G 600 a 10.000. Proferentomente sl peuo molecular
de log olipfmeros oe do 1.000 & 5.000. Lo aligdmeréu puedsn
prepararst por polimerdizacifn snidnioes o por medic dc sistes

rmg ipiciedores de radicales litres. Tanto estos oliglmercs

de partida come el proceso snidnico y el de radienles libres
Fmpmpmlﬁamem@cid@ﬂ. W e K A G s e W N W e

Un material de partids oligomérico preferidc es wn
homopolimere o copolimers, polimerdimatio anilnicoments, ds
wmo o 1dn Soteres de dcido metaorflico que tiensn wn peso mo
igeular medic numfrico del orden ¢ gama deda antoriortiento.
ol cano de los homooligdmeros, son adecuados los chlenle
dos de un matasrilate de alquile (01~c4>‘ In ol easo do low
cooligémeron de metacrilato, ¢s en gemaral depeable que ol
retacrilato de matilo o un mebacrilate de alquilo (Ga—w%)
gon ol componante principal (mis del 50% en pesc) del cooli
glmoxro y que el rosto de las unidades de cocligdmero seat

 metacrilato(s) de alquile en que ol grupo clquilo es etilo o

superior cuande ¢l metacrilate de metilo ss el componente
principal; o metacrilato(s) de alquilo que tengain) una lon-
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gitud meyor que o) metacrilato de etile, propilo o bubilo,
gl 1o de eaton e ol componente prinoipal. Opolonalumente,
on ¢l Gltimo caso, puela incluirpe una pequetia cantidad de
Detacrilato G DOtilo, wm m e m ww m - ---- .-

la polimerisecifn anidnice del duter o de los datg
res 48 metacrilatc e resliza sb pressncis de w wpidn slobe
xido, como catelisador, y de W aleohol, como ageate de regy
leoidn de lg cadens. EL medio de rosccifn puede contener tag
bidn, 8l ge desen, un disolvents oxgdnico inerte, tal cowo
benceno, xilouo o toluenoc. Sen ejemplos de mlodxidos el metd
xido, etéxido o tebutéxido, sddicos o potdsicos, la relacidn
molar del alcohol regulador de la cadena respscto & la carge
monomérica total es, en general, de wnos 114 & 1350. la ten~
peratura ds la roaceidn pusde ser dsl orden de wnos 408C @
1302C. Ia cantidod de alolxido puede ser de woe O,4 & unos
4 moles por oiento. Los bomopolimeros y copolimerce do mete~
orilato de slquilo polimerisados muifnicumente se revelan on
1a patonte briténica 1,393,273 y pusden prepararss alecusdos
oligbmeros de éster de metacrilato, & aminolisar pegin s
presente invencidn, por cuslquiera de lom métodos revelados
on dicha patemte, qua se cits & t{tulo do refereccin. « - «~

Son tambidn oligdneros du partida sdecusdos para la
anindlieis por medic del procedimiendo desarito posteriormen
te 108 oliglmercs snflogos d¢ homoe o copolimeros polimerisg
dos snificamente dg wno o ode deteres alquilicos de éoido
acrflico. Ia pstente hWitdnicn 1.431.446 revels isles oligbmp
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rop y 2u preparacidn. la ewposicifn fe los cliglmercs de

aorilate de alquilo y de los dintintos procesosd para props~
rarios existente en ls patente britdnice 1.431.446 B8 clita
a’fﬁli SO0 POforaDin. = = = o m ow ww ----

Tos oliglmeres pueden ocwntener wiidados de mondmoe
ron distintos de los doteres de cido morflico o metaarili-
vo, talee como Acide serflico, deido metacrilico, estirmo,
viniltoluenc o shileno. Proferentomentes vYoles oligdoeres e
prepovan utiligendc wn iniciador de radicales lidres conjune
samente cox ppentes convencicnales de regulzelifn d¢ la cade=
na, toles comw mercapisnos, cloyuro de metilenc .o branobpie
clorcuetanc. Soa poifmercs de bajo peso molecular gue tiemen
ol pest molemular medio muméfrico en las gamas sspecificadas
entariornente so obtienen utilizando wun gran propuorcifn de
iniciador de radicales lilres y/o de agentes de regulacifn

de 1o oadenss RS UR W WS WD YD B R WE W e W Ak we W e A W e W e

Preferentemente, los oliglmeros de pavtida contie-
pen por 1o menos 35 molea por ciento de unidades do por o
manos wn metacrilato y/o acrilato de alquilo (8y=Cg)e por
sjemplo 100 moles por ciento de tal meltmorilabo, especialuen
50 DEtACTALAto G0 HOBLlos = = = = = = = - - - ---—

EL fignere aminolizado comprende un producte de
resceddn de por lo menos una do las wminas indicadas a conti
nunctdn con un oligfmere que ticne un peso molsculsr medio
cumfrics da 600 a 10,000 y qus contiene unidsies derivalas
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de por 20 menos wi acrllato de alquilo y/o metacrilato de al
quilo y, opeionalmenta, wno ¢ mis compuestos diferentea etie
1801000ent0 INBEIUIBAT. v = = = o o = = o~ - - -

Ins poliamines s etilendisming, dietilentriamie
na, trietilentebraning, teirastilenpentamina, pmtametdilen-
dlaming, hexumetilandioning, tripetilendiamina, fetrapetilen
diaming, 4,4'~metilenbio{cldohaxtilaming), bise{aminometil)cd
clohexano, trise{gninoetil)aming, propilendiaming, diprople
lentriguing, tripropilentetraminae, tetrapropllenpentaming,
iaoforondisming {ee decir, teaninowi-guinometilm3,s,Setrine-
tilotolohexiio) § 2,24~ 2,4y4)~trimetiihexanetilendinning;

1, 3butilendianing, 1,4-butilendiaming y/o di{wimpropil}

BUANB, @ o e w0 o o 0w v e n e e e e e e e -

Ia yeaccifn etitrs ol oligimerc acrilato o metacri=
lato y la polisming se realisa pox calentemicnto de¢ wna mos-
el del olighuero y de la poliamina, preferentemente con \n
catalisador en la mescla. 51 la mesola, cuondo estd caliente,
o8 lfguida, no es necesario el uso da disoclvents perc o gee
neral eg Gtil v disolvente iuerde (no reactivo dajo lss con
dicicnes dg amindlisis). Lo pjerplos de tales disolventes
incluyen hidrocarbturce aromiticos, tales como bemono, tolug
no y xileno, alcoholes, tales como stanol e ieopropanol, el-
coholes de dter, tales como stilenglicol y dietilenglicol, y
policiss, tales como etilenglicol, distilenglicol y hexameti
longlicol, Bl disclvente puede eliminarse parcial o completg
wente por destilaciln surente la reasccifn pars mantener la



bgu

tenperatura requerida o para ol intercamdic de disolventes
an ¢l nmedio de reaceidn. -

Ia temporaturs de amindlisis pusde sor de uwnos 50¢

& 20092 (la roaccién pucds realigavse bajo presifa con poliw
Se - aminge vol4tiles). Cuando ol oliglmero comtiene wnidades o=
tey de metacrilato s aminolizar, la temporatura proferida es

en general dg 1209 a 1602C. Cuando €1 oliglmere contiene wni

fnden dster de sorileto o aminolisary la temporatura preferd

8a o on genoral del orden do wnos 1008 & 1258C. = = = = = =

$0s Ios ontalisadorss que puedens utilisarse incluyen

1og alobxidos mebdlicos (mebéxido sddicoy tmbutéxido potdsie
80y 8%Ce)y lon hidréxidos Mtélicoﬂ (nidrfzido 28dico o potd

gico, @%t.)y 108 alooholes y Lo policlce (que incluysn sgua),
loo matoriales doiden (incluyends ealow amfunicas de foidos

19  tales como ¢loruro amfnico) y low catalizadoren bifuncionge
ign tales comg 2-hidroxipiriding. Is proporcidn do cataliza-
dory cuandc pe ussy 68 4o 0,1 6 20 moles por ciente (o mdo,
cuando se utilipa alcohol o poliol para que eirva tanto de
ainclvente oomo dg catalizador), bapdndome en la poliaming.

20« Bl ourpo de la reascidn puedo ser seguidc por el
descennc del titulo do aming de la mezola de reaceidt o por
ia deeaparieiﬁn dag la pelialquim, - . . o

Acabads 1a reaceidn, pucie afladirsse sgun o cunle 7
quier otro disolvente slegido, pars diluir la mesola de veag
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Lo produotos de amindlisis oligomérica descritos
aateriorente y, particdarmenite, loa que contienen grupos
sal asf como las unidades amids Neaminceubstituides, son uty
1igables como sihesivo de pigmentos pars composicicnes de g
oubrinientc tales como couposicimes & mmoy aa: tefildo
de textilea. Tfpioamente, tales composicicmes de vecubrimien
to incluirvdn el wdhesive, pigomtc y un agente dlsperswmite
e 1fquidos. Tombidn pueden incluixr otros meterisles smplea~
dos commments & tales composiciones, tales oomQ piguentos
exhengores, sgentes de ajuste de la viscosided, couservanies

ym. o U Wm e e A GG W WS W BB AR W W R WA W W e W S e e e

Pueden prepsraree productos de axindlisic que con-
tienen de 045 & 10 meq. de aming por gramd de oligdoeroe com
o sin de 0,23 & 5 weq. de COUH por gramo, siendo sl ditino
@ forma de una 56l da la polimmine utilisads, & partir de
108 oliglmeros de bajo peso molecular por amingligis con wnz
poliaming sin el alto crecimiento de visoonidad o gelaoibn
qmmmmlamﬁuucmmﬂepm
o8 convencionales da alto pesc molscular de un éeter de
acrilato o wn dsber de metacrilato. Ademds, 10B grupos extrg
mos de los polfzeros sometidos a win&iaié pon més reactie
vos que los grupos posicionados internzmente y su lon oligd~
marog 108 grawgos extremos Se hallsn preweates on meyor pro-
poroidn que sa los polimerce de alto peso molaecular. Este
fagtor facilita la preparacifn del oliglmero amino-amida sin
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calacidn o axcesivo orecimiento do la viscosidad y pin necee
gidad do utilienr granden excesos de poliaminit para eviter
tal erecimionto, con la dificultad comcomitemte de limivar

ok grado de amindlisis. Loa oligdmeros de dster sorflicoe o

de #ater matacr{iicc anilnicamente producides son quimicemen
8 peculisrss sn cusnto & constitucidn estructural; siemds,
pueden propararde sin recurrir ol uso de agenten de transfg
roncin de cadonay que genersn olores, tales coms lom mercep~
tanocg, pars obboner el necesaric bajc PomO MOLEGOULEY: = w =

fon productos de aminSlisis formados & partir de
low oliglmerce, especialmente 108 que contienen 1op srupos
carboxilo en forms do oal de aming, s fdciimente’ Tispersaw
bles eh agus y pueden udilicarse en nsdios neutros & aloglie
nos de modo que, para la formilacitn de recubrimicitos basa~
dos en resinag epoxi, pusde svitarse ol usc de doidos fuerw
t08, yo ses inorginicos u orginicos, o Ffin de hacer que el
polimere que conticno aming see goluble en agus por couvere
sifn ds los grupos aming bdeica a la formn sal de #cido. Da-
do quo, on el recubrimiento con siotemas aouomos es innecesy

740 ol ugo de deidon fuertes, tales como Acido elorhidrico,

ias compogiciones de recubrimiente pucden aplicarse o oube-
traton matdli@os; tales como do acero, hierro dulce, efces
sin hallay problemas de oxidacilin o de corrosiln. Ademds, los
sistenmas aloalines preparsdos segin la presente invenoidn to
lerardn los pizmentos reactiven, tales gomo ¢l dxido de zine,
gus pen Precusntonante doseables pars wng miximn reoisbencis
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Como ve ha indicado smteriormente, los oligdmerce
aninolisados son especialmente Utiles en 1a preparacidn de
composicimen de recubrimiento y adhenivas besadas e resi-
nes epoxl en que el oligiwero sirve de agente de ourndo, - -

Wmamoum?numquu;fsdmu
anindlieis del oligémero ds dater acrilico o metscrilico oe
valla presento aguzs la amindlizia ds lse uwnidades de dster
aorfliico es acompafiada por la hidrdlisis de was proporeidn
ds 1as wnidades doter; introducisndo por ello unidades de
doido sorflico o de 4cido metscrilico. Alternativavente, la’
anindlisis en W medic no Bcuced pusde ser seguide por la bi
drélisis on un medic acucso, para introducir grupos carboxi-
10 et 6l cligfmero aminolisado. Tales unidades de deido sm
aeutralizadas por wa poreifn de la poiwsim para formar
wnidades de sal interna (o ZwitSorion) en lop oliglueros ami
nclizados juwnto oo las unidades smida Knmmoh.ﬂmxiwbil-
pubatituidss. Ls prosencia de tales unidadss sal favorece la
golubilidad en agua 0 la dispersebilided en agus del oliglog
o sminolizedo, de modo que pusds haber wna proparcidn infe-
rior de unidades amido pars obtener un grado dalo de disper-
sabilidad eo agua en el producto de niaindiisis. Ia presencis
ds tales wnidades sal mejora taxbidn la capacidald del produg
$0 pars actuar como agente dispersante, cunrido lg conposi-
cidn de recubrimients o adhesiva comprende una cerga o pige
mento que deba disperserce en ls conposicidn. La proporcidn
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relative enbrs midados aminc-anida y widaden sal on wa pro

© dusto de anindlisis preparadc sogin lz preseate invencidn

guarda, e general, una relacite de pesos de 5031 o 181,

Aof, en una realizacidn sspeaffica de 1a invencifn, el oligd
maroe que tiche un peso molecular medio numérice da antrs 600
¥ 10,000 tisne wna media de 0,5 & 10 miliequivalsntes de ami
ng por grams (meq. oming/g) y opoionalmente de 0425 55 mog.
de CUOH/gramo, siendo ol carvoxilo, cuando sotd pressute, e

forms de wng gal de la poliaming utilizada en 1s aminSlisis.

guando ¢l oliglmere d¢ dster acrflies o ds dater
motacrflico ea w cooligfuere on ol que hey prescabe uss pro
poyeifn substeneinl do comondmors mi dater hidvsfokd, por
ejemplo da 20% & 90% o mds del monfmerc no &ster, es en geng
yol dosoalle inclulyr contidades substancisles, por ajemplo de
wioe 5% o 35% e pescy de wn comondmerc £vido en ls mewols
de mondmeros utilizala en la formacién del cooliglmers, por
sjeuplo poy copolimerigaciin do radicalen libres. En ests op
8o, Ko 8 necesario efectuar la aninflisin en un medio aoucw
5o 0 geguirla de una etapa de hidrflinis su wn nedic acucso
pars obtenar wn producto de aminSiisis qus Yengs sl mismo
tiempe unidades amino-amids y wnidsfes sal de los tipes men
aionadop anteriormonte y et las praﬁmimea indicadan en el
pdrrafo inmediatamente anterior. Cuande sl oliglmere que s
aminolizs contiene widades de oter de metilo, por ejemple
aerilate de matilo o metacrilato du metilo, ticxe luger trang
matilaoidn, tanto si la amindlisis ge efectds en 1k modio
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S0M0B0 SOMO e Un Medlo no acuomss de modeo que mlgunas wnidg
dea de Sater de metilo del olighuevo se convierten e wunida-
dea Aofdo, por ejamplo wiidades de &cido morfiicc o #oido mg

mrnmc,w#nnwuqnﬂnmnnwuauwwmu&uun

Las aomposicicnas praparadss sagin esta invsnoidn
pomo composicicnss athaaivas y de rsoubrimiento, a bagse de
reaina gpoxi, ¢ en talss composicimes, taato uiilisando
vehiculos 20UOSOS COMO NO AsUCHAs. Las resinas spoxi qus pug
den curares por medio de los productos ds axindlisis anterip
res son los poliepSxidos que forman resinas y que en general
pusien definirpe como log que contiensm por 1o meRod, doe @y
pos epoxi e que el oxfgeno sebd fijedo » dtomos de carbono
contiguos consotalos conjuntaments e una oadeng por o golo
enlace de valencia. E8tos grupos epoxi pueden denouinarse
grupos “vecwspoxi®. Lom polisplxidos preferidos son 1os que
omtictuen W grupe epoxi termingl de lu f&mUlag « » = = - =

Gﬂa PRI | £
G/ (1II)

Eatos polisplxidos preferidos gue formen reainas pusden de-
pominarse “resings etoxilina® y scn definidos mée particulap
mente cowe compusston orgéuicos libres de grupos funcionales
Aistintoa de los grupos hidroxilo y epoxi que contienen por
10 menos 408 Erupos Vec-epoxi en que el dxfgmo eutéd fijado
a dtomos de carbono contiguos y oon wn 80lo enlace ¥y que tig
nen un pesc moleoular del orden 4g unos 250 a 5.000, Los po-
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liepéxidos que tienen equivalencias apoxt de 100 a 1.025 han
demogtrado tener s general ean@a‘cihmﬂa& satisfactoria con
log producton &s aminblisis oligomérics definidos squls Lo
que tienen equivalenciann epoxt mayores, de hasta wics 1.500
¢ euparicres, no son on general compatibles pero pusden uti-

 lisavee cuando Bo tomsn medidan especisles ¢a cusnto a la

eleceidn de lon componentes del cooliglmero aminolizado, ast
COMG SN oMSN%e 5 HUS proporciones ramspecto sl pﬁi&ﬁp&ﬁﬁ@,
para proporcicuar compatibilided mitua. Sorprendenteente,
108 productos do amindlisis que comtienen grupos carboxilo
{en forma do pal como se ha expuesto sntericrmente) no dlsumi
nuyen serismente las propiedades de resistencia do las resi-
a8 epoxi ouredns con ICH MISH0Bs » s v w m e o w = o - - -

1om poliepdxidos que pusden utilizarse :maluaran

1as Yresingy ghoxiling® disponibles bajo las msress do regie
us8 DsEsBey Epotty, o Araldite. Moluyen derivados polidter de
un fanol polibidrico gque contiene grupos epoxi y pucdan pro-
pararas éfaesuaudu wa reaccifn entre epiclorhidrina y un fg
rnol o alcohol molihidroxi, por sjemplo, hidroguinotia, resore
cinol y glieorina, o productos de condensacitn de Femoles
gon cetonagy por ejeuplo blee{{edihidroxifenil)=2,2-propanc.
Por sjemplo, la reaceidn de epiclorhidring con Bioe{dehidroe
zifenil)«=2,2-propano pucds formularse comy Siguet = = « = =

DeHOFC(CH) JOBp & CLOH,CIE- /mxg s

CH ---e::ﬁcna( 0g0( G5 ) oF0CHCH( oa)cna)noﬂo( cns)aﬁﬂcnaml--?ns
0/ No
| ()
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o que # es ¢l grupo fenllemo y n tisne wo valor medio que
varfa do unoce O o wWos 7. Bstas resinas pusdet preparsrse
por medio del mtodo descrito en las patontes US 2.324.483 y
2:444.333 ¥ o0 las patentes YWritdnican 518.057 y 579.698. My
chas d¢ estan resinas etoxilina se vetdsh balo la maros de
reinas Epon o de reminas Araldite. Los polisplxidoa polidter
de la siguiente astructuxn (V) son vendidos por Dow Chemiocal
Company bajo la designacitn DaE«Be 736 (n = 4) y D.E.Re T32

(nng)'uwnuwu-nnnn«umun.wmnm--o-,—n--—-

A By iy A
cﬁawmama-g-wfcnfg—oncaz%% o

Tanbidn pueden utilisarse poliepéxidos de la fohrmilay = = -

peeenCHCHA O CH ), OCH p CLibmeCHy

en que y o8 wn ndmero qus tisns un valor medic de 2 a 4. le
Araldite ED-2 g8 do este tipo, s ligulda a tempersatura an-
bients y tiens wa valor "equivalente epéxido® de 134. Tame
Vidn pusde utilizarse un diepdxido o triepixido de glicerol.
Estos poliepdxidos aliffticos pueden prepsxarse de la forma
conooida que se Gescribe, par ¢jemplo, en las patentes US
2,730,427 ¥ 247524263, los poliepdxidos preferidos son los
que tisnen pescs moleculares medios de unom 250 & 1,000, = =

Son tambidn dtiles los polippdxidon basados e nd-
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cleon hetercofclicos, talep come hidantofnm, como los polie-
pixidon dovoriton on lag patimtes britdnices 1.200.728-3 ¥

 1.304.750 ¥ en 1lns correspondientes pabtentes US 3.4620.263,

34631221 ¥ 34772.386, Los ndclecs de hidantolnn puedon pro-
longaree o pooplarse conjuntamente por medio de un enlace de

. pusntsc 85 ozialgquilenoxi y 15 resing prolopgada rosultante

pueds hacerse vesceionar con epiolorhidrina pare introfucir
los @rupos opoxi terminales. Pusden hallavss polispézides be
safon en hidentofna bajo la marea 4racast (mares registrada).
Yon métodos pars prepararios e revelan en verias patantéag
de las qﬁa pon representativan las tres patentes US menciong

GOGe & = o o 0 o0 4o v o W - Y e e W N AW e

Punden bambidn utilizarne, come cotponenta-poliepd
xido, copolimeros de adiciln de acrilato de aliei&ilé;. metase
erilate de giicidilo, viniléter de glicidilo o vinilgulfuro
de g?.ieiéuo con otros comonémgros moncatilénlvamenty insaty
vados que contiensh wa grupo dp la Pérmala-HG = 0, tal og
1o wi deter de alquilo (C,=Csg) de fcide meriiico o de Acido
metacrflico, estirens, acetato &g wvinile, acrilomiteilo y
cloruro de vinilo, Ios copolfmercs pusGen contener hasta 408
en peso de wo o mie de los &o%eres o &toren do glicidilo y
contionen preferentemente de unos 10% a 307 en peso do los

Hignmot. - G M G NS W G G UGS W Te W e K R @) e UR GB W SN N G e am

Pugle empleerse cualquicy concentracidn adocusda do'
1a megels el polieplxzido y del cligémero aminoliendo on ol
disolvente, tal como de 1 a 507 en peso. 51 hay presente W
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pignento, la concentreciin toval ds sdlidos en la composie
oidn de recubrimiento pusds mer d¢ § a 75% en peso. Ia rela~
ciln de sthesivo de pigmento (utilisendo este Wltima expre-
8idn para abarcar el copolimero, sl polispdxido y el oliglne
ro aminolizeso) puede ser do 1120 4 2081y mw s ww w v - -

Los dimclventes que pueden explearse magw his
drocarburcss tales como benceno, toluens, xilenos y naftas
srondticas o mesclas de tales disolventes; éaterss, talem cg
0o etile, dutile, amil-, gioxietile 0 metoxietilacetatos,
~lagtatos o =proploatoa; cetonam, %alea como acetons, metil
imopropilostona, matilisobutilcetons, iscforona y ciclohexa-
nona) alcoholes, tales aomo m~bubstiol, t-butwnol, alochol
isopropilico, aloohol n=propilico, alooholes anfiicoe y cie
clohaxsnol; Steres, tales como dietiléter, diomanc, .ol mouo~
etilétor d» atilenglicol, el monometildter s etilenglicol y
sl monotutiléter de etilenglicol; y disolventes varios, in-
cluysndo dimetilformanida, dimetilacetamida, scstonitrilo,
nisrometanc, nitroatanc, nitropropane y nitrobutanc; ssf co-

| 20 manclas do dos o mds materiales disolventes, ya ses del

mismo grupo o de cuaiguiers o todop de low grupos acabados

AG INBLCHT G " e 0 w0 o0 on o . T e A . e

in el omeo de sistemas diluibles en agua, BOR par-
tioularments dtiles los disolvantes miscibles en agus, tales
como los alocholes, policles y alooholes de dteres menciona-

dﬁa. R W W W VR K W T SN R W I W W T SBE N K M SN W W SR W eR e
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Iag compesicionen de reculvdiniento y aShesivas do
poliopSuido vroparaias seglin Ia precente invencifa. pusden
formilaroy oomo oistemas en dom envases o de don compinens
tem, en que uno de lom suvasss o compunentes comprends el
oligémero aminoligado y un disolvente adecuado y, cpelonalw
wonte, pigmentos, agentes de igualacidn, agentos sntiespuman
tes y otros modificadores, y el sogundo envase ¢ umggqmnte
comprende la reeina epoxd, opoimalmente otn un disolvents
adocuado, &6 modc que lop dos somponsnten sesn compatibles
quando ge mesclan pooo antes del uso como recubrimiento o
cdknasivos Bl poliepéxide Gebprfs mesolsres oth ol producto
oligonérico do amindlisie en proporcicnes relatives Yales
que 86 proporcicnaran e 25 & 75 equivalentes aming por de
75 a 25 equivalentes spoxi y preferentemente un equivalente
satequicmétrico de anina por cada equivelente de opdxido, es

BOciY SOI500 o o = = o ar -

Para prolouigar la vida en fraoco o el tiampo de
nfpsnce ghierto de tales comosicicues despufs dol mezclas
do, oopeciaiments en pistemas acuosos puede incluirse wna
sotong o u gldehido voldtiles come disolvente ¢ Gomd compO-
nente del dieclivente. Bsta Wltimo pusde afiadives al cnvase
oua contiene el produste ollglmeroc de aminflicis de modo que
sos 1leyado oot 61 dlimo o 1a mezcla cusndo o mewele con
ol sogmdo envabe que omticne ls yesinag epoxis. In propove
cifn Ge aldehido o cetona puscde ser de hasta wno o mdn de
wo posos egquivalentes de grupos oxo por cads equivalento de
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nitrdgeno amino en el cligiuero. Los aldehfdos adecuados in=
cluyen fovmaldehfdo, scetaldehido, propictnaldentde, tutiral-
dehfdo, aic. ¥ las cetonas adecusdas incluyen mcetons, metli
stiloetons, metilisopropiloetona y metilamilcetong. Sales of
tonas o aldehfdos sotden prosusiblamente como agentes Liow
quendores revarsibles por medio de 1o lmine de formacifn
partir del grupc mumina primaria. Se cree que, gl cuvarse el
recubrimisnto, 96 volatilisa la cetooa o el aldehido y se rg
FOHOPR 61 ETUPC QMING. = = = = o @ W W - -y

Los sigulentes ejemplos s Llustrativos de loe
productos de¢ anindlisis sdscuados pare el wed &n qgj;a%; inven=
ci6a y 46 corposiciones preparadss segin la invenolds que
contienet tales productos y poliepéxidon; las temperaturas Be
dmmﬂcym»uteaypmamwwdmwm; a menos
que se indique de otra fursa. Ia exvresidn vgpt gignifica
sgrado de polimerigacifn® y estd seguida por W ndnaro que
indios 8 némero de widades muonérioas en low olighneros,
determinado por orcoatografia de permenciln do gole = = = «

EIEEIRL

(o) o matras de £ondo redoendo, de 3 litrom y 4
cuellos, presecado, 8o equips con un Yerndmetro, wn “termorTg
104" (e8 decir wn oontred termostdtico), wis entreda da niw
trSgeno, wA comisa de calentamiento encima de un “potlifter”
w exbtudo de adicide de igualacidn de prosifn de 1.000 mi,

w sondensador refrigeradc por agus y un agliador meodnicn.
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Bl matraz ou carga con 236 g de xileno, 32 g do mevmuol (1,0

mol) ¥ 25,2 g 2o tebutdzido de potasic (0,22 mol) y v caw
~lienta a 609, A 60%C, oe afinda gota o gota wng moscla de

152,0 ¢ de netacrilato de butilo (1,07 mol) ¥ 455,8 g de moe
tacrilato de metils (4,56 moles). En necesario poco calentas
niento oxterno para mantener la terperaturz de la mpgdla de

 roncotdn entre 65 y 709C. Tiene lugnr wna suave exotermia dy

rante 1a ndicidn do loo mondmeros. Aproximedemante wes hora
despude de acabalta la adicidn de mmdmeros 50 BacH VNA Ies-
tra, S0 riojs son algmmas gotas de £eido trifiucacdtico y se
analizsa por medio do gle, Por medio de sste método de andlie
sis po obgerva oflo w pequeflo porcentaje de monlinesd resie
dual. So realiza la adicidn de wna mesels compuedia por

236 g de xilenc, 152,0 g de BEA (1,07 mol) y 455,8 ¢ de o
(4456 moles), o wn candal que menticne wna suave exotermia
(ia temperatura 5e manticne a wos T0IC pers ool poco calol=
samiento sxbtorno). Aproximmdements t hova despufs do wcsbeds
1n sidoidn 4o 1z mezols de mondmoron we miestra del liguido
anaranjsde no preseata substancislmnts mondmerc residusl,
ssgin andliois por gle. EY produsto (1.745 g al 72% ge abli~

dog), segdn sndlisis por cromatografis 8¢ permencidn Go gel,

tiene wa peso molecular medio (Tw) de 14440 y wn pesc moleck
lar medic numdrico (Th) do 1.220, siendo la rolseitn Ww/h

13\15131"-‘8. Mo W N G P R OR SE GN U AR AR W N N GS WD e G W e W W

{b) B matraz do foullo redcndo, de ¢ litro y 4 ocug
1log, provigbo de wa emdude mdicionnl, un agltador mocdnico,
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W terminatre, 1 *termorrelej”, we bafio de aceite utilisado
oon un "potlifter?, y un cabamal de dsstilacidn con salids
varisble, e cargs con 608,08 g (3,98 moles, 72F de sflidos
oo xileno) Gel ccoligboare de 75 de metacrilato de metils
() y 25¢% de metacrilato ds tutilo (BMA) preparado en la
parbe (a), 82,6 g (0,80 mol) de Ate¥ilentriamine (IET4) ¥
44,0 & (By4% o pewo mobre &lidos) de butilosllosdive (BC).
1a mescls da reacoifn se lleva a 1409C con un bafio de aceits
precalentados Mtonces esta texpsratura te mantiens por eli-
minacidn de disolvente y de subproductos dursnte el curgo de
18 roncoidn. Si o8 necesaric, e afiade xileno para mentenss
1s viscosidad do la memcla dentra de 2imites remcalios.
cusndc la pévdida dol tftulo mnina aloapsa 35-40% de la cer-
ga inicial (13 hoves), 9¢ scabs el calentamiento. El bafic de
aosite 84 saca y Se dentila xilenc bajo presifn reducida (on
pexior & 100 mm Eg) hasta que ia tawperatura de la mescla be
Ja de 1402 g 809C. Muenda el contenido de silides do la Ned~
cls de rescoifn alcanga 85908, se ofiade gralusluente agus
(unos 550 &) & 809C, Bl producto 88 recupers como dimolucidn
pouosa oon 1.8 siguientes carscterdeticas (la poliamina de
bajo peso molecular del miswo tlene wa funpionalidad anido

“maa 2]4}% - e e G W S Wh e e W W A W Wk R W AR e W e e

BELIAOH savesevsnsessusssreisunsasesey 4{’!8%

Viacopidad SW.‘{W, huaillc 4,
6 rpm, 2530) snvsesssesnrnvnassovinsss 21.000 ops

Pgao ﬂﬁumtﬁ o WallIR eenvnonrsnsy 877
TLEUlo BOLAL svesnnvassdserenrrararsee 1,82 moe/g
Nlnaro Ge 40800 scosnscarsessssvnasare 18,1
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8¢ migue el provese dpscriio an el Bjempls 1 (b)e
Eéeegués d¢ 12 horas de calentar o 14020 ce acaba in rescoiln
de amidacidn por enfrionmiento a 805C. Eu asté gjemplo no 8o
afinde agus pars destruir la polismina; en cambio se utilisa
butilcellosoive (unom 200 g) para reduoir la viscosidad del
producto, cur tiwe las siguismtes caracterfetiocas .(3" wea
fmeionalidad anido e 4Nl ~w m e e v v mcusnnwa

B014d0H ssesssvsrvsnoresnnsrsinrnsnen 5715%

Vigcomidad {Brockfield, tmsilo §,
145 vpm, 259¢) sevensanconsnsansasvess J0000 (}PB

Pono gouivalente do oming sesessvovecs 694

Qfm $0H0L snuveriorerunisnenvanans 1:23 mq/g
Ndmore G0 26140 cuvrnresecsasnsnsansse 9?;5

{a) Se prepava, como siguo, W oligdmexro du aerilp
to & butllo (BA), ot wn gp de wos 11 (Yow = 3.200, Ta =
$.380)¢ th matrac de fondo redonio, de 2 litres y 3 cugllon,
provisto de tarmSmotro, agitador, condensador de reflujo y
ontradn ae' nitrdgeno, se carga ocon 15,3 g da torciaributdxi-
do potdsico y 99 g de %olueno. Se vealiza, on 1 hora, la adi
cidn de 875 g ds acrilato do utiloy we aplicn refrigeracién
externa en la mma necesaris para rentener 1a tamperatura
& 709G, Despufe do otras 4 horge o 70%C, se sausn ol voluwno
7 ol aordilato de butilo no converdddo, o proside reducids, Se
obtisne wn todal do 830 g de acrilato de Yutilo cligomérico.
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(b) A wn metrax agitado se le afieden 192,0 g (1,5
mol) de BA oligomérico, 34,3 g (0,33 mol) de dietilentriami-
na y 20,0 g (8,88 en peso de sflidos) s tubilcellosolve. 1a
temperatura de reaccifn se mentisne & 110%C y el producto e

Se recupera cono digolucife en hutilcaellosolve oo lag siguiens
108 CArBOTOTIBtICADE = w = = w o o = - - - - - - -

5811808 (1259C/1 B) seansrerescesnnsosens T8y 3%
Peao squivalents de aming seesnenssosenes 373
Nonero 86 4010 werensenosvscaenenvoraans L
10» Puncionalided amldo ceveecescsscnvnsronne 3,4
PLEULO BOUB) sussavernvrsansnsuuronensssan 2,74 mq/s

BIRNELO 4

(a) W matras de fado yedondo, de 3 litros y 4 cug
1los, equipsdo oon wn agitedor mecdnico, wn tamdmm, w
15 »tarmorrelol®, un batio de acelte utilisado con uwn “potlilftox™,
un smbudc de adiclidn de lgualacildn de presifn y un cabesal
de destilacif o malida variable, profegido con wn condens—
pador Dewar, 88 cargs con 250 g de tutileellomclve. 51 amistg
ma 58 purga oo nitrdgeno y se calienta & 150%C. Al matras
20, pe lo afiade enitonces wnas disolucidn de 250 g de BIA (1,76
mol), 750 g de HEA (7,5 moles), 10 g 4o mercaptostanol (0,13
mol) y 40 g da pexacetato de ttutilc al 75% (Iupersol 70},
bajo purgs e nitrdgeno, durants ik peviddo de 9,75 horas.
T El omadsl de adlcidn ea tal que o iopida wn sxcesivo reflu-
25, Jo de mmloero & 140-15090. Al oabo de 15 minubtos de acabada
ls carga oe afladen al catras, ienisnente, 4,0 § de peraceto-
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%o dg tebutile al 75% (Iuperscl 79) para "easar* (o8 deviry

scabar ia reacoiln de) mondmoro residusl. le mesels dg reade
gifa oo metione n 1509 durants 15 minutos wis 'y wnboncss fe
ailuye con 140 g de xilene y se enfria o torperaturs aubietie

4a para dar 1433 g de producto g modo de disolucidn tranopg

rente do color miarillo claro, oon un 73,45 de s8lidos o g
$1%ce1los0lve (GA%)/xilen (36%)« Segdn wn ensayo dp cromaty
grofin de permenvibe de gel, ol Bw del olipglmero e do 7.620
y ol Th e dp 2650 (/M o8 2,00)s == wmmwmw s m oo

() Be xopite el proceso de amidacién del Eaemglé
1 (b) con 500,0 & (3,4 moles, 73,45 do edlides en Bo/xile
n0//64/36) Gel olignero preparado en ia parte (a) do oste
Biamilo, 52,5 & (0,51 mol) do dietilentrioning y 100 & 86 XL
1eno para proporcicnar ua producto con las piguientes cavace
sertaticas (y que tiene uns Amicionnlided amido de wios 35N

sélidon {12590/1 B) censevsnersensase 4345%

visconidad (Brookfield, husillo 4 a ,
(g6 YO, =14 Ta ) I T R T 555,000 eps

Némoro equiw:len‘ke o AniNnA awesvwevse 870
Némero de Goido PP PPOPIY 11,8
Pt1ulo E058L eeessssssvsansvasevssren 1Q36 MQ/K

On oligémero, con gp 8e 26, de 68 por clento oo Pe

" g0 do motacrilato de metilc y 32 por clento en peso de metaori

1ato da butilo, @e propars por medso del método indicado en
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el Cjeplo 1 {a). He utiliza wn total de 319,35 g de metecrie
lato d¢ butilo, 679 g de metacrilato da metdlo y 16 g de me-
tanol. El oligdmero producto (67,76 Ge sélicdos e xileno)

tieno o My de 3,390y M do 2880y rw v v v v v v w -

Uba mescla de waa porcidu de 590,8 g de esta diso-
jucifn de olighoero, 55,6 g de diotilentrisming y 30 g de g
tiloelloeolve ne calienta & 1408C de la manera deseriis en
ol Bjezplo 1 (b) durante wn tiempo de veascidn de 22 horas.
Ta poliamins aisleds on disolucidn moucas tigne las sigulen~
te0 coaoterfoticaus w w s a v m e w mn B o oo w -

Puncionalidad amidO cearsssaveseses 3¢9
SMW PHNACEERVPOINIEERNEEHB OGSO 34'8?‘;
VigooniGal ceevrunssosvinnsnrnsvnses > 50,000 ops
Pono gquivalente do amingd cesesvnss 1e334

TLERL0 $0%aL savasssscnsrrasnancane 0,81 meg/g

MERIO S
55 MMA/20 IRMA/25

(8} Preparacidu gduaro de

o matras e § litvos y 4 cuallos, equipado com wn
tormdnetro, sgitador mecdnico, purga de nitrdgeno, condensa-
doxr Frisdrich, emdudo da adicidn de igualascifn de presila de
2,000 ml y "termorreloj® utilisedo con un "potlifter®, y wna
camion de calentanlento, Bg carga oon 500 g de¢ butilcallosod
ve. EL matras se oslisnta, bajo nitrlgeno, a 150%C y se le
afiade entoncos lentamente wna mescla de 1,100 g de metacrdls
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4o do matilo (11,0 molen), 400 g de metnerilate de tubilo
(2,82 moles), 500 g da estiveno (4,81 moles), BO g do Tupere
sol 70 {peracetato de t-tutilo al 75% en sspiritu mineval;

3% golwe mondmeros) ¥y 20 g de 2-hidrowtetilmereaptame (17 ag
bre manénercs), oh wa perfodo Ga 9,25 hovas. El profucto roe
sultenbe s¢ agite 0,25 horas mds o 15090, despuls da lo cual
g% afieden gradualnmante 8,0 g de Iuperscl 70 durente wo. perfy
do da 0,25 hovas y la mosuls 40 manticne entoocss durunte

140 hora mis a dicha temperaturs para asabar lo casa Ao mong
neyes residunlen. Carasteristicon del productos The 4.340

Ty 2.0605 Sw/Th = 2,135 807 de o6lidos on tutilcellcnclve.

(h} Ut matras do 2 iitrns-y-é euelloa, onidpaic con

pal de ammewn do walida verisble y "bermorrelol” ubilie

gado con wn “potlifier® y una-camise d¢ calentamlento, e
cargn con 484,4 g del oligluerc obtenids en la parte (a)

{0,195 mol, 80% dn sélidos en tutilcellosolve), 79,8 g de dig

tilentriaming (0,77 mol) y 103,4 g de xileno. Ia mescla s
calienta B 1459, bajo nitrégong, durento 14,5 horasy momet-
o on ol cual ol tftulo da amina residual on de 62,4% de la
carga inicials Ia temperaturs se mentiene por medic da 1
sliminacidn continua de dimolvente y ds subproductos (metas
noly tatonol) durants ol curse de 1 regooidn. AL mntrac pe
le aflade wntonces suficiante sgus desiopigada pers oliminax
61 xilenc residusl por destilasidn aceotrépica y reducir los
gélidos producto a wios 607%. Ia poliaming acrilics resulted-
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ta tiene wnn Nmoionglidad amido do wioe 4,1 ¥ 86 recupers
como dimolucidn transparsute de coloxr asbar clare con las ai
guimm mWatimt N W GE M W A B R W G e e A e e

86lides 61,97 on butiloellosolve/agua (36164)

Miscosidad
Wsdllo 4y 0,6 TDWy 2590 seensewsssevesr 518,000 ops
Pago squivalenite 48 aBing sevssesunraee 483

Ndmero 4¢ 40140 sesvvesavvunsensnsnesnns 34,2
'i‘im@ $O%0) sesvrevuerancinnunsrrsrvrune 2,58 mq/g

(8} Froparacidn do paugdmro Ge 49 BA/34 Wﬁ?.a&
Son e gp de unos 10 -

o matras de 5 litron y 4 ousllos, pmiaﬁn de ter
mémetrs, agitedor mecdnico, purgs oot nitrdgeno, acadensador
Friedrich, bomba de carga de mondwercs, smbudo de adloidn de
igualacidn de preaidn de 250 ml y “Germorrelof®, utilisedo
oon W "poflifter y was camisa de calwntamiento, se carga
con 968,8 g de butilcellosolve y Se calienta, bajo nitrdgens,
8 14090, Be afiaien entonces simulténeamente, sn wm perfodo de
5,0 horas, (1) wia oDesola de 1.254,4 g de acrilato de tutilo
{9,8 moles), 870,4 g de metacrilato de metilo (8,7 moles),
435,2 g de doddo aorilice (A4) (6,0 moles; 97,5% de puresa)
¥ 51,2 g de dodecilmercaptanc (2% sobre madmercs) y (2) wna
dipolucidn de 102 g de Iuparacl 70 (peracetato de t~butilo al
75% en sspivity minersl) 3% sobre mondoercs) en 60 g de tue
sileellosolve. Acabadas lag dos corgas, de sflade al metras
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e disolueids do 34 g de Tuporsol 70 en 40 g de butilosllo~
solve on wn perfodo de 1,0 hora y 1a mozmels 4o reacclifn e
mentiene entonges 0,5 hora oin cambiar la tomperaturs. Carsg
torfaticas del productos Fw = 5.740; Th = 1.970; T/t =
2,915 71,97 da gsiidos en butilcellosolve; viscopidad
Brookficldr 9.800 cps (Wusillc 4, 30 rpm, 2590); Némero de

éci.ﬁﬁ# TTp8u oo oo on v wn ot 9o o o o e oam e W W e A e e s

{b) n matraz de¢ 2 iitros y 4 cusllom, aguipado

Il NN

con un teymdmetro, sgitador mecdnico, purga de nitrdgenoc, op

boral de dostilacidn de salida variabls b2 “temmlus*' uti

11111

gss con 97146 g del pz::timero d¢ 1o parte (a) (@,355 ma.l.,
T1,9% 4o s8lides on butilesliosolve) y ac cmwea ?as.sa» filw

" 4régenc a 6590. AL matraz se le afisden entomes 125,4 g de
 dletvilentedemina (1,26 mol) durante un perfode ds 10 minutons

Se origing wme .ezdtemia'. de 25% Ia megela me oslignta a |
1108¢ durants 6,0 horas, punto en ol cunl el t{tulo d¢ amina

~ revidual ed de 619 de la varga inioinl. Se afiade entonoes oy
- ficiento agus desionigada para eliminar el tutencl por desti

lacidn sceotrdpica y reducir los sflidos del producto a

50353« Ia poliaming acrflics yresuwlbtante tisne wna funcicnge
lidad amido de wnos 3,5 ¥ se reowsrs a modoe de disolucidn
de oolor amber clarc con las siguientes oaracterfotioast = =

BSlidos 53,47 en mtﬂceuasolve/agua (43157)

Viscogidad
husilio 4y 30 xpme 25%C senviensesene 18:000 ops

Poso oquivalents 36 aming eeesnvecsas 55647



De

10.

15«

20,

Ndoro de B8040 cssrssvnunernnsnacens 4743
FLEUL0 $08aL vercsnssssnransunsornas 253 WS

BEEI0 S

Una mescla de 304,4 g del oligimero da 75 de mata~
orilato de metilo/25 dc metaorilato de buvilo obtetlidc en el
Bjemplo 1 (a)s 4645 & de hexamevilendimzing (HD)y 22 8 48 3
%iloellosclve ¥y 20 g de tolueno ss calisnta » 1354C durants
21 hores; @e¢ elimina disolvente por destilaciln, poxe mante-
uer 1a temperatura de reaccidn, y se afisden otyes 22 g de
tilcellonolve, 23,2 & do etilenglicol y 70 g ds xileno durag
te ¢l cureo de la reaccidun pars reducir la viesosadud dal
producto. Bl producto, que pueds dilulrse con aguR, siens w
contenids de slidos de 58,08, wna funcionalidad amldo calcy
lada de 2,4 ¥ un $L4Wlo de 1,70 MeQ/Bs < = = w == - = - =

EENIO D

tha mesola de 608,8 g del oligluerc de 75 partes
de metaorilato do metilo/25 partes de metacrilalo de wtilo
[Zde 1 (a)7y 105,41 g do 8i(3=aminopropil)-amina y 44 & de
witilosllosolve se oalienta a 139=1400C durante 15 hores y &
145-1508C durante 2 horas. Pars mantener la tesperstra de
roacoiln se dejs que teuga lugar demtilacidnj pars controlar
1a viscoslded se afiaden 100 § de xileno & fin de reemplasar
la pérdide del disolvente por destilacidn, la mescle sg en~
fria entonoes a BOSC y se afisden 500 ml de mgua con eglte-
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£ifn. Te poliaming produsids tiens 41437 .da aflidon, ua Ity
10 de 1,43 moo/g y win Sunoicnalided cnido calewladn de 2.

{a) So prepsra acyilato de metilc oligombrico con
Th da 14500 y T de 800, como am; wma suspisnida do '
5348 g do forciaribuséxido potdsico en 400 g do tolucuo e
agits wn wia atmdsfors do nitrdgeno, W mateas de 3 litros
¥ 3 cuslion, provisto de agitator, texrmémetro, vondensador y

enbulo de gobeo. 3o afiafe un totol de 2,066 g do acrilato de

mobslo (MA) en wn %iompo de 2 horas, micatran se ullllsa ro-

© fpigevacifn patorma para mantency Wia temperabura 44 Meate

ailn dg 7090. Deppuds de otran 4 horas a 7040, ve aiaien
25,6 g do Acido sulflrico concentyndo. Enbonces so pliminen,
a presids reducids, tolusno y asrilato de metilo Ro raaecios
nodo. Ia conversifn del aorilato de metilo en oliglmero oa-
vootorisado per Th 800 e Ao T mw v w mawmn e oo -

(b) Entonces, se caliontan 516 g Au este cliglmerc
de norilato de matilo y 468,8 g 4o stilendiamina en uwn i~
traz agitads, squipndo para lan destilucidn. Se obeerva un €
tule inteial de amine de 16 mea/g (en aceteun/agusy 1/1). B
songes 1a mogola o6 colienta hascte gue ol metenol refluye vi

- geresomente; entoncen 8o dejs que prosiga la destiluctiln del

metanol & wns temperaturs de rescocidn de 11080, Despule de
12 horas Ho reccgen 126 g do motanol. la presidn so yeduse ¥
finolmente sa oepara otilendiaming por aueulmmz, como un
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coiestilado con agua. 3e recupsra un total d& 107 g de ebi-
lendiemina., La mezolaz de reaccidn se Alluye con agus a
73,2¢ do oflidos ¥ emta dieclucidn tiene un %ftulo de 7,31

mgqu, W AN N TR R W MR N R GB W N Wm Wk W R N W W BE AR R W e W ae

BIEHPLIO 11

Se prepars metacrilato de metilo oligomérico ds
Fw 750/ €55 por medio del método del Ejemplo 8 de la vaten
te britéuica 1.393.273. A 526,4 g de este oligémero de un
764 de sélidos en tolueno me le afiaden 72,1 g e etilendia-
mina y 21 g de metanol. La mezels se calienta a 12096’ duraen
ts 12 horas y luego s 1409C durante otyss 12 horas. Se éeja
que tenga lugar destilacién y se afladen 75 g de butilcollo-
solve y 7,5 g de etilendiamina para compenear las péydidas
de destilacién. Al final del perfodo de calentamiento la meg
cla se enfria a 20°C y se aMaden 250 ml de agua. La disolu~
cién polimfrica final tiene un contenldo de sdélidos de 57,0%
un tftulo de 1,51 mea/g y una funcionalided amido caleulads

de‘?’g. il e i B A B B L B I A

Los siguientes ajemplos (12 2 23) me refieren al
ugo de loe productos do amindlisis oligoméricos en composicio
nes de recubrimiento de reeina epéxido. A loe efsctos oportu
nos se indican, a continuacién, las equivalencias aproximge
das de las unidades snglosajonas que aparscen en estos ejem
plos: 1 wiléeima de pulgada = 0,025 mmg 4F = 32 + 0C, 9/5;

1 pulgada~libra = 0,113 JulioB: = = « « = = = - = = = = = =
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DITUPLO 12 - Composiocidn de recudrimiento, en oo envases

{2 y B), de acrflico de funcionslidad amina/
epdxido :

‘Se prepara une composicién de recubrimiento, mez

clando en eguipo convencional los siguientes materinles: = =

~ Haterisles , Bortes en veeo
Ae Aerflico de funcionalidad amina '
(49.3;‘?2 de Bﬁliﬂos) del Ejemplo 1(b)o&ut0 125
B. E‘QG}liﬁﬁ * 088090 EITESERESRESINURERETOES 49:0
Agﬂ& ENRANEPONGFRENOEGO RO POITROCENSEERDOEDESD 123’2
Kileno ‘.""..‘.‘Q‘.'...'."‘.‘."’...... 10’0
TOTAL 07,2
Contenido (%) de s51idos reactivos eesee 3%5
Vida (311 on Srese0 cessoveesssrccvannse 4 & S horas

* Una mezcla de resinas epoxi lfaquidas ol 1004, de 85 pare
tes d6 D.B.R. 331, un condensado de bisfenol-A/eplclorhi
drina adguirivle de Dow Chemicel Co., ¥ 15 paries de
D.B.Re 732, un diepdride de poliglicol adauirible de Dow
Chemical Co., teniendo la mezcla un pero equivalente ne-
to de epdxido de 199,

g racubrsen pénalea de acero con la enterior compo
picidn despuée de un perfsdo de induecién de una hora para
proporeionar nelioulas de 1,5 milésimas de pﬁlgaﬂa cusndo es
t4n ssoas y se dejan curar a 180¢F durante 7 horas. Al ensa-

yar las pelfcules presenten las sigulentes propiedadest - -

Durega Tukon (KIB‘!) R IN eI IEOI NSRRI RIIUTNEORS 17’9

. Im};aetu directo (pulgaﬁa—-libra) sssesnensENE RN 20
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Resiatencis quimica (30 min):

Acido sedtico sl 107 ...reblandecfmiento muy ligero (reb. Mels)
HOL 81 107 evecevocsvesevssssssassensess 8in cambio (8.0.)
XaoH gl 1Q¢ SN BPEP I IANAEIP OO EINEATI NP PPN NGIATINS (HnOo)
TOLUGYIO e s oo sesassessoosrrss kv issssdtassrsssnsssnsy (B.c.)

A&ua 8 1508F sevencavesenssencsnsserssevnrsnnonanse (rab‘ m.l.)

EJERPLO 13 ~ Composicidén de recuvrimisnto, en doB envraes
(AayiB), de sorflico de funcionelidad amine/
epoxido

Se prapara una composicidén de recudrimiento mer-

¢lando en egquipo convencional los siguientes materiales: - -

Materianlee Partes en peso
A. Acrflico de funcionalidad emina (34,87 o
de Bdlidﬂﬂ) del Ejemplo B veavsesnssnscrve 133,5
B. Resinae pﬂliBDGXidQ del Bjemplo 12 svnassve 41,0
Am‘a .‘.'......".,..‘...'.'....‘..‘..’...‘ 172'6
TOTAL 383,1
s8lidos reactivos (%) CEIINENN RN ROBONRIER RS 26'1
Vida ﬂtil 8N frasol seesevessssnncssacovednne 3 dias

Se recubren paneles de moero con la snterior com
poeicidn despude de un perfodo de inducoién de 5 horas pe-
ri proporoionar pelfculee de 1,4 milémiwas de pulgada cusn
40 eatén secas y se dejan curar g 180RF durante 7 horas.

Al gneayar las pelfculas presenten las sigulentes propieda

d‘at - W WE G ar G W NE AR WE WS R G T WR W M G M W W e W R

Duraga Tukon (Kﬂﬁ) BRI UNIREREROIIONROISOREINY 15,2
Impacto directo (pulgadarlibra) seussNsINRNES 30
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Resieteneia gufmice (30 min):

Acide acético al 10% sessrssensesassvavssssnenay (rEbo e l-}

HCl al 10% 00'!0'10.00:..0l.lltl'.".lt!.'..i;lt Bals

NalH al 10@ aesscesscssescsssoscssasscosnnssonns Bels
Tolueno trssevocednssneasrssrorsrsanesresevsvave Bale

hgua a 1500F R R A Y rab, 1.

BJEHPLO 14 - Composicidn, en dos enveses (A y B), & merf
' ' lico de £un;iogg;1dad aming[en&gggo'

e @rogorciaaa una eomposiecidén de recubrimionto
por mezelado en equiso convencional ds los eiguientes rate=

ateridlen Partea en pesd
" A. Aerflfco de funcionslidad smine (43,5%
de Séliﬂoa) dnl Ejemplo 4 (h) ssssnnnesss 128,7
B. Resing epoxl 451l Ejemplo 12 esseescacerss 44,91
Agug T P 199,71
TOPAL 7 292,41
a8lidon reaetiVOsr(%) sesssccussannectenun 34,2
Vida Gitll e £ro0c0 sesescsvsssnssassosvansse 4 horae

Se recubren paneles de acero con la anterior come
posicidn despude de un perfodo de induceidn de 2 horas para
proporcionar peliouléarde 2,3 milésimes dé pulgada cuando
ostin esecos y se dejan ocurar a 180°F durante 7 horas. Al en

eaysr las peliculas presentan las siguientes propiedadens -

Durezs Tukon (ﬁHN) t't.‘o..'.&;QQIU'Q..'i... 17‘9
Impacto ﬂirecto,(pulg&darlibra) esseseersnne 12
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Registencis cufmic O min):

Acido acﬁtico al 10% esnsassnosusscansnsantsesnrns BeCs
Acido clorhfdrico el 10% sessnsncsesnnsrensenses Mele

emblangueacido
Hidrdxide esldico nl 10ﬁ cossenanvsansessonanennse Helo
1S TOLUBNO sesssvsssvecsrsvcancocsnsensnsessssacsns Hals

Agua a 1500F sevsesuvvrncsnncnassensevsanascesss Tab, 1.

EJE¥PLO 15 -~ Composicién pigmentada de recubrimiento, de
acrflico de funcionalidad gmina/epéxide

Sa prepara un recubrimiento pigmentado con T10,,
10. en dos envages (A y B), de amins/epdxido como sigue, utili-
gando ls migma resina epoxi que en el ejemply 12, = = = =

Hateriales ~ Partes en pesc
Znvase A
Oligbmero acrilico de funcionalidad aminm del

‘50 Ed.mplﬁ 1 (b) FPNNLENIRGINRASRNENIINNENGEORPIS 343
Rutilo 1102 BECNNNNIISENNISIIRIGIEIRTOIRNSIESOIERETY 376,0
Xilena se6ssuansessaorraTRINssaRITEIIERRN OIS 4915
n.ﬂﬂap“mantﬁ Y Y N Y AT TR P R T Y I N 3,7
AB“B T PSP PRI NI I RIS RTINS EIT NI OISO 168,7

20. La enterior mezola se muele en un molino de disper

sién de alta velocidad, tal como un dispersor {owles a 2200
rpm durante 15 minutos., La anterior dispersifén de pigmento
ge utiliga en la preparacidn de una composicidn de recubri-

miento por megoclado de lo Biguigntez - - -

25, Formulseidn de la pintura Partes
A. Anterior diapersi6n de pigmento eseseRNbEIInY 940,9



'B. Resing 8F6xidﬁ (100%) sevevssneEcEesensutstte 178’4

Propilenglicol 00BN NEssENIIBIRNIRERCEOIRNGERANDD 25.8
- TOTAL : - 14145,
- Contenide de pigmento en volumen (CPV) sssesess 23,57
Se ?igﬁﬁﬂt@/aﬁhGSiVG S$2400s0saTEeIsEINRIIVIREERIRVISS 11,8
% on pooo de B611308 sescecsiotnssasansnssessae 60,7
% en volumen de sSlidos SewsosevserIRRSSIEIRILE 4640
Viecosidagd tesnseenssssisqessrvsavnsvansersacan 0O uUnidpdes
- Ezads (UR)
Vidanitil en £rasco esescsessssscsnsvsasssncees 4 horas
10. La pintura recultante se aplica s un panel de alu

minio para formar ung pelfcule que tiene 1,6 milésimas de
pulgada de ecpesor, en seco. Con el cnsayo se observan lae

siguientes propiedndes despubs de tras semanas de curado en

15, Tiempo para quedar libre de pegajosidnd sveesees 43 horas
Dursge Tukon (KHN) eesrceescccccccsssonssosecnes 18,5
Impacto dirécto (pulgada~-l1ibra) eescesscssccsens 3
Brille €02 PR PN T IN TP CIANEIEIROIEIVYERASNTS 84

Resistencia quimica (30 min):

20 Acide acético al 10% sencasessscevencsscsansecss Yoblondeoi-

miento mode
rado {(red.
,mod.)

Acido clorhfdrico al 10% seevevsncvecssvsussssse Yab, 1,
Hidréxido sédicoe al 10%,oqoooccaooc-ooooocnoanuo BeCo
Tolueno INEsPNNERIIENIOIERIIVOIGINECOISICEECEOISFOIINEBRAIBSOIee Doella
7 Agua a 1508F sesvessescsssscnrousassnssanensssne YOD. Mode o 1.
25. PIEMPLO - 1€ - Composicidn de rocubrimiento, en 4os enva~

ses (A y 8), de norflico de funcionalidad
amina/endxide

fe prepara una composicidn de recubrimiento mezclan
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do en aguipo convencional los siguientes materialest - = = =

Materiales Partes en peso

As» Aorflico de funcionalidad amina (78,37
de '611ﬂ0’)d°1 EJamplo 3 (b) sessnnne

B. Resina poliepdxido del Bjemple 12 eeee
ButiloelloBolve seeecvvsnsercsrsannsan

62,6
51,0
65,0

| T0TAL
Contenido de sflidos reactivom (2) ...
Vids dtil on £ranco seescesessacsorens

178'5
56,0
7 horas

Se recubren paneles de acero con la snterior compg

eicién despuls de un periodo de induccidn de 1 hors para pro
porcionar pelfculas de 2,9 miléeimae de pulgada de espegor
¢uando estén secas y ee dejan curar a 180¢F dursnte 7 horas,

Al enmayer las peliculas presentsn las sigulentes prupieda=-

d.a: W NS AR AP MR NN S P W WP AR SR W T AR M. S IR R N BN W W R W % e e

Pureza Tukon (Kﬂﬁ) cEwEsIVERSILIISIIESISRERRBPYRSES Y
Iﬂpﬂctc directo (pUISQGHPlier) srvsEseIRRITES S
Impacto inverso (pulgadarlibra} sEsnavsebEnnILL

Repiptenelia quimic 0 min):

Acido acético al 10% SlssIBRINFIINLNIGEERIRNOIRETTTY
HOL 8l 107 cvesesvessnvannsncrunssscsonsesanses
HROH consosnscornvsonsonsvennsscosansecresnannos
TOLUBNO secssansvssosescresvsonsonssransssnsnnes

Agua B 1500 cecessecncvssvccvescsvaresviseensae

5,3
120
€0

rob.
BeCs
Bele
rab.
reb.

EJRNPLO 17 - Compesicién de raeubrimiontoi on doa envages

(A y 3), de acrflico de func
epdxido

onalidad smina/

Se prepara unz composicidn de recubrimiento por

1.

mod.
me 1.

mez
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clado en squipo convencionml de loe siguientes materiales:

Hateriales 7 , Partes en pesn

A ﬁligémefo ds funcionalidad amina (a

. 57:5@ de gflidos en EC) 881 Ffe 2 sesnse
B Reﬁiﬂa'gcli9p631ﬁ° del Ejerplo 12 eeenve
Butilecllosolve “heesesneOORRIRINENOR OGS S

87,0
50,0
446

 rogaL
Contenido de sélidos reactives () seees
Vida $til en Irase0 sesssevescscecoresns

1416
G&,0
S=6 horas

Se recubren paneles de acero con la anterior come
posleidn despuds de un perfodo de induceidn de 1 hora vara

proporcionar pelfculas de 3,1 miléaimas de pulgada-cusndo

estdn eecas ¥y se dejen cursr a 1808F durante 7 horas. Al en

gayar las pelfculas presentan lae piguienites propiszdades:t =

Bureza Tukon (KHN) g
Dureza de 1&912 SsssecosrensENssO At RO NES S

Impacto directo (pulgada=libra) ceveesesses

Imp&eto inverso (QUlgﬂﬁaPlibrﬂ) sessscnsves
Begigtencia quimica (30 min):

Aclde acéticb al 10% 00!..'...606...&....6;

BCI al 10% ocooitroot!lcoioocac‘t‘uu-btcut. )

¥a0H xl 19% WNssCINIIGIIRNTOINLIEINIELIEDPROITAERGS
Tolusno R NI,

Agua a 1508 o0 etebeccnssassERRINERIBERIERSY

EJEMPLO 18

15,7

23

25
Pl

rob. 1.
BeCo
a2l
Sele

ligera fieu
racifn

Se prepara una composicidn de recubrimiento, basg

da en disolventes, on dos envases (A y B), de norflico de
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funcionalidad emina/epbxido, por medio de ls mepcla de los

Eatorisles Partes

A. Resina acrilica de funcionglidad emina del
BI6MPlo 2 seccacovsessavssscanseesnssnscvenssne 53,9

B. Reging ep6x1d0 (100) ® seveersccrrscrsnceenses 96,6
Butilcrllosolve eescsssscssanvossvsconastsenne 47:2
TOTAL 138,0
Contenido de aflidos reactivos (%) cescessssvseesr 50,0
Vigcosided inicial (centiptokes) scosvescsvsesses 375
Vida dtil en frasco Ry R N Y R TR 1 &fas

*Un diepéuido de diglicidiléter bisfenol A, mélido, que tig
fe un pesd squivalente epoxi de 450-550 y suministrado al
T0% ﬁ’ pblidon en NTE/tolusno = 1/1 (Shell Chemical Co.,
Fpon® 1001=~B]70)}. Nota: KIX ee metiletilcetona. -

Se recubrsn pancles de acero con ls anterior com
posicidén despuds de un perfodo de induccién de 1 hore para
proporeioner peliculms de 1,9 milépiman de pulgeda cuande
estén secas y se dejan curar s 1808F durante 7 horse. Al en

sayar lag psliculas pregsontan las siguientes propiedades: -

Durese Tukon (EHN) scesssscassancssscssssnessace 14,6
Impacto directo (pulgada~lidra) seveccessssssces 100
Impacta inverso (pulgaﬂa-libra) Iy 25
Renistencia ouimic 0 min)s

Acido Qc‘tlco al ’Qﬁ P PLEB AN N E LRI REI ROV PN TGN IERS reb. 1.

_Acido clorhfdrioo sl 10% SOBINBERNINSEEONIRADRESOD Bele

Nal0H al 10% PGP PINIBNBINERRNSBENCEIOUNOOBOERIOERDS BeCs
TOLUGNIO conossnavennscscsnessotsonssvensssussonnas BeQe

Agus 8 1500F cevcvarssssscannsnsnsnsanconsonsens rav. l.
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 Vigeosidad inlcial (centistakeﬁ) sessncensnesl]D

BIEMPLD 13

Se prepara come sigue una compesicidn de recubri~
mwiento, en dos enuvases (A y B), de acrilice de funclonglided

aminn/epéxido: se megolan conjuntoments = - - « = = - - - -

Hateriales ' Partes

A, Resina serflics de fumecionalidad emina
ded Tjemplo 2 Qo'-ootuconoc-oc--oontto;oco 92,1) -

B. Roging diepéxide CrsstIRNILsbTRIGECISERRRIODY 47100
Butileellosdlve ssveavrsesnsossnssescassans 60,85_

AT WY

- P0TAL 200,00
Contenido de eSlidos remctivag (#) .ceveceess 50,00

N S RY

Vida til o0 £rasod svescacossscrsssasenvosss 1 dfa

Se recubren paneles de acero con la anterior com
vosiocidn después de un verfodo de induccidén de 1 hora para
proporcionar pelfculas de 1,7 milésimas de pulgada de espg
sor cuands estén secas y se dsjan curar & 1802F durante 7

horas. Al enseyar laes psliculas presentan las siguientes

propigdadegg ‘Q-‘--b---““-bh"ﬂ--‘ﬁ

Durezﬁ Tukon (K‘éﬂ:) C08888ISEIROREUERIRINIIETDS 16.7
Impaote directs (pulgeda=lidra) seeeescecces 30
Impacto inverso (pulgada—libra) eressnensees 2

Registencis aqufmice (30 min):

A0Ld0 Acticd Bl 108 cosecsvenssncecsssaness rab. mod.
Acido oclorhidrico 2l 10/ eesesvenrcesscrecces T80. 1. mod,
NaOt Bl 05 seueesevocsvessecocerssssssavers 8eCo
TOLUBNO seesssessvssscrsessssccesscasscrscnns Sels

Agua a 150%F seascvacovrsscnscsecssncssesess YODs 1. mod,



EJTMPLO 20

- 4D -

8¢ prepsra una composicidn de recubrimiento, en

dos enveses (A y B), de sorflico de funcionalidad amina/epd

xido por megelmdo de loe sigulentes materiales:

5e ¥aterinles
A+ Acrilico de funcionalidad amina del Ejem

p1° 2 ....'..".O....'.....“....'...Q"‘..'

3. Regina &i‘péKido X NessnesacIDBREBNR BRI ERRGY

Butilosllonolye cecssvoesnossssrenseconseonny

TOTAL
10. contenido de sSlidos resctivoe (B) «cesevencess
Viscosidad inicial (centimtokem) scecsvrsesccss
Vida ﬁtil o STABCO ssvssvvenssnenssccsssasnson

- o ws we AR A

Perten

86,35
50,00
63,05

200,00
50,00
252

1 afa

"Una resina 1fquida de diglicildiléter bisfencl 4 que tiene
una viscomidsd de 10.000-16.000 ops (25%C) y un peso equi-
15, valente de gpdxido de 185-192 (%hell Chemical Co., Epon

328). - NE G W MB e WS MR W SR AR S NS SB WR A NS WA W R e M SR W e e

Se¢ recubtren pansles de acers con la snterior com

posicién después de un perfodo de induccién de 1 hora para
proporcionar pelfculas de 1,7 milésimas de pulgada cuando

20. eptén secas ¥y se dejan curar a 1809F durante 7 horas. Al en

sayar las pelfculas presentan lse siguisntss propledades:-

Puresa Tukon (!HN) vEvessasENsEIEIUSOIIRIR RN TS
Imﬂaﬂto directo (pﬂlg&da-libra) sessussesansr e
Impaﬂtﬂ inverso (pulgadu—libra) sscssnevannens

Ty
50
12
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Repiglencin guimiea (30 min):

Aei&o acéticc a:t 19% ..'V'"'..’...'.._..."....
Acido clorbidrico sl 19% secasensanseresnorseny
Naﬂxal 10;‘?‘ ([ E XA AN AR EEENEENAEESNEEEEAR N R R NN N

TOlUBNO seenervovensscescossnssssssnsasssssaes

'Agua ) 1595? OIS INRSICIGNTF AN DO ROTGEERINONE

EYENPLO 21

- 43 -

rehe Tie 1l
BeCo
BeCs
B,Cs
rebs lemele

Se prapara un recubrimiento an dos envasss (h ¥ B)

de acrilice de funcionalidad amina/epdxido, por mezclaso de

los siguienter materinles! - = c e cw e mwocowwe-

materieloa

A. Aorflico de funcionalided smina del Bjemplo
1 (b) (46,&% de ﬂGliﬁQB) sesssssevncveccs e

B. flesinag dexido ¥ R R Y RN R N YR

Honometiléter de dlpropilenglicol cvveceves

Penlleellogolve veecsescerssnsnnssssssessnne
?mu’ngliecl .'...........‘........“-.,.

Agua PP AP E U PSP RETEI IS ITRNEIRNB I IET OOV IO
TODAL

Contenido de sdlides reactivesm (%) ceavscacass

Viecosidad inioial (QPB) SEIIPIIIEREUEIUNBBIENSY

Vida dtil en frasca R e e R

A5 a0

m?artea

147,05
40,00
4,00
6e55
4,00
84,10

285,70
35,00
454
16 horas

¥ Una resins epoxi difuncionsl y 1fquida de hidantoina gue

tiene una viscosidad de 2.500 eps (2500), un peso equiva

‘ lente de epdxido de 138 y suministrade a 1007 de adlidos
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S8 racubren paneles de acersc con la snterior compg
sicién después de un parfode de induccidn de 1 nora para prg
porcionar pelfculas da 1,3 miléwinas de pulgads de espesor
cusando egiédn secas y se dejan cursr a 180¢F dursnte 7 horas,
Al enesyar las pelfculag presentan resistencis a los rayos

ultrsvioletas amf como las sigulentee propledales: =~ « = =

Durega Tukon (KHN) T e I 47'9
Impnoto dirscto (pulgadarlibrq) ensovenvsssencrsan 16

Resistencia quimica (30 min):

Acido Hﬂ‘tico al 10% Sesresasansanbree fallo Oomﬁleto
Acido clorhfdrico al 107 .seeevesssvess fallo completo

XalH al 10% NesasEBRIILAINLEIRENEINGO RS gﬂbigndeeimiento @2
«radod

TOLUGND scesssnsvsnsssssusasessennssce Halo

Agua n 1500F sosevevesccnssssssrnercne reb. 1. = Z=JED vo~
jigas e I

%X cegin sl mftodo de eneayo A.S.T.H. parte 27 D-174

EJENPLO 22

% prepara un recubrimiento, en dos envases (A ¥
B), ds aerflico de funcionalidad asina/epéxidc, por megclg

40 Ae los siguiontes materiales; = = = « =« v = o = = - -

Epteriales Partes
A. Acrflico de funcionalidad smina dsl Ejemplo
’ h) IOl....!.O...‘I0...0‘.."‘0."‘..000. 147’05
3. Resina 0961150 ® PRssRIEIEEIGIOIIIERILUESEITISR 44,0
Honometiléter de dipropilenglicol sscevsans 4,00
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PenilcelloSOlVa sescessossstsssassssvassase 6,55
Propilenglicol sscecosecvesscscssccnsevsess 4400
AQUA cecasvaseorscnsssasenssssssntscscssncs 84,10
"TOTAL - 289,70
Contenide de sSlidoe rozctivos () cicovencens 35,90
Viacoeidad inicinl (OP8) sacescessssrecerseces 1624
Tiempo de gelificacidn sesscvserescsncssnscny 5 3 samnas

%Un aiepéxide cicloalifdtico que tiens una viecowidad de
275 epa (25°C) y un pese equivalente de epdxide de 1 ¥y
puministrado sl 1007 ds adlidoe (Cibe~Gelgy, Araldite

Se reéubren paneles de acero con la anverior com
posicidn despube de un perfodo de indueciéh de 1 ho;a para
proporcionar pelfculas de 1,2 milésimam de pulgads cusndo
cotdn mecas y se dejan curar a 1809F durante 7 horas. Al on

sayar las pelfculas presentan lse siguientes propledades: ~

Durege Tulton (KHN) 5P RN EIINPEOIUNONASIBEOEEE 15,6
Impacto directo (pulgafa=libra) ceesesseccses 4

Registencin guimica (30 min):
Acido acdticd 0l 10P ceseessconnncassrscnsnes fallo complete

-Aoido Olﬂrh!driCQ al 10% cossesaBsbIORINORO S rablandecimiﬂﬂ

t0 peverc
NSDH a]- 10‘;& .C'..C....O.‘.l'....‘..l.l......." 9.0‘

TOLUGYO seaessescrssoesorcssssonasanssavesess Bele

Aguae & 15087 cnoencitot.tct.oocltol!l@.lt.ooiVrabo Loy OF-H
, veiigasn



EJRXPLO 2

Composicién de reoudrimiento pigmentads, de acrfli
co de funcionalidaed amina/bp6xido. L I

Se prapara un recubrimiento pigmentado de Tiaz,

5 en dos envases (A y 3), de aming/epdxido, como sigue: - - -
Kateriales Partes

Ae Oligdmero acrilico de funcionalidad amins .
del Ej.mplﬂ 1 (b) $00AIRNIIUBIIGIBINESADIRUS 400,0

Rutno mcz XX XS ERYFRURRNRNARERRR NN A AN AR KNS 657.‘8

10, Xi1EM0 secesonvcsnsssssnossunssssnsessnvancs "’3’0

La anterior mezcla se musle en un dispersor
Cowles de pigmento a 2.200 rpm durante 25 minutos, La ante-
rior disperaidn de pigmentos se utiliza en la preparacién

de una composicidn ds recubrimiento por mezclado da los sli-

¥aterigles Partes

Mienarpidn de Pigmento .cesercncanvscnnscernves 1.172,8

Dligbmere acrilico ds funcionalidad aminm del
EJBMP].O 1 (h) CPESEREANNONSENIINUDENEIRINERR O E 313.4

20, Desuapumante cescvesscrsersvosersnsrecnccssennse 5
ASUR eovesvsassornesosssersasnssnarnsasensssnes 31
surfactate (Tamol 731) secescssscssssascancnes 10,3
GLi00LBYRY eesessusnaconsessstosantssncosersnss 40,6
Propilenglicol seseeconvecocsscsncrsnnoravences 40,6
Feniloellomolve sesvesssovsvesessassssonvonvens 66,7



B 7 DiapGxiﬂo 1 ® Seesvessvivnescctostrenannsny 2287,2
: Diapaxido II u SN0 ETONDNEIBNBRCIUNROONS 41’5

TR

TOTAL " 2.730,3

Propiededes de la pinturg

Se Concentracidn de pigmento on volumen (CIV) eeee 24,00
' Pigmento/adlonivo ceevecunsnassensrcsorconssenns 5,23
% 8o £01id08 ON PEGO sesssrronsnarsvesrsrcesens 35460
$ e 0611408 €N VOIUNEN seveesssnossnsesssranas 31,77
Vieconidad sescvesesvevecvescevenncssascerneres 83 1K

104 Plempo Qo golificacidt seesccsstcosevisscncess 16 horas

. ,
Una reeina gpdézideo de glicidildter bipfenol A qus tiene

uria visconidad de 11.000~14.000 cpm (2500) y un peso
aquivalente de epdxido de 186+192 y suministradu al 1005
de 86lidos (Dow Epoxy Hegint 331)e s e m m v w e - w o =

15« - .- ' : '
Un diepéxido de poliglicol lfoquido que tiene wna viscosi

dad de 55«100 eps (25%C) y wn peso equivalente de eplxie=
do de 305335 y suministradc al 1007 de mblidos {Dow
Epow Ropin 732). O s o s W oow b ah W Em s W oEe W G W S W e

Ia pelfeuls resultente so aplios a pateles de nce-
20, rc pava formar una pelfcula de un espesor en S6co de 1,3 mie
léoimag de pulgada. Al emBayar ge cbssyvan las sigulentes

propiedaden despuds de wns curacidn do 9 dfas bajo condiciow



Se

10.

15

204

NAH ANMDIGNTEE = = = = = w = W - > W .y ---

Tiempo para quedar libre de pegRiocidald cvseesers <16 horas
Dureza Tukon (KHN) sevevsvavassvesesennsnrcesesse 15,7
Brillo GO% sesessenscesssscensecsnsssssssnnnsanns 90
Rosistencia quimics (30 min.)y

Acido aoético al 10% ...« reblanccimiento severo, 9@ vejigas
Acido clorhfdrico al 10%. rabs. ne. 1. ‘

NaOH al 10% savecevccesss Bele

TOIUGHO suseussscasssoone BeCa

Agua & 150%F seeevevecase rabe me L.

EJENPLO 24

Se prepara una cozpomicidn de recubrimiente basale
o agua, on dos envases (A y B), de aerflico de fimcionalie
dad aming/epéxido, por mezolado de los siguientes materisless

Hatoriaige Zarten

A« Acrflico de funcionaglided aming del Ejemplo
T (b’ 53.4% 80 8811408 seessenasrrnsevrvoss 93,0

{Epdxido I utiligado en el BJemplo 23 seases 43,1

* |Epbxido II usilizado en el Eiemplo 23 sevee 749
Propilenglicol seeacessssceunsasrsssassvess 4,0
Honometiléter de dipropilenglicol seesessee 4,0
ForiilcelloBolVe eessssrescocnsacrosnsssonss 6,6
ASAD. sesvnvesnronsonsscssrsusussrsnsssress 174,48

cnaam—

TOTAL 333,4
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20.

 Remistencia gufmics (30 min.)s , R

Cantenido de allidos romctivos (%) wevsunsovvocs 30;07
Viscosidad inicial (BPB) ssvssesanusansnnssnsess 3o100
Vida ﬁﬁ'ii e frasco WOSLOERBIIEUNSREGUOEHUNOIE RS 16 horas

Se- reoubren pansles 4o mocero con. lg anterior compg
sicidn despuée de wn perfode de inducoidn de 1 hora para pro

porcionay pelfoulas de 1,6 mildsimas de pulgaeda cusndo estdn

secas y ss dejan curar & 1800F durante 7 horas. Al ensayar
las paliculas presentan las oiguientes propicdadpn? = = = =

Durega Tukon (KHH) sevcecesnssssnnsesavsvevases 156
Imoacto directo (pulgaﬁa-liwa) ARRETESE SR COW OGN 50
Impaoto inverso (pulgada=-lilra) veessssssesacss 32

Acido Bodticd Al 105 sesseseesnssscrernnnosonss ::eiu le
Acido clorhfdrdico sl 15‘}%- sseebressnevsnnssccnse  Uule

BaOH al Y0P evesssvirccssncsovsssscrvssonversar Bels
TOLUGKIC sesesussssssvcsvoanssnssusansrsunassess OB ﬁlu e

Aua g T500F ssvetecosccravesansscassssseniveans Teb. L

BIBEPIO 35

Sisteman modificados con cetons, en 405 envasos,
de aming aerflica/aplxido, con mejoy vida on £rasco: = = « =

3¢ prepara wn pigmento mssclando los piguientes ma

Lorialons w o o o mw o o o oW o e e e e
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Producto de amidacidn del Ejemplo 4 (b) esees 700,0
Rutilo ‘.1‘103 REGOUSLENIINPOBUGRININNNSIDENGORY 1+490,1
Desespunante (por sjemplo Dee Fo 806-102 &

6 B) SRAEVEGIPERNSFSAUPABGNRORBESRGESns 18’5
B0lveaRB0 100 suvvesessssssesnsstasnnvsssnanes 18491
m (A A XS X222 RN RIS TSR AR R XY 2 403’5

2,796, 2

¥y moliendo & 4.400 rpm durante 23 minutos en un dispersor
Cowles. Enta disperaifn de pigmento se combine con log ale
gulentes materinledt » w o m v m v v v o e .- --

Producte de amidacidn del Ejetnplo 1 (b) ssnns. 752,49
ABUB ¢osouustonstscstnasssnssstnasssbststsosns ‘ T40,2

TOTAL = 4,290,0Q

mewmbaee QWR“GQPW’GO. R N

Se preparan pinturss de amina acrilice/epdxido, en dos enva=
sea, en sguipo convencional, por megclado de los sigulentes

FAtEXiGlBfl o » = w w w w--w"EeE .-
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vase A Parbes e peso
Base do pigmento preparada onteriorments  480,0 180,0 180,0
Honometildtor de Aipropilonglicol sseese 3T 36T 37
PenilceollotOlyVe ssevesssasecasossssvasne 6y1 6e1 6%

5« Propilanglicol covesevesssovnressnnresnn 327 36T 347
B ) e TR S 40 10 o
2=00LENCNG consecasurecvansonserssasnans 0y2 e -
Fotilotiluotong svessscnerescesavenncens e Tpl e

100 AGUB sesseserssrvessacnenescerssesennrar 42,0 46,0 51,2

invage B - Ep&xi&o BessavsnsNsE RS RN ke 2444 34;4 2444

STy gl i SIS

{igual que en &l Ejemplo 12) Total = 27041 270,0 270,14

iedades
8611do8 ot PBE0 (%) secessecesnsacsvsons 42,0 42,0 42,0
15. CEV sveenvanvsessansersessesssrssoonsses 20,0 28,0 24,0
86lidon ot volumen (%) seereracasenovses 28,7 28,7 28,7
Plgmento/GAhotiV0 seecsecesscsansorsocns 1923 1,23 1,23
Vigoosidad indeial (1K) cesesssresernsee 71 65 62
sumento de la viscosidad medim (UZ/mora) 4,8 5,9 7,0

20. ~ Ias pinturas resultontes se aplican a paneles do acero dope
| puds de w perfedo ds induceidn de 3 horas para proporciomay
peliculas seoas de 1,5 mildoimas de pulgada y 86 dejan curar
durante 3 gomanas g condiciones ambientes AL meéyar lag poaw
lfculas preventan, %odas, propiedades substancisimente idéne-

29 Picas, O 00DOKT = o = o o o ne o om oo o o W
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Tiempo para quedar libwre do pegajosidad 16 horas
Duresa Tukon (KHK) 1517
Brillo 608 86-89

Acido clorhfdrico al 10% rebe o L.
NaOH al 102 B+Cs
Zolueno BaCe
Agua a 1509 trab. me 1.

Ia subetitucidn por aldehfdos voldtiles, tales co-
mo butiraldehido o bensaldehido, de lans cetonas utilisadas
en ins tres pinturas de gste Ejemplo 25 do resultados similp
res an cuanto al control del régimen del aumehito &o viscosi=-

w. WS N G S G WR MR NE NS AN T M B NS R SN B R R we e Wk S e e B e

BIRMPLO 26

Se¢ repite sl Bjemplo 16 substituyendo el producto
de amidacidn /Fj. 3 (1)7 utilisado en aquél oon 24 partes de
la disolucidn al 73,2% de sélidos del products de amidaciln
obtenido en ¢l Ejemplo 10 (b) antericr. la composiciln se
aplion para recubrir pansles de acerc y ss cura como én el
Bjemplo 16. Be obtienen propiedndes similares, = = « « = = =

BJENFIO 21

Sa repite el Bjemplo 12 excepto que el producto de
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10«

15

20s
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amidacidn /Ej« 1 (b)/ se substituye por 150 partes de la di-
molucidn al 58,8% de sblidos del producto de amidaciln obte-
#ido en ¢l Ejemplo 8. Se obtiensn propisdndes similaves de
los recubrimientos curados como mg ha descyito anteriormente
para formar pelfeulas secas que bienen wn espesor comparae

B0Ge = 1 o0 o o 0 ot or o e e/ s e e e W

Se repite el proceso del Ejemplo 13 m:iiizénﬁé el
producto de amidacidn del Ejemplo 11 (91 partes de la disoly
gifn al 575 de sb6lidos) en ves del producto de amidaseidn del
Bjemplo 5. Se obtienen propiedales eimilares en 18 pelfcus

laBcwaﬂas;-huvwbeun-au-qvqrwpun-n-m-*nqo

R

Se obtienen resultados similares en las propledas
des de las pelfculas por medio do los procesos de Vilea Ejeme
plos 12, 154 21, 22 y 23 cuando g¢ producen pelfculss cuvaw
das a partir de las composicionen aescrités en los a;iemien
exceptio por 10 que se refiers a ia substitucién, por wis can
tidad equivalenty dsl producto de amidacidn del Ejemplo 9,
del producto de amidacién del Ejemplo 1 {b) utilizado on es-
tas composicicnes de reoubrimicnto. w w e c w w v e -« v -

A los efectos consiguientes se declaran de novedad



¥ propiedad para Espafla, sus territorics y plagas de soberge
nf‘y mmimicﬂcimﬂ qua ﬂig\m. N E R L Y,
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REIVIRDICACIONES

Te~ Mitodo de preparar compopicionss que contisten
oliglmaros aminolivados, que me obtienen haciendo rescolsnar
uag polisming, en la gue los grupos aming estén £ijadon o
dtomos @ carbwno aliffticos, con un oligfmero que tiecns w
penc molecular medio numdrico de 600 & 10.000 y gt contiene
widades derivedas do por io mence wa aoprilato de zlquilo
y/o metucrilato de alquilo, y opoicuaimente uno o mis otyos
cozpueston otilénicanente insaturados, de modo que o intro-
duscan on in eadena del oliglmero wnidedes acrilamida y/o ng
taorilanide substituides con Neamino-hidrocarbilo slifdtice,
eligitndose la poliamina entro etilendiamine, Siedilemtriami
nay trietilentetraming, totrastilenpentaming, pontanetilens
diaming, hexsmetilendioming, trimetilendiaming, tmtvanetilen
diaming, 4,4'smetilenvis(oicichoxilaming), hise(aminomatil)
elclchexino, tris-{anincotil)ening, propilendisming, dipropi
lentriaming, tripropilentotramina, tetrapropilenpentamina,
igoforondiamina (69 doCir, Twaming=3 =-aminomotiled,5, fetringe
tilofolohexanc)y 2,2,4={2,4,4)=trinotithoxanotilondtaning,

ty3=butilendiaming, 1sd-tutilendianing y 41(3-aminopropil)ani

nay carasterivado por mcomom conjuntamgate ol producto
ds eminélisis obtenide y wn poliepSxido formador de resina
(41 pmpomima relativas tales qué 80 proﬁam de 25 a 75
equivalonten amina en peso y de 75 a 25 eguivalentes de grue

pO e§6xiﬁﬂeayﬁaot""'"'"*"""“"""“"""“"“'"“'""“’

2= HS%odo segln la reivindicmoiln 1, caracteriza-
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4o por partir de wn polispdxido qus tisne wna eguivalencia
epoxi 48 100 & 1,025, m w w war mw mw w -~

3a= Bitodo megtn la yeivindicscidn 1 & 2, carmote~

rivado por partiy de wn poliepdxido gue omtisne wn grupo

m‘ﬁﬁmdﬂhfm N AN AR W W A e R N W e e

Cﬂa--m-n

No/

4.~ BStodo segdn cumlquiers de las reivindicacio-
nes 1 a 3, caracterigado porque comprende tambidn incluir so
1a compoaicidn un dinolvents inmiscible o AQUA. = « = = = -

Sew BESodo megin cualquiera de las yreivindicasiow
nes 1 8 3, caracterizsdo porque comprende tambids iaclulr e
1a coeposicidn un disolvente migoiblo 65 GEUGs = w o = = w =

6.~ Htodo sogdn al menos uwna de las reivindiceacig
nes anteriores, caracterizado porque el cligdmerc me ba ele~
gido con wn peso moleculnr medio numdrico de 1,000 a 5.000.

Tow Btodo segdin al mencs una de las yeivindicacig
nes anteriores, caracterizado porque el oliglmerc se¢ ha ele-
gldo de modo que contenga por lo menos 35 molee por clento
de wo o mds morilatos y/o metacrilatos de alquilo (Cy=Gg).

8.~ H8todo segln al menos win de las relvindicscig
nes antericres, caracterizado porgue el oligluerc se ha sls-
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gido de mode qua contenga 100 molgs por clento de wmidales
ﬁa»metacrila;to do metilo. ~'-§Ow*uv~~n~~npmu

e Btodo gogin gl menos wna deo lag relvinilcacig
neg antericres, caracterisedo porque ol otro compusoto etild

- nicamente inpaturadc se he elogido de modo qus consista en

por lo menos un copuasto elogido de eutre doido soxfiion,
doido motaorilics, eatirenc, viniltolusno y etilanc.: w = w «

10+ Hbtodo sogin ol menca wag d¢ las yelvindicaw
clones artariores, caractorizado porgue el vligémert me ha
eleglde de modo que contenge unidades de la fSymuls generalt
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o2 1 qus 29 e8 1 6 ORys B 68 W grupo mlquileno o, B
93361-81%83:1 ps oMtttz do 1o de vv v wmawwae

T1s= [8%030 segin al monos wia de las reivindicne
cicnes anteriores, caracberisads porque el oligluore tiene

~ combinados oot el mimmo de 0,5 g 10 miltequivalantes de amie

Ba POX ErEM0 36 O1Lif0MOT0. = o o o o = w w o = oo - " - - ow o

12.» Bitodo segin cualquiera de las reivindicscio-
nes anteriores, coracterisado porque el oliglmers woutiens
wiidafien da deldo acrflice y/o da Seido metaorilico en forma



mon/mat s

- 58

de wig sal interna con dicha amina, siendo la caatidad de 4}
chas unidades de 0,25 a § miliequivaientss de deide carboxie
mopwmde Qlimm. . . N N aray a

13+~ “UMBTODO DE PREPARAR COMPOSICIONES QUE CONTIE-
KEN OLIGOMEROS ARINOLIZADOBW, wo = o oo s o v wv o oo o wo ot oo 0

Todo ello conforme se desoridbe y reivindics en la
presente memoria gue consts de cinouenta y ocho hojas, folig
das y mecanografiadas por unas pola e pug caras.

NADRID, 14 OCTUERE 1978
PeAs Mo CURBLL :SUROL
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