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Z1 invento sz refiere a nuevos compuestos fendli-
"cos, a su preparacidén ¥ a su empleo como agentes de curado
para resinas epoxidicas. #In particular los nuevos compues-
tos fenélicos son agentes de curado adecuados.en composicig’.
nes en polvo de resinas epoxidicas, tales como polvos para
moldeo ¥ polvos para revestimiento.

El revestimiento conr polvo, cn par‘cici;lar con resi
nas epoxidicas, es uvna técnice muy conocide. Una mezcla pul
verulenta que contiene resina, egente de curado y otros com
 ponentes se aplica a un sustralbo, la resina y el agente de
curado funden calentendo a tewperaturas generalmente mayo-
res que 150¢C, fluyen pera formar wna capa coherenie ¥ reog
clonan hasta endurecer el revestimiento. Los agentes de cu-
rado pars esta gplicacidén deben ser latentes, es deciw, 1o
reactivos e Temperatura ambiente, y completarenie reactivos
por encima de 1502C. Pars muchos empleos han dado excelen-
tes resuliados los agentes de curado dé tipo amina, por
ejemplo basados en diclandiemide; sin embargo, dichos reves
timientos tienen ftendencia a emarillear cuando se celierntan
en estufa durante un tiempo prolongado g temperaturas de
180-20020,

La patente briténica 1.339.377 describve el empleo
de clertos compuestos fenblicos como agentes de reticula-
cibn o curado en composiciones en polvo de resinas epoxidi-
cas; los compuestos fendlicos son fenoles divelentes senci-
1los teles como 3isfenol 4 @,2-bis(4—1ﬁ.drqxifenil)pmpaii_o]
o aductos resinosos preparados haciendo reaccionar wn éter
diglicidflico de Bisferol A (un diepd:zido) con vn exceso de
fenol divalente a 150¢C, opcionalmenie en preseacia de vn

catalizador, durante wn tienpo tal que el producio enfriado
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sea puwlverizable 7 adecunfo pera emnlear como egente de r1o-
Miicvlcocidn, Tos compuestos Ffenblicos se mezelaon luego con
las resines epo:sidica c6lides en waz relzcidn de 0,8 a 1,1
de grupos hidroxilo fenblicos por un grupo cpoxi; les comng
giciones de revestimiento en polvo pueden contener tmnbién
otros adifivos usvales para temoendurecer las composicipi
nes de revestinicato, +tales como catolizadores de curado,
pigmentos, egentes de control de flujo, agentes antiestlbl-
cos, ete, Los commonentes de resinas epoxidicas del poivd
eren comwolineros de me‘bacﬁlé‘m de glicidilo, y los célcu~
los rwestran que los conolimeros que se hon descrito con&ig
nen én genersl més de dos grupos epoxi vor molécula. ‘

Los aGuctos fendlicos de este tipo y su empleo do-
no agentes de curado para resinas e5 xfdices hen sido tam-
bién descritos en la patente de EZ.UU. 3.931.109. En dicha
patente sc rceomienda emplear los aductos fendlicos de los
fenoles divelentes y diepdxidos en combinaecidn con resinas
epoxicicas que tienen una funcionalidad epoxidica mayor de
2,

Sin embargo, la neyoria de las resinas epoxidicas,
en particvlar pars revestinientos en polvo, son éteres di-
glicidilicos de fenoles divelentes, y el empleo del agente
de curado divelente pucée requerir programas de curado ex—
cesivos pera consegulr suficiente resistencia a la feticu—
lacibén y a los disolventes.

Se han encontredo zhora nuevos compuestos fendli-
cos en 1os que se ha evitado este inconveniente, en los que
el residuo de un 4cido dicarboxflico se incorpora a la es-

tructura del aducto fendlico.

3

Zl invento se refiere por lo Hanto 2 compuestos

o i AR o v o
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fendlicos que son adecuados como agentes de curado nera
—resinas epoxldicas ¥ que se caracterizan por ia fémmula

HO-Ry—-0~f= Ry = O - C-Ry-C- 0= Ry - 0 = Ry- 0 (I

0 0

en la que
n es wn nfmero que tiene wn valor medio de 0,3 a 4, prefe-
riblemente de 0,3 a 2, por ejemplo de 1 a3 4 0 de 1 a 2,
B, es el residuo hidrocarbonado de un fencl divalente,’
R, es el residuo hidrocarbonado de wn 4cido dicarboxilico,
R3 es un grupo divalente que tiene la fémula

-CHZ-?H«CHZ—%O~Ru—O-Cﬂz-?ﬁ-CHZ—%m O~Ru-O-CHZ-?H—CH2- (11)

> 0H OH OH
en la que m es un nlmero que tiene un valor medio de 0 2
4, preferiblemente de 0 a 2, ¥ Ry es el residuo hidrocar-
bonado de vn fenol divalente,
) RA, puede ser el mismo residwo hidrocarbonado que
Ry, 0 puede ser diferente.
Los compuestos fenélicos de acuerdo con el inven- ,

to pueden describirse ademfls convenlentemente por el proce
diniento para su prevaracién, gue se caracterizz porgue se

hacen reaccionar un fenol divelente cue Tiene la férmule

I—O—Rl—Ou, un diepéxido gue tiene la fdmmuls

H - CH-CH —éo-a -o-ca -CH-CH -3- 0-R), -0-CH,,-CH - CH (111)
\0 2 2 No”/
OH

y un 4cido dicarbox{lico que tiene la fémula

HO~C-R,-C~OH
" 1"
0. ©

en la que By, Roy Ry ¥y m tienen los mismos significados que
en la férmula (I), en la relacién molar fenol divalenteidie

péxido:fcido dicarboxilico de > 2:(n+l):n, en presencia de




e st ———— L —
B

10

15

20

25

30
13039

Hoju ntim. 4

w cotelizador a una temperatuvrs de 130:¢C a 1609C.

B m. genersl los comvonenties se hocen reoccionar en
relaciones noleres tales que la funcionelidad fondlica sea
en exceso lo diferencis entre lo funcionalidad epoxidica y
la funcionclidad 4cida. .

EL fenol divalente HO-Ry-OH pucde tener uno of@&s
enillos aromfticos de seis miembros de carbono por nolécu-
la. Son ejomplos la resorcina, hidroquinons, bisfenol F (di
fenilol-metano), bisfenol A y difenilol-sulfona; el prefari
do es el bisfenol A. ‘

in el fcido dicerboxilico HO-S—RZ-S~OH

0 0
el grupo —72- es preferiblemente wn grupo hidrocarburo aii-
fatico o cicloalifdtico divalepte de G, a 034, nés preferi-
blemenﬁe de Oy a Gig3 més preferiblemente R, es el grupo
-(CH2)4-. ILos e¢jempnlos vreferidos son los épidos di.carboxi-
licos aliffticos saturandos: 4cicdo succinibo, dcido glutdri-
¢co, 4eido adipico, 4cido pimélico, 4cido subérico, 4cido
azelaico, Acido sebéeico, y fcido decano-dicarboxilico, sien
do el nés prcferido el 4cido adipico para la prenaracidén de
compuestos fenblicos para polvos de revestimiento de resina
epoxidica, Otro ejemplo de wn Acido dicarboxflico es acido
gruso no saturado dimerizado.

Los diepdxidos de férmula (III) son éteres diglici.
dflicos de fenoles divalentes tales como los bisfenoles A y
Py sus mezcles; en perticular son preferidos los éteres di-
glicidilicos de bisfenol A, ¥a que son vroductos comercie~
les muyy conocidos, que no tienen fimcionalidad epoxicica con
taminante meyor que 2 que pudiera causar gelificacibén. Debi-

do al nétodo de fabriczcibn los feres diglicidilicos pueden
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contener una pequefia cantidad de éteres ea los oue wn gru-
ﬁpo glicidilo se ha hidrolizado daado un componente de étexr
glicerilico. Para compensar esto, se consideran para los
cdlculos que los pesos molares de los diepbxidos son el do-
ble del velor de lz masa moler epoxfdicea.

Los diepdxidos preferidos son los éteres diglicidi—
licos de bisfenol A, con una mase molar epox{dica de 170-19C
(m = 0); 225-280 (m=0,5) 6 450-500 (m = 2). |

Los diepbxidos de fémmula (III) en la que m tiece
ﬁn velor medio de 0 a 1 ¥y R4 es el residuwo hidrocarbonado de
bisfenol A son particularmente preferidos con vistas a las
propiedades del producto fendlico resuvltante.

Se aflade wn catalizador péra proz:over las reaccic-
nes de adicién del grupo epoxi con los grupos cerboxilo e
hidroxilo fenflico y evitar la ramificacidén excesiva por
reaccibn de vn £rupo epoxi con zrupos hidroxilo secundarios
formédos; la remificacidn excesiva puede dar como resultado
fécilnente largelifieacién. Los catalizadores adecuados son
en general de las clases de aminas terciariss e imidazZoles
de baje volatilided y sus sales, fosfines ferciarias, sales
de smonio cuatemarias, ssles de fosfonio cuaternarias, com
puestos mercayto no volétiles, y compuestos metélicos, Ta~
les como derivados de Li, Sn y Al, cue son catelizadores co-
nocidos para reacciones con epéxidos.

Los catalizadores preferidos son sminas terciarias,
en particular 1,6-bis(dinetilamino )hexano, 1,8-diazabici-
clo/5,4,0/umdeceno~7(abreviado DBU) bencildinetilamineg y sa~-
les de amonio cuaternarias, en particular sales de fetra-al
cohilamonio con grupos alcohilo de C, a 04, vor ejemplo clo-

ruro de tetrometil-smonio y cloruro de vetraetil-gmonio; wno
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de los grupos cleohilo puede estor sustituvido con wn Zrupo
arilo tal como cloruro de bencil-trimetil-zmonio. Le canti-
dad de catelizador puede varier desde 0,02 = 0,5% cn mneso
de la mezcla de reaccién. Pueden emplearse uno' o nés cata—-l
1izadores‘y ¢l catalizodor o catalizodores puede afindirse en
una 0 varias vorciones suvcegivas, o

Les relceioncs molcores de los componentes de fenol
divolente, dicepéxido y Scido dicarboxflico son en genercol.
> 2:(n + 1):n; para valores de n de 1 o 4 pueden estax","bor
ejermplo, los relaciones en un intervalo de 1,5:2:1 o 4:2:'1,
¥ parae valores de n de 0,3 a 1, wna relacidn prei‘eridai es
2:11,4:C,4; en la relacién de diepéxido y Acido dicarboxIli-
co se considersn permisibles desviaciones de + 105 de estos
vzlores, Lz contidad de fenol divalente se elige de tal mo-
do que este comjonente e;sté en exceso, pare asegurar que el
aducto finel serd hidroxilo fenblico terminado. Generalmen-
te cl ;..)roduc’co final contendrd alge de fenol divalente 1li-
bre, que tembién actuard como componente de curado.

Bl velor de n es un valor medio, ¥ los compuestos
fendlicog de acuerdo con el invento serfn generalmente mez-
clas de diversos componentes,

Tos reaccionantes (fenol divalente, diepdxido y

Froy

cido dicarboxilico) pueden mezélarse con calor suave, y el
cetalizador ciiedirse en el momento en el que pueda esperar-
se gue comicncen las reacciones de adicidn (80-130¢C). =1

catalizacdor puede también szfizdirse antes que comience el ca-
lentamiento. Las reacclones de gdicidn son exotémmicas, pe-
ro pueden rantencrse fAcilmente bajo control por medios ade

cuados de calentvamicnto y enfrianiento. Dos etapas son zeng

ralunente discernibles durante la preparecibn: la primera
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etona es predominantenente vna reaceidn exotérmica del Aci~

aaud

do Gicarbomdlico y el diendxido, dando aductos terminados
en epoxi, con disminucidn del contenido feido o un walox
muy bajo, ¥ a continuacién el fenol divelente comienza o
reaccionar con los epdxidos presentes, de nuevo con d.esa—-
rrollo de czlor. La mezcla puede nantenerse entonces C"Ur""l—*

te algln tiem»o a2 por ejemplo 160eC pars finalizar 1a~ reag |

clones, ¥y errf;‘rlarse. Los compuestos fenblicos sélidos pa

caplear en los polvos de resina termoencdurecibles oucgen :
luego pulverizarse. Le adicidén gradusl de wno de los cbmpo-
nentes (por ejomplo el fenol divelenie) pu.edevisu@.liz'aréé,
vero no tiene nin@mé. venteja particvlar, Los disolventes
pueden estar presentes durente la prenaracién del sducto,
‘por ejemplo cuando un aducto de este tipo se intente ciue sen.|
un agente de curado ez;z una pintura que lleva disolvente.

Para enpleo en composiciones en polvo el fenol di-
valente preferido y el &cido dicarboxflico son bisfenol A ¥
4cido .adipico, respectivamente, ¥ el diepbxido es areferible
‘ner\’cn un bter diglicidflico ligquido de bisfenol 4 (veso equi
valente enoxfdico 170-280), parn obtener un sducto que tiene
w punto de fusidn de al menos G0&C.

Los conpuestos fenélicos de acuerdo con el invento
pueden emplearse como agentes de curado latentes pars resi-
nas epoxidicas para wna variedad ce aplicé.ciones, tales co-
mo moldeo, encapsulacidn, colada ¥y en varticular por fines
bd'e revestimiento.,

. Por esto el invento se refiere adends a una composid
ca.dn de resina epoxfdica, cursble a temperzatura clevada, que
comprende wn poliepdxido y como agente de curado fendlico

un compuesto fendlico como se ha descrivo anteriommente. la
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cantidad de compuesto fendlico es entonces preferiblemente
tal que proporcione de 0,8 a 1,2, mis preferiblemente de

0,9 a 1,1 grupos hidroxilo fendlicos por grupo epoxi. Los
valores para cada uno de estos criterios puedé determinar-
se por anflisis, Generalmente se afinde un catelizador para
acelerar el curado. Pueden también ofladirse otros aditiyés
tal como pigmentos, cargas, agentes de control de flujo, !
agentes entiestéticos, agentes anticraterizacidn, plashi-
ficantes, diluyentes, disolventes, etc.

Los compuestos fenélicos de acuerdo con el inven-
to son agentes de curado muy adecuadcs en comvosiciones ‘eén
polvo .de resina epoxidica, para moldeo ¥ en particular.é5n
fines de revestiniento.

El invento se refiere por lo tanto ademds a una con
posici§n de revestimiento curable con czlor, pulverulenta,
que comprende un poliepd:ido normaimente sélido, ¥y un com-
puesto fenélico como se ha definido anteriomente, que nor

malmente es sdlido. Normelmente sélido en este contexto sig

=

ifice que el compornente referido tendri un punto de ablan-
damiento de 2l menos 60&C,

El polievbxicdo en la composicién pulverulenta es
preferiblemenie un éter poliglicidilico de bisfenol A que
es s6lido a Yemperabura ambiente, y tiene un punto de ablan-
denniento en el intervalo de 60 a 140¢C, preferiblemente de
80 a 110¢C.

Los compuestos adecuados para empleo como gcelerq—
dor cn composiciones de resina enoxfdica que contienen los
compuestos fendlicos presentes se encuentran en el grupo de
ertings %terciarias y sus seles, sales de amonio cuztemaerias,

salcs ée fosfonio cuzbternarias, imidazoles, imidesolinas, ¥y
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compuestos de mercapto. Acclesedores de curcéo my adecta-~
[dos son 1,8-diaza-biciclo/5,4,07~undeceno-T, 2-netil-inica~
zol ¥y en particular 1,6-bis-(dimetilomino )-nexano., Zste Bl-
timo es particuvlarmente GHil en composicioncsfde revestimien
o pulveruvlentas,

Zstos aceleradores de curado pueden emplearsé_é§}
neralmente en cantidedes de 0,2 o 2% en peso basado en el
peso combinado de poliepdxido y agente de curado. La canti-
dad correcta dependerd de la setividad del acelerador ¥ e
la velocidad de curado deseads. #L acelevador puede mezcler

se con los oiros componentes (regsine, sgente de curado; 0%rosp

[

ingredientes) mientras se prevera la comwosicidn en polwo,
pero se disuelve preferiblemente cn el agente de curado fua
dido directamente despubs de le preparacibn de ésie: éste
es wn nodo conveniente de asegurar une distribucidn homo £é-
nez de lz cantided bastante pequeiis Ge zcelersdor.

El zcelerador de curado puede ser el mismo compues-~
to que el empleado pare catalizar 1o formescidn del compues-
to fendlico, o puede ser un compuesto difcrente, Por ejemplo

cuando se ha empleedo wng sal de amonio custernario como ca-

acelerador pars una composicidn en polvo puede ser ung gai-
na terciaris tal como l,6—bis(dimetilamino)—hexano 01,8~
~dipza~bicicle/5,4,0/-undecenc-7 o un imidezol %ol como 2-
~netil~-inidazol.

Las composiciones en polvo pueden ser rezcladas en
seco, mezclades en wn rolino o mezcledeg por fusidn, t2l co-

mo se conoce en la técnica; en la téenica de mezcla por fu-

Iz

2

gién los ingredientes se mezclan en wa mezclador de paleta

en formz de % celentado, sobre rodillos calientes, 0 ea ex—

f'}f_. .- . _(?

POOR
UALITY
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trusor; los extrusores Vvienen la ventaja de tiempos de mez-

bbla myy cortos, por lo que pueden emplearse pars preparar

grandes cantidades de formulaciones que son diffciles de

mezelar en wn mezclador con peletas en forma de Z.

Ll material sdélido eniriado puede molerse luego

(por ejemplo en un molino de disco con phas) y tamizafséft

pare obtener un polve del tamafio de particulas deseado}'pér

ejemplo pesando por una mella 45 ASTN para empleo en un - equi

po de lecho fluidizado, entre una malla 200 y une malls 45

ASTII para empleo en wn lecho fluidizado electrostéxico;zd

menos de wna malla 200 ASTI. para pulverizacidn electrosts-~

tica. '

Ios erticulos, por ejemplo artliculo metélicos, pﬁg

den revestirse con una capa de polvo vor medio de los m& 0=

dos anﬁes seficlados, ¥ la capa puede cocerse a la tempera-
turs deseada, por ejemplo en el intervalo de 140¢C g 180¢C,
formendo un revestimiento cocicdo homogfneo sobre el articu-
lo. Los polvos de revestimiento con los presentes agentes de
curado fendélicos tiencn un rtmero de ventajas sobre los pol-
vog de revestiniento anteriores:

(1) curado completo a temperatura de estufa tan baja como
140-150¢C en un tiempo muy rezoneble, por ejemnlo 15 mi-
nutos; | |

(2) a pesear de la resctividad elevada a 1408¢C, los polvos
tienen excelente estabilidad de almacenamiento fisica
¥ quinicz;

(3) excelentes propiedades de pelicula mecdnicas y quimicas,
incluyendo resistencie a disolventes, del revestinmiento

curado;
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pueden emplearge resinos exoxldicos converclongles no-

2 fabricacién de los polvos;
los polvos rigmentados blencos tienen baja tendencia &1

marilleamiento en recocido, lo que sigeifica una esia-

B

a
3

bilicad ¢e celor mejorcda o temveraturas de cocecidn clg

vadas }180~20090) durante un ticmmo nprolongsdo.

El invento se ilustra nor los Zjemnlos. Las paries

son partes en peso, 2 menos que se especifique otre

cogt.

Los

es:

i

poliepdxnidos tenfan las propiedades siguien

(L) =1 diepéxido emvleado para la preparacifn Gel compuesto
fenélico; poliéser 4, éfer diglicidflico liquido comer-
cizl de bisfenol Ay que tiene un peso equivalente.epo-

"xléico 186, peso molecular emplecdo para cdlcvlos 372
(dos equivzlentes epoxfdicos).

(2) EL poliepdxido empleado pare prevaracidn de los nolvos:

poiiéter E, vn éber polislicidflico de bisfenol A que

tiene un peso equivalente epoxidico 965 y que funde &
98¢0,

Zjemnlo 1

Fabricacién de un compuesto fendlico de acuverdo
con el invento.
Se calentd wne mezcla de voliéter A (744 53 2 mo-

les), bisfenol A4 (456 g; 2 moles) y 4cido adfpico (146-g
1 mol) & T0¢C con egitecidn, Se afiadid cloruro de tetrame—.
tilamonio (0,54 g; 0,04% en peso) y la temperature se aumen-
6 més. A 1302C comenzd wae reaccidn exotémica; la tempera-
turs se~deﬁ6 subir hasta 14090 con enirismiento ligero ¥ ser
nantuvo a 140¢C durente 1 hora., %1 contenido 4cicdo hebla

descendido entionces a 2 miliequivslenies/100 & de modo que

se niabla consumido casi fodo el 4cido zdfpico. Comenzé wna
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1 segunda reaccibn exotémica (reaccidn epoxi/hidroxi fendli-
c0) ¥ aumenté la temperatura de la masa hasta 1608¢. La ma-
sa fundida se mentuvo a 160¢C durante 2 horas, a continua-
cibn se descargl ¥y se dejé enfriar, Il producﬁo guebradizo
5 trensparente tenfz un contenido de Acido de 1,0 meq/100 g,
contenido de epoxi 3,5 rneg/100 g, y contenido de hidroxilo
fenélico 230 meq/100 g intervalo de fusién 75-908C. . .
Sjemvlo 2

Se repitid el Ejemplo 1, pero después de comﬁleéér
10 la reaccién (contenido de epoxi 3,0 meq/100 g) ¥ enfriar a
140¢¢, se afiadié 1,6-bis-(dimebilemino )-hexano (34,5 g), ‘pa
ra servir como acelerndor para empleo del producto cono égeg
te de curado en foimulegciones de revestimiento en polvo de
resina epoxidica. La mase se agitd durante 15 minutos & 140
15 £C y a continuacibn se descarsd y se dejbé enfriar.

Zjemmlo 3

Se repitid el Ejemplo 1, pero con lus cantidedes

siguientes:
Polibler A (744 &; 2 roles)
20 Bisfenol 4 (684 g; 3 moles)
Acido adfpico (146 g; 1 mol)
Cloruro de tetrametilamonio (0;63 g)

Ios datos analiticos para el producto fueron:
contenicdo de enoxi 3,2 meq/iod g
25 contenido de &cido 0,7 neq/100 g
contenido de hidroxilo fenélico 350 meq/1C0 g

. Intervalo de fusidn 65-85¢C,

25

jermlo 4
Se repitid el Zjemplo 1, con la excepcidén de que
30 el cloruro de tetrametilamonio se sustituys por 1,8-diaza~

13039
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-biciclo-/5,4,0/~wmdeceno~7 (2,7 o3 C,2:0 en 9es0). LS HrOo-
g0 b Ly b ] &

niedades Gel producto eran esencialnente las nisnos.

2jenmlo 5

Se repitid el Ejemplo 1 con la excepéidn de que el
écido =2dipico se sustituys por dcido Gecano-1,10-dicarvoxi-
lico (230 /s 1 mol). FL producto era wn sélido quebradiéd
gue tenfs los datos analiticos: “5:

contenido de epoxi 3,0 meq/100 gt

contenido de 4eido <1 meq/100 ¢ |

contenido de hidroxilo fendlico 200 meq/100 & -
. intervalo de fusiébn 60-80¢¢,
Ejemélo 5
Se repitid el BEjemplo 1, con la excencidn de que
aghora el 4cido adipico se sustituyé mor wn &cido graso:dﬁ—
me*iza@o comercial (575 g; 1 mol). ¥L nroducto era wn sdli-

do ligeremente pegajoso; dabos ansliticose

contenido de enoxi 3 1eq/100 g
contenido de 4cido <1 neqg/100 g

contenido de hidroxilo fendlico 175 neg/100 gz

El producto se enyled como zgente de curado en wne
lace secada en estufe de alto contenico de sélidos, en com-
binacién con noliéter

Zjemplo T

L]

Se rezitié el Tjemnlo 1 emnleando las sisuientes

:‘r_.

i -

centidades de reacclonantes: wolibter 4 (520,8 g3 1,4 po-

les), bisfenol A (456 g, 2,0 moles), ficido adipico (58,4 g

-

0,4 moles), cloruro de tetremetilamonio (0,50 g,).

EL producto, un s6lido quebradizo, tenfa los daios

ansliticos:
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contenido de epoxi 2,9 meq/100 g
contenido de &cido <1 meg/100 ¢
contenido de hidroxilo fendlico 275 meq/100 g
intervalo de fusién 75—9690.
Ejenvlo §

Se prepararon formulaciones de revestimientd'énf
polvo blancas de acuerdo con el procedimiento genera1 si;
guiente (pars nateriales y cantidades véase Tabla I)..ﬁé
resine epoxfdica (poliéter E) y el agente de curado sefmo-
lieron en greno grueso (tamefo de particulas aproximadumen-—
te 2 mm) y se mezclaron en seco con el pigmento, acelerador
(como una mezcla madre 2l 10/ en peso en el agente de cure~
do, excento en C) ¥ un agente de control de flujo (como une
nezcle madre al 105 en peso en le resina epoxfdica). Ia mez
cle se homogeneizé por extrusién en un extrusor (Buss Ko-
Kneader PE-46) con las condiciones siguientes:

temperatura del cuerpo cilin-

drico 9490

tenperatura del tornillo 40¢C

temperstura del materiel ex-

yruido ' . 100-1028C

velocidad del tornillo 40 Topem.

Il naterial extiruido se dejé enfriar a temperatu-
ra ambiente, se pulverizé y se tomizé hasta un tamefio de
partfcules £ 75 ﬁicrometros. Los polvos se aplicaron por
nulverizacidn electrostética sobre paneles inclinados en
forna de rodillos frios (revestinientos de 55-60 micronmetros
de espesor). Los pancles se calentaron en estufa como se es-
pecifica en la Tabla I. El flujo era bueno, y los revestinien
t0s eran brillentes. Para uwna evaluacidn detallade véase la

Tabls I.




2 e e

T e

et vt o1 iRy

i,

10

15

20

25

30
13039

Hoja n(xm.15

Table I : Composicidén y nrovnicdades de los revestimientos

.

en polvo
Composicién . A 3 G D 3
Poliéter 2 (g) 1000 1000 1000 1000
Agente de cursdo del
Bjemolo 1 2 3 1
Cantidad de agente de cu- .
rado (&) 550 514 336 423
Tipo de aceleredor * BIUAH cmo A SIMAE  DBU as A
CGantidad de acelerador s
() 10,9 - 9,4 1C,7
liodaflow (agente de con- '
Pigmento, didxido de ti- .
‘tenio (g) 775 752 670 T2
Condiciones de tratemiento
el eggtula :
(2C/min) ' 140/15 150/15 140/15 150/15 140/15
Proviedades del revesti-
miento
Dureza (Kbnig, s) 211 213 217 210 224
Adhesién (Gitverschnitd Gto Gto Gto o Gto
Penetracidn lente Erich- ,
sen (&m) 7,8 8,2 8,0 8,3 >3
Impeeto Yord, inverso' '
(kg.cn) 4 22 90 90 11 >20
Immersién en xileno +)
(15 min/220¢) 9 10 10 9-10 10
Trmersién en HIEK T) _
(5 min/22¢¢) : 8 9 9 9 9
20T scuosa 2l 555 (7 afas/
/22¢¢) 10 10 10 9-10 10
Blancura (Stephznson) 67,2 87,2 82,8 65,1 87,3

Blancurs después de re- '
cocido (200¢C/15 min) 84,9 85,3 82,9 84,4 85,0

knarillesmiento (A blen
CU.I'a) ) 2,3 1,9 "O,l 0,7 2,3

(continta)
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8: a2lgo reblandecido
)

fluir libremente).

Peple I ¢ Comsosicibn v wrotiedades deo los rcvestiuieLtos
en molvo
A 3 ¢ D )

Batebilidad del nolvo
irenve ol oliacenonicen-—
To++
(7 dfas/408C) nebe  m.b.  m.b.  mb.  n.h

+) BILIAT ¢ 1,6-Dbis-(dimetilamino }-hexano

DBU  : 1,8-diazobiciclo-/5,4,0/undeceno-T7
+) 10 ¢ no afectado, 9: muy ligeremente afcctado

n.b. : no blogueado (el polvo todavia puede

e ) At oo oo o
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.. REIVINDICACION:S

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentén para que sean objeto de esta solicitud de Paten-
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se
recogen en las reivindicaciones siguientes:

1%2.- Un procedimiento paré la preparacifn de
un compuesto fendlico, adecuado como un agente-de curado

para resinas epoxidicas, de la férmula

HO-R —-—<>7fl Ry =0=-C=-R,=C= 051— R, - 0 - R, - OH (I)
1 3 K 2 : n '3 1 ¢

en la que n es un némero que tiene un valor medio de 0,3 a

4, Rl es el residuo hidrocarbonado de un fenol divalente,
R2 es el residuo hidrocarbonado de un Acido dicarboxilico,

¥ By es un grupo divalente que tiene la férmula

X . \ . ’
-CHZ-?H-Cﬁe—G-O-Rn-0~CH2-?H-CH2*~vaO~Ru~0~CH2-9H-CH2— (1)
OH OH . OH

en la que m es un nimero que tiene un valor medio de-O a
4, y'R4 es el residuo hidrocarbonado de un fenol divalen-
te, caracterizado porque se hacen reaccionar un fenol di-
valehtg que tiene la férmula H0~Rl~OH, un:diepéxido que ti

ne la férmula

(415

—CH —30<R, «0— CH - .
CH2" CH-CHZ-——(-O-RR-O—CHE-?H CH2 ,mO Rl! 0 CH2 (35 Q/CHZ’ (1TD)
NS0/ OH
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|y un &cido dicarboxilico que tieme la férmula

ﬂo-c_na;c_oﬂ
n "
0 0

en la que Rl’ Ra, Rq Yy m tienen el mismo significado que
en la férmula (I), en la relacidn molar fenol divalente:
diepbéxido:dcido dicarboxflico de 2 2:(n+l):n, en presen

cia de un catalizador a una temperatura de 130 a 160¢C.
co es Acido adipico.
un compuesto fendlico.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede, y con los fines que se han especificado.

tas a méquina por una sola cara.

Madrid, 28.MR1979
POA.

Oscar de E
Po

2%,- Un procedimiento de acuerdo con la rei-

vindicacién 1%, caracterizado porque el Acido dicarboxfli

38.- Un procedimiento para la preparacién de

Esta Memoria consta de dieciocho hojas escri
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