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31 invento se r e f ie r e  a nuevos compuestos fe n ó li-  

cos, a su preparación y a su empleo como agentes de curado 

para resinas epoxidicas. En particu lar lo s  nuevos compues­

tos fen ó licos  son agentes de curado adecuados en composicio' 

nes en polvo de resinas epoxidicas, ta les  como polvos para 

moldeo y polvos para revestim iento.

El revestim iento con polvo, en pa rticu la r con re s i 

ñas epoxidicas, es una técn ica  muy conocida. Una mésela pul 

verulenta que contiene resina, agente de curado y otros com 

ponentes se ap lica  a un sustrato, l a  resina y e l agente de 

curado funden calentando a temperaturas generalmente mayo­

res que 150SC, fluyen para formar una capa coherente y- rean 

cionan hasta endurecer e l revestim iento. Los agentes de cu­

rado para esta ap licación  deben ser la ten tes , es decir, no 

reactivos a temperatura ambiente, y completamente reactivos 

por encima de 150SC. Tara muchos empleos han. dado excelen­

tes resultados lo s  agentes de curado de tipo amina, por 

ejemplo basados en diciandi amida; sin embargo, dichos reves 

tim icntos tienen tendencia a am arillear cuando se calientan 

en estufa durante un tiempo prolongado a temperaturas de 

180- 2002C.

La patente b ritán ica  1.339*377 describe e l empleo 

de c ie rtos  compuestos fenó licos  como agentes de re ticu la ­

ción o curado en composiciones en polvo de resinas epoxidi­

cas; lo s  compuestos fen ó licos  son feno les divalentes senci­

l lo s  ta le s  como 3 is fen o l A /2 ,2 -b is(4 -h idroxifen il)p ropsno/ 

o aductos resinosos preparados haciendo reaccionar un éter 

d i& L ic id ilico  de B isfenol A (un diepóxido) con un exceso de 

feno l d ivalente a 150SC, opcionalmcnte en presencia de un 

cata lieador, durante un tiempo ta l que e l producto enfriado
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sea pu lverizab lc y adecuado para emplear como agente de re­

t ic u la c ió n . Los compuestos fcnó licos  se mezclan luego con 

la s  resinas epoxidicas sólidas en una relación  de 0,8 a 1,1 

de grupos h idrox ilo  fenó licos  por un grupo cpoxi; las  compo 

s ic iones 'de revestim iento en polvo pueden contener también 

otros ad itivos  usuales para temoendurecer las  composicio­

nes de revestim iento, ta les  como catalizadores de curado, 

pigmentos, agentes de control de f lu jo ,  agentes a n t ie s té t i­

cos, etc . Los componentes de resinas epoxidicas del polvo 

eran copolíucros de m etacrilato de g L ic id ilo , y lo s  cálcu­

lo s  muestran que los  copolimeros que se han descrito conbie 

nen en genersú. más de dos grupos epoxi por molécula.

Los aductos fenó licos  de este tipo  y su empleo co­

mo agentes de curado para resinas epoxidicas han sido tam­

bién descritos en la  patente de E3.UU. 3.931.109. En dicha 

patente se recomienda emplear los  aductos fen ó licos  de lo s  

fenoles divalentes y diepóxidos en combinación con resinas 

epoxidicas que tienen una funcionalidad epoxídica mayor de 

2 .
Sin embargo, la  mayoría de la s  resinas epoxidicas, 

en particu lar para revestim ientos en polvo, son éteres d i- 

g l ic id í l ic o s  de fenoles divalentes, y e l empleo del agente 

de curado divalcnte puede requerir programas de curado ex- 

. cesivos para conseguir su fic ien te  res is ten c ia  a la  reticu ­

lación  y a lo s  disolventes.

Se han encontrado ahora nuevos compuestos fe n ó li­

cos en lo s  que se ha evitado este inconveniente, en lo s  que 

e l residuo de un ácido d icarbox ilico  se incorpora a la  es­

tructura del aducto fen ó lico .

EL invento se r e f ie r e  por lo  tanto a compuestos
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fená lteos que son adecuados como agentes de curado para

-resinas epoxídicas y que Se caracterizan por la  fám u la

HO-R.--- (Wp R - - 0 - C - R - - C  - 0-V- R, - 0 - R.- OH (I )i -  j  tt  ̂ „ ** n 3 1
0 0

en la  que

n es un número que tiene un va lo r  medio de 0,3 a 4, p refe­

riblemente de 0,3 a 2, por ejemplo de 1 a 4 o de 1 a 2, 

es e l  residuo hidrocarbonado de un feno l d i va l ente,'

Rg es e l residuo hidrocarbonado de un ácido d icarbox ilico , 

Rj, es un grupo d ivalente que tiene la  fám u la

-CHg-CH-CHg-̂ O-R̂ -O-CHg-CH-CĤ -)-̂  O-R̂ -O-CHg-CH-CHg- ( I I )
" ' OH ¿H ¿H

en la  que m es un número que tiene un va lo r medio de 0 a 

4, preferiblem ente de 0 a 2, y es e l residuo h idrocar­

bonado de un fen o l d ivalente.

puede ser e l mismo residuo hidrocarbonado que 

R^, o puede ser d iferen te .

Los compuestos fend licos de acuerdo con e l inven­

to pueden describ irse además convenientemente por e l proce 

dimiento para su preparacián, que se caracteriza  porque se 

hacen reaccionar un feno l d ivalente que tiene la  fám u la  

HO-RjpOH, un diepdxido que tiene la  fám u la

C H , -  C H - C H , - ( 0 - R „ - 0 - C H  - C H - C H  - 4 - 0 - R R - O - C H  - C H  -  C H ,  ( I I I )

 ̂ OH

y un ácido d icarbox ilico  que tiene la  fám u la

H O - C - R p - C - O H
M ^ tt
0 , 0

en la  que R-̂ , Rg, y m tienen lo s  mismos sign ificados que 

en l a  fám u la  ( I ) ,  en la  relacián  molar feno l d iva len te :d ie  

pdxido: ácido d icarbox ilico  de ^  2: (n+1 ) :n, en presencia de

3
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un cata lizador a una temperatura de 130 í-C a 160SC.

En, general lo s  componentes se hacen reaccionar en 

relaciones molares ta les  que la  funcionalidad fcn ó lica  sea 

en exceso la  d iferen c ia  entre la  funcionalidad epoxídica y 

la  funcionalidad Acida.

El feno l divalcnte HO-R^-OH puede tener uno o dos ¡ 

an illo s  aromáticos de se is  miembros de carbono por molden- i 

la . Son ejemplos la  resorcina, hidroquinona, b is feno l F '(d i 

fen ilo l-m etano), b is feno l A y d ifen ilo l-su lfon a ; e l p re fe r í ' 

do es e l  b is feno l A.

En e l Acido d icarbox ilico  HO-C-Rp-C-OH .

0 o

e l grupo -Rg- es preferiblejaente un grupo hidrocarburo a l i -  

fA tico  o c ic lo a lifA t ic o  divalente de Cg a 0^^, más p re fe r i­

blemente de Cg a C ^ ; más preferiblem ente Rg es e l grupo 

-(CHg)^-. Los ejemplos preferidos son lo s  Acidos d icarboxí- 

l ic o s  a lifA t ic o s  saturados: Acido succínico, ácido g lu tA ri­

co, ácido adípico, ácido pimdlico, ácido subdrico, Acido 

azela ico , ácido sebácico, y Acido decano-dicarboxllico, sien 

do e l más preferido el ácido adípico para la  preparación de 

compuestos fenó licos  para polvos de revestim iento de resina 

epoxídica. Otro ejemplo de un ácido d icarbox ilico  es acido 

graso no saturado dimerizado.

Los diepóxidos de fó inu la  ( I I I )  son dteres d ig l ic i -  

d ílic o s  de fenoles divalentes ta les  como lo s  b isfenoles A y 

F y sus mezclas; en particu la r son preferidos lo s  dteres d i-  

g L ic id ílic o s  de b isfenol A, ya que son productos comercia­

le s  muy conocidos, que no tienen funcionalidad epoxídica con 

taminante mayor que 2 que pudiera causar g e lif ic a c ió n . Debi­

do a l mdtodo de fabricación  lo s  dteres d ig l ic id í l ic o s  pueden
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contener una pequeña cantidad áe éteres en lo s  que un gru- 

-po g l ic id i lo  se ha h idrolizado dando un componente de é ter 

g l i c e r i l i c o .  Para compensar esto, se consideran para lo s  

cálculos que lo s  pesos molares de los  diepdxidos son e l do­

b le  del va lo r  de la  masa molar epoxídica.

Los diepdxidos p referidos son lo s  éteres d igL ic id i-  

l ic o s  de b is fen o l A, con una masa molar epoxídica de 170-190 

(m = 0 ) ,  225-280 (in=0,5 ) d 450-500 (m = 2) .

Los diepdxidos de fdrmula ( I I I )  en l a  que m tiene 

un va lo r  medio de 0 a 1 y es e l residuo hidrocarbonado de 

b is fen o l A son particularmente p re feridos con v is tas  a las  

propiedades del producto fend lico  resultante.

Se añade un cata lizador para promover las reaccio­

nes de adicidn del grupo epoxi con lo s  grupos carboxilo e 

h id rox ilo  fend lico  y e v ita r  la  ram ificacidn excesiva por 

reaccidn de un grupo epoxi con grupos h id rox ilo  secundarios 

formados; la  ram ificacidn excesiva puede dar como resultado 

fácilm ente la  g e lif ic a c id n . Los catalizadores adecuados son 

en general de la s  clases de aminas te rc ia r ia s  e imidazoles 

de baja v o la t ilid a d  y sus sales, fos fin as  te rc ia r ia s , sales 

de amonio cuaternarias, sales de fosfon io  cuaternarias, com 

puestos mercapto no v o lá t i le s ,  y compuestos m etálicos, ta­

le s  como derivados de L i,  Sn y A l, que son catalizadores co­

nocidos para reacciones con epdxidos.

Los catalizadores preferidos son aminas te rc ia r ia s , 

en pa rticu la r 1, 6- b is (d inetilan ino)hexano, 1, 8-d ia zab ic i-  

clo¿(5,4 ,0/undeceno-7( abreviado D3U) bencildimctilamina y sa­

le s  de amonio cuaternarias, en pa rticu la r sales de te tra -a l 

cohilamonio con grupos a lcoh ilo  de a C^, por ejemplo c lo­

ruro de tetrametil-amonio y cloruro de tetraetil-am on io ; uno

Hojn nAm, ^
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3c lo s  grupos c lcoh ilo  puedo ésten' sustitu ido con un grupo 

a r ilo  t a l  como cloruro de bencil-trim etil-am on io. La canti­

dad de cata lizador puede va r ia r  desde 0,02 a 0, 5% en peso 

de la  mezcla de reacción. Pueden emplearse uno o más cata­

lizadores y e l cata lizador o catalizadores puede añadirse, en 

una o varias porciones sucesivas.

Las relaciones molares de lo s  componentes de feno l 

d ivalcntc, diepóxido y ácido d icarbox ílico  son en general.

^  2:(n  + l ) :n ;  para valores de n de 1 a 4 pueden estar, por 

ejemplo, las relaciones en un in terva lo  de 1, 5: 2:1 a 4: 2:1, 

y para valores de n de 0,3 a 1, una re lac ión  p re fer ida  es 

2:1,4 :0 ,4 ; en la  re lación  de diepóxido y ácido d ica rb ox ili-  

co se consideran perm isibles desviaciones de + 10% de estos 

va lores. La cantidad de feno l d ivalente se e lig e  de tal*mo­

do que.este componente esté en exceso, para asegurar que e l 

aducto f in a l será h id rox ilo  fenó lico  terminado. Generalmen­

te  e l producto f in a l contendrá algo de feno l d ivalente l i ­

bre, que también actuará como componente de curado.

El va lo r de n es un va lo r medio, y lo s  compuestos 

fenó licos  de acuerdo con e l invento serán generalmente mez­

clas de diversos componentes.

Los reaccionantes (fen o l d iva len te, diepóxido y 

ácido d ica rbox ílico ) pueden mezclarse con ca lor suave, y e l 

cata lizador añadirse en e l momento en e l  que pueda esperar­

se que comiencen las reacciones de adición (80-130SC). 3. 

cata lizador puede también añadirse antes que comience e l ca­

lentamiento. Las reacciones de adición son exotérmicas, pe­

ro pueden mantenerse fácilm ente bajo con tro l por medios a le 

cuados de calentamiento y enfriam iento. Dos etapas son gen¿ 

raímente d iscem ib lcs  durante la  preparación: la  primera
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etapa es predominantemente una reacción exotóm ica dol ác i­

do d icarbox ilico  y e l  diepóxido, dando a.ductos terminados 

en epoxi, con disminución del contenido ácido a un -valor 

muy bajo, y a continuación e l fen o l di va l ente comienza a 

reaccionar con lo s  epóxidos presentes, de nuevo con desa­

r ro llo  de ca lor. La mezcla puede mantenerse entonces duran­

te  algún tiempo a por ejemplo 160BC para f in a l iz a r  la s  reac ' 

clones, y en fria rse . Los compuestos fen ó licos  sólidos para } 

emplear en lo s  polvos de resina tem oendurecibles pueden ' 

luego pu lverizarse. La adición gradual de uno de los  compo­

nentes (por ejemplo e l fen o l di valenLe) puede-visualizarse, 

pero no tiene ninguna ventaja particu la r. Los disolventes 

pueden estar presentes durante la  preparación del aducto, 

por ejemplo cuando un aducto de este tipo  se in tenta que sea 

un agente de curado en una pintura que l le v a  d isolvente.

Para empleo en composiciones en polvo e l  fenol d i- 

valente p referido y e l ácido dicarbom ilico son b is feno l A y 

ácido adipico, respectivamente, y e l diepóxido es p re fe r ib le  

mente un é te r  d ig l ic id l l ic o  líqu ido de b is feno l A (peso equi 

va lente epoxidico 170- 280) ,  para obtener un aducto que tiene 

un punto de fusión de a l menos ÚOSC.

Los compuestos fen ó licos  de acuerdo con e l invento 

pueden emplearse como agentes de curado la ten tes para re s i­

nas epoxidicas para una variedad de aplicaciones, ta les  co­

mo moldeo, encapsulación, colada y en pa rticu la r por fin es 

de revestim iento.

- Por esto e l invento se r e f ie r e  además a una composi­

ción de resina epoxídica, curable a temperatura elevada, que 

comprende un poliepóxido y como agente de curado fenó lico  

un compuesto fen ó lico  como se ha descrito anteriormente. La
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cantidad de compuesto fen ó lico  es entonces preferiblem ente 

ta l  que proporcione de 0,8 a 1, 2, más preferiblem ente de 

0,9 a 1,1 grupos h id rox ilo  fend licos por grupo epoxi. Los 

valores para cada uno de estos c r ite r io s  puede determinar­

se por an á lis is . Generalmente se añade un cata lizador para 

acelerar e l curado. Pueden también añadirse otros ad itivos 

ta l como pigmentos, cargas, agentes de control de f lu jo ,-  i 

agentes an tiestá ticos , agentes an ticra terizacidn , p ln o ti­

fican tes , diluyentes, d isolventes, e tc . -

Los compuestos fend licos de acuerdo con e l inven­

to son agentes do curado muy adecuados en composiciones 'en 

polvo.de resina epoxidica, para moldeo y en particu lar .con 

fin es  de revestim iento.

El invento se r e f ie r e  por lo  tanto además a úna con 

posicidn de revestim iento curable con ca lor, pulverulenta, 

que comprende un poliepóxido normalmente só lido, y un com­

puesto fend lico como se ha definido anteriormente, que nor­

malmente es só lido . Normalmente sólido en este contexto s ig  

n i f ic a  que e l componente re fe r id o  tendrá un punto de ablan­

damiento de a l menos 60SC.

El poliepóxido en la  composición pulverulenta es 

 ̂ preferiblemente un é te r  p o lig L ic id il ic o  de b is fen o l A que 

es sólido a temperatura ambiente, y tien e  un punto de ablan­

damiento en e l in terva lo  de 60 a 140sc, preferiblem ente de 

80 a 110BC.

Los compuestos adecuados para empleo como acelera­

dor en composiciones de resina epoxídica que contienen lo s  

compuestos fenó licos  presentes se encuentran en e l grupo de 

aminas te rc ia r ia s  y sus sales, sales de amonio cuaternarias, 

sales de fosfon io  cuaternarias, im idazoles, im idasolinas, y

HoJ<* nAm. O
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coRipv.estos de mercapto. Aceleradores de curado muy adecúa- 

lío s  son 1 ,8-d ia za -b ic ic lo¿^ , 4 ,07-undcccuo-7,2-m etil-im ida- 

so l y en pa rticu la r 1, 6- b is - ( dimetilomino )-hexcno. Este ú l­

timo es particularmente ú t i l  en composiciones de revestim ien 

to pulverulentas.

Estos aceleradores de curado pueden emplearse ge­

neralmente en cantidades de 0,2 a 2̂ < en poso basado en el' ' 

peso combins.do de poliepóxido y agente de curado. La canti-
t

dad correcta dependerá de la  actividad del acelerador y de 

la  velocidad de curado deseada. ZL acelerador puede mescíar 

se con lo s  otros componentes (resina, agente de curado; otros 

ingred ien tes) mientras se prepara la  composición en polvo, 

pero se disuelve preferiblem ente en e l agente de curado fun 

dido directamente después de la  preparación de éste: éste 

es un modo conveniente de asegurar una d istribución  homogé­

nea de la  cantidad bastante pequeña de acelerador.

El acelerador de curado puede ser  e l mismo compues­

to que e l empleado para ca ta liza r  la  formación del compues­

to fen ó lico , o puede ser un compuesto d iferen te . Por ejemplo 

cuando se ha empleado una sal de amonio cuaternario como ca­

ta liza d o r  para la  preparación del compuesto fen ó lico , e l 

. acelerador para una composición en polvo puede ser una ani­

ña te r c ia r ia  ta l como 1, 6-b is  (dimetilanino)-hexano o 1, 8-  

-diaza-biciclo¿5,4,07-undeceno-7 o un imidasol ta l como 2-  

-m etil-im idazo l.

Las composiciones en polvo pueden ser mezcladas en 

seco, mezcladas en un molino o mezcladas por fusión, t a l  co­

mo se conoce en la  técn ica; en la  técn ica  de mezcla por fu­

sión lo s  ingredientes se mezclan en un mezclador de pa le tas ' 

en forma de Z calentado, sobre ro d illo s  ca lien tes, o en ex-

H o ja  nftm. ,y
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trusor; lo s  extrusores tienen la  ventaja ce tiempos de mez­

c la  muy cortos, por lo  que pueden emplearse para preparar 

grandes cantidades de fo  anulaciones que son d i f í c i l e s  de 

mezclar en un mezclador con paletas en forma de Z.

El m aterial sólido enfriado puede molerse luego 

(por ejemplo en un molino de disco con púas) y tamizarse  ̂

para obtener un polvo del tamaño de partícu las deseado;'por 

ejemplo pasando por una malla 45 ASTtl para empleo en un-équi 

po de lecho flu id izado , entre una malla 200 y una malla 45 

ASTtl para empleo en un lecho flu id izado e le c tro s tá tico , ó 

menos de una malla 200 ASTil para pu lverización  e lectrostá ­

t ica .

Los a rtícu los , por ejemplo articu lo  m etálicos, pue 

den revestirse  con una capa de polvo por medio de lo s  méto­

dos antes señalados, y la  capa puede cocerse a l a  tempera­

tura deseada, por ejemplo en e l in terva lo  de 140&C a 180CC, 

formando un revestim iento cocido homogéneo sobre e l articu ­

lo .  Los polvos de revestim iento con lo s  presentes agentes de 

curado fenó licos  tienen un número de ventajas sobre lo s  pol­

vos de revestim iento anteriores:

(1) curado completo a temperatura de estu fa tan baja como 

140-150se en un tiempo muy razonable, por ejemplo 15 mi­

nutos;

(2 ) a pesar de la  reactiv idad  elevada a 140SC, los  polvos 

tienen excelente estab ilidad  de almacenamiento f ís ic a  

y química;

( 3) excelentes propiedades de p e lícu la  mecánicas y químicas, 

incluyendo res is ten c ia  a d isolventes, del revestim iento 

curado;
30

13039
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(4 ) pueden emplearse resinas eronidicas convencionales pa­

ra fabricación  de lo s  polvos;

(5 ) lo s  polvos pigmentados blancos tienen baja tendencia a l 

anarilleamicnto en recocido, lo  que s ig n if ic a  una esta­

b ilidad  ce co lor mejorada a temperaturas de cocción ele

vadas ,(180- 20080) durmite un t i  craso prolongado.
/

EL invento se ilu s tra  por lo s  Ejemplos. Las partes 

son partes en peso, amenos que se especifique o tra  cosa.

Los poliepóxidos tenían las  propiedades sigu ientes: ; ^

(1 ) E l diepóxido empleado para la  preparación de l compuesto 

fen ó lico : p o lié te r  A, é ter d ig l ic id í l ic o  líqu ido comer­

c ia l de b is feno l A, que tiene un peso equivalente.epo- 

x íd ico  188, peso molecular empleado para cálculo: 372 

(Ros equivalentes epoxíd icos).

( 2) EL poliepóxido empleado para preparación de los  polvos: 

p o lié te r  E, un é te r  p o lig L ic id íl ic o  de b is feno l A que 

tien e  un peso equivalente cpoxídico 965 y que funde a. 

98ec.

Ejemulo 1

Fabricación de un compuesto fen ó lico  de acuerdo 

con e l invento.

Se calentó una mésela de p o lié te r  A (744 g; 2 mo­

le s ) ,  b is feno l A (456 g; 2 moles) y ácido adípico (146 g;

1 mol) a 7060 con agitación . Se anadió cloruro de tetrame- 

tilanon io  (0,54 g; 0,04% en peso) y la  temperatura se aumen­

tó más. A 130so comenzó una reacción exotérmica; la  tempera­

tura se-dejó subir hasta I 40sc con enfriamiento lig e ro  y se/ 

mantuvo a 140&C durante 1 hora. El contenido ácido había 

descendido entonces a 2 m ili equi va l entes/lOO g de modo no.e 

se había consumido casi todo e l ácido adíp ico. Comenzó una

H
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segunda reacción exotérmica (reacción epoxi/hidroxi fe n ó li­

co) y aunentó la  temperatura de la  masa hasta 160BC. La ma­

sa fundida se mantuvo a 160EC durante 2 horas, a continua­

ción se descargó y se dejó en fr ia r . El producto quebradizo 

transparente ten ia  un contenido de ácido de 1,0 meq/100 g, 

contenido de epoxi 3,5 meq/100 g, y contenido de h id rox ílo  

fenó lico  230 meq/100 g in terva lo  de fusión 75-90SC.

Bj emulo 2 ';

Se rep it ió  e l Ejemplo 1, pero después de completar 

la  reacción (contenido de epoxi 3,0 meq/100 g ) y en fr ia r  a 

140CC, se añadió l , 6-bis-(dim etilsm ino)-hexano (34,5 g ),  pa 

ra s e rv ir  como acelerador para empleo del producto cono agen 

te  de curado en formulaciones de revestim iento en polvo de 

resina epoxidica. La masa se agitó  durante 15 minutos a 140 

SC y a continuación se descargó y se dejó en fria r.

Ejemplo 3

Se rep it ió  e l  Ejemplo 1, pero con la s  cantidades

(744 g; 2 moles) 

(684 g; 3 moles) 

(146 g; 1 mol) 

(0,63 g)

sigu ientes:

P o liá te r  A 

B isfenol A 

Acido adipico

Cloruro de tetrametilamonio 

Los datos an a líticos  para e l producto fueron: 

contenido de epoxi 3,2 meq/100 g

contenido de ácido 0,7 meq/100 g

contenido de h id rox ílo  fen ó lico  350 meq/100 g 

. In terva lo  de fusión 65-85CC.

Ej emulo 4

Se rep it ió  e l Ejemplo 1, con la  excepción de que 

e l cloruro de tetrametilamonio se sustituyó por 1 ,8-d iaza-
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piedades del producto eren esencialmente la s  mismas.

Ej emulo 5

Se rep it ió  e l Ejemplo 1 con la  excepción de que e l 

ácido adípico se sustituyó por ácido dccano-1,10-d icarbox í- 

l ic o  (230/g; 1 m ol). EL producto era un sólido quebradizo 

que ten ía  lo s  datos an a líticos :

contenido de epoxi 3,0 meq/lOO g *

contenido de ácido < 1  meq/lOO g

contenido de h id rox ilo  fend lico  200 meq/lOO g - 

in terva lo  de fusión 60-8oec.

Ejemplo 6

Se rep it ió  e l Ejemplo 1, con la  excepción de que 

ahora e l ácido adípico se sustituyó por un ácido graso d i-  

merizado comercial (575 g; 1 m ol). El producto era un s ó l i ­

do ligeramente pegajoso; datos an a líticos :

contenido de epoxi 3 meq/lOO g

contenido de ácido <  1 meq/lOO g

contenido de h id rox ilo  fen ó lico  175 meq/lOO g 

El producto se empleó como agente de curado en una 

laca  secada en estufa de a lto  contenido de sólidos, en com­

binación con p o lié te r  A.

Ejemplo 7

Se rep it ió  e l Ejemplo 1 empleando la s  siguientes 

cantidades de reaccionantes: p o lié te r  A (520,8 g; 1,4 mo- ' 

l e s ) ,  b is fen o l A (456 g, 2,0 moles), ácido adípico (58,4 g, 

0,4 m oles), cloruro de tetrcmetilamonio (0,50 g , ).

El producto, un sólido quebradizo, ten ía  los  datos 

an a líticos :
30

13039
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contenido de epoxi 2,9 meq/100 g

contenido de ácido < 1 meq/100 g

contenido de h id rox ilo  fen ó lico  275 meq/100 g

in terva lo  de fusión 75-906c.

Ejemplo 8

Se prepararon formulaciones de revestimiento" en 

polvo blancas de acuerdo con e l procedimiento general s i­

guiente (para m ateriales y cantidades véase Tabla I ) .  La 

resina epoxidica (p o lié te r  E) y e l agente de curado se mo­

lie ron  en grano grueso (tamaño de partícu las aproximadamen­

te  2 mm) y se mezclaron en seco con e l pigmento, acelerador 

(como una mezcla madre al 10;4 en peso en e l  agente de cura­

do, excepto en C) y un agente de control de flu jo  (como una 

mezcla madre a l 10;̂  en peso en la  resina epoxid ica ). La mez 

c ía  se homogoneizó por extrusión en un extrusor (Buss Ko- 

Kneader PR-46) con las  condiciones sigu ientes: 

temperatura del cuerpo c i l in ­

drico 9430

temperatura del to rn il lo  403C

temperatura del m aterial ex- 

truido 100-102SC

velocidad del t o m il lo  40 r.p.m.

El m aterial extruido se dejó en fr ia r  a temperatu­

ra ambiente, se pu lverizó y se tamizó hasta un tamaño de 

partícu las ^  75 micrometros. Los polvos se aplicaron por 

pulverización e lec tro s tá tica  sobre paneles inclinados en 

forma de ro d illo s  fr ío s  (revestim ientos de 55-60 micrometros 

de espesor). Los paneles se calentaron en estufa como se es­

p ec ific a  en la  Tabla I .  El f lu jo  era bueno, y lo s  revestimien 

tos eran b r illa n tes . Para una evaluación detallada véase la  

Tabla I .
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1 Tabla 1 : Composición y propiedades de lo s  revestim ientos

- en polvo

Composición - A B C D 3

P o lié te r  3 (g ) 1000 1000 1000 1000

5 Agente de curado del 
3j emolo 1 2 3 7

Cantidad de agente de cu­
rado (g ) 550 514 336 -423

Tipo de acelerador BDii-tAií oomo A 3B,:AH DBU ae A

Cantidad de acelerador
(g ) 10,9 - 9,4 10,7

10
Hodaflow (agente de con­
t r o l  del f lu jo )  (g ) 7,7 7,5 7,0 7,5

Pigmento, dióxido de t i - . .

í
tanio (g ) 775 752 670 712

! Condiciones de tratamient 3
* en estufa

15 (sc/min) 140/15 150/15 140/15 150/15 140/15
j
ii Propiedades del re v e s t í-
! miento
i

Dureza (KSnig, s ) 211 *213 217 210 224

: Adhesión (O itte rscb n itt ) Oto Oto Oto Gto Oto

¡ 20 Penetración len ta  Erich- 
sen (mm) 7,8 8,2 8,0 8,3 >8

j
i Impacto Ford, inverso

i
(kg. cm) 22 90 90 11 >90

i
¡<

Inmersión en xileno ***̂  
(15 min/228C)

Injncrsión en HI3K ***̂

9 10 10 9-10 10

: 25 (5 Hiiu/22SC) 8 9 9 9 9

HaOH acuosa a l 5/ (7 dias/
j /228C) 10 10 10 9-10 10

Blancura (Stepksnson) 87,2 87,2 82,8 85,1 87,3

i
Blancura después de re­
cocido (200SC/15 min) 84,9 85,3 82,9 84,4 85,0

¡ Amarillo amiento (Z ib la n
30 cura) *** 2,3 1,9 -0 ,1 0,7 2,3

13039 ( continúa)
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(continuación)

en oolvo

Estabilidad del nolvo 
fren te  ¿L" aliuacenam'i cnl
to++

(7 dias/40^C) n.b. n.b. n.b. n.b. n.b.
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+ ) BK'AH 1, 6-b is -  ( dimctilamino )-hexano

DBU : l,8 -d iazab ic ic lo-^ ,4 )0/undcceno-7

***̂ 10 : no afectado, 9: muy ligeramente afectado

8: algo reblandecido

n.b. : no bloqueado (e l  polvo todavía puede 

f lu i r  librem ente).
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sean ob jeto  de esta  s o lic itu d  de Paten­

te de Invención en España, por VEINTE años, son lo s  que se 

recogen en la s  re iv ind icac iones sigu ien tes:

1^ .- Un procedimiento para la  preparación de 

un compuesto fe n ó lic o , adecuado como un agente de curado 

para resinas epoxíd icas, de la  fórmula

H O - R , -O-^L Rg -
H
0

R -  0 -  -  O H  ( I )

en la  que n es un número que tien e  un va lo r  medio de 0,3 a 

4, R^ es e l  residuo hidrocarbonado de un fen o l d iva len te , 

R2 es e l  residuo hidrocarbonado de un ácido d ica rb ox ílico , 

y  R^ es un grupo d iva len te que tiene la  fórmula

-CĤ -CH-CHg-̂ -b-R̂ -O-CHg-CH-CHg— ^O-R -̂O-CHg-CH-CHg- ( I I )
¿ H  ¿H  - ¿H

en la  que m es un número que tiene un va lo r  medio de 0 a 

4, y  R^ es e l  residuo hidrocarbonado de un fen o l d iva len­

te ,  caracterizado porque se hacen reaccionar un fen o l d i­

va len te que tiene la  fórmula HO-R^-OH, un diepóxido que t i^  

ne la  fórmula

C H , -  CH-CHg— (O-R^-O-CH^-CH-CHg— ^O-R^-O-CH^-CH -  CH^, ( I I I )  

^ 0 ^  ¿H
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-  y un ácido d ica rb ox ílico  que tiene la  fórmula

H O - C - R  - c - O H  

0 0 -

en la  que R^, Rg, R^ y m tienen e l  mismo s ign ificad o  que 

en la  fórmula ( I ) ,  en la  re lac ión  molar fen o l d iva len te : 

d iepóxido:ácido d ica rb ox ílico  de ^ 2 : (n + l ) :n ,  en presen 

c ia  de un ca ta lizador a una temperatura de 130 a 160SC.

2^ .- Un procedimiento de acuerdo con la  r e i ­

v ind icación  1^, caracterizado porque e l  ácido d icarbox iM  

co es ácido ad ip ico .

3^ .- Un procedimiento para la  preparación de 

un compuesto fen ó lic o .

Tal y como se ha d escrito  en la  Memoria que 

antecede, y con los  f in e s  que se han espec ificado .

Esta Memoria consta de d ieciocho hojas e s c r i 

tas a máquina por una so la  cara.

Madrid, 28.MAR 1979 

P.A.
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