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DESCRIPCION
Poliamidas curables por humedad y métodos para utilizar las mismas
Campo de la invencion

La presente invencion esta dirigida a un proceso para producir una composicion de fusion en caliente curable por
humedad que comprende una poliamida obtenida por policondensacion de un componente acido especifico, un
componente de amina especifico y un alcoxisilano funcionalizado especifico. Ademas, la invencion se relaciona con
un método para unir un primer sustrato a un segundo sustrato que comprende aplicar la composicion de fusion en
caliente curable por humedad obtenida mediante el proceso de la presente invencion y un método para proporcionar
un recubrimiento curable por humedad especifico a un sustrato.

Antecedentes de la invencion

Las poliamidas disponibles en la actualidad que son entrecruzables en la presencia de agua tienen un tiempo de
apertura corto que no es adecuado para la aplicacion de aparato de recubrimiento con rodillo. Por lo tanto, existe la
necesidad de poliamidas que tengan un tiempo de apertura suficientemente largo adecuado para aplicaciones de
unién que utilicen un aparato de recubrimiento con rodillo o un proceso de extrusién de perlas. Ademas, existe la
necesidad de poliamidas, que exhiban propiedades termomecanicas deseables después del entrecruzamiento tras la
exposicion a la humedad.

El documento EP 0 965 627 A1 divulga una composicion adhesiva de fusion en caliente de poliamida que tiene un
tiempo de apertura largo de al menos 45 segundos que comprende el producto de condensacion de

(a) una mezcla de acidos carboxilicos que consiste esencialmente en al menos un acido graso polimérico y uno o
mas acidos dicarboxilicos alifaticos y/o aromaticos y
(b) un componente de diamina que consiste esencialmente en

(i) una o méas diaminas alifdticas con un nimero par de atomos de carbono igual o mayor que 4, por lo que los
grupos amino estan en los extremos terminales de la cadena de carbono y al menos una de

(i) una o mas diaminas cicloalifaticas o heterociclicas

(iii) una o mas polioxialquilen-diaminas, por lo que el producto de condensacion tiene un punto de reblandecimiento
superior a 80°C.

Ademas, el documento DE 69 919 522 T2 divulga una poliamida de fusién en caliente, que puede entrecruzarse
sobre sus grupos alcoxil silan, en la presencia de agua, en el que se obtiene la poliamida, a partir de:

- un componente acido especifico (l), que comprende comondmeros de diacido,

- un componente de amina (ll), que comprende comonémeros de diamina,

- al menos un precursor especifico (Ill) de un alcoxisilano de injerto, que contiene al menos una funcién de injerto
RS,

-y opcionalmente uno o mas aditivos (IV), por lo que la poliamida se caracteriza ademas por caracteristicas
especificas.

Resumen de la invencion

En un aspecto de la invencion, se proporciona un procedimiento para producir una composicion de fusién en caliente
curable por humedad que comprende hacer reaccionar

(i) una poliamida obtenida por policondensacion de:

(a) un componente acido que incluye al menos un acido graso insaturado C12 a C24 dimerizado, y al menos un acido
dicarboxilico alifatico Cs a C22; y

(b) un componente de amina que comprende al menos una alquilendiamina Cs a C22 y al menos una diamina
secundaria heterociclica y al menos una polioxialquilendiamina;

y

(i) un alcoxisilano funcionalizado, que es un alcoxisilano con funcionalidad clorometilfenilo bajo condiciones que dan
como resultado la unién de grupos terminales di-alcoxisilano o tri-alcoxisilano a la poliamida.

Ademas, se proporciona un método para unir un primer sustrato a un segundo sustrato que comprende aplicar la
composicion de fusion en caliente curable por humedad de la presente invencion, a una superficie de dicho primer
sustrato para formar un recubrimiento en dicha superficie, poner en contacto dicha superficie que tiene el
recubrimiento con una superficie de dicho segundo sustrato y permitir que la composicion de fusion en caliente
curable por humedad se cure por humedad.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2718 105 T3

En otro aspecto mas de la presente invencién, se proporcionan métodos para proporcionar un recubrimiento curable
por humedad a un sustrato que comprende:

(a) proporcionar una composicion de fusién en caliente curable por humedad hecha por el proceso de la presente
invencion;

(b) calentar dicha composicién de fusion en caliente curable por humedad hasta un estado fluido;

(c) aplicar dicha composicion de fusion en caliente curable por humedad a una superficie de sustrato para formar un
recubrimiento;

(d) permitir que dicho recubrimiento cure por humedad.

Descripcion detallada

Como se usa aqui, la frase "tiempo abierto" con referencia a un adhesivo usado en la presente invencion se refiere
al tiempo, después de la aplicacion inicial, durante el cual el adhesivo todavia puede humedecer un segundo
sustrato.

Como se usa aqui, el término "tiempo de curado" con referencia a un adhesivo usado en la presente invencién se
refiere al tiempo durante el cual la poliamida se entrecruza después de almacenarse bajo condiciones especificas.

Como se usa aqui, el término "tiempo establecido" se refiere a un tiempo antes del curado total asociado con un
curado de la superficie, que ya no se moja o es pegajoso al tacto. En general, la resistencia verde de un adhesivo se
mide en el tiempo establecido.

Tal como se usa aqui, el término "resistencia verde" se refiere a la capacidad de un adhesivo para mantener dos
superficies juntas cuando se ponen en contacto por primera vez y antes de que el adhesivo desarrolle sus ultimas
propiedades de adhesion cuando esta completamente curado. El grado de resistencia verde exhibido por un
adhesivo es muy importante en muchas aplicaciones. Los adhesivos de alta resistencia verde tienden a prevenir las
arrugas Y el deslizamiento de las peliculas durante la laminacion. En el ensamblaje y embalaje del panel, se pueden
lograr ratas de manipulacion y envoltura mas rapidas con tales adhesivos de alta resistencia verde. Cuando se
aplican adhesivos a una superficie vertical, una resistencia verde suficientemente alta permite que el adhesivo evite
que un miembro unido mecanicamente sin soporte se deslice bajo la influencia de la gravedad. Cuando se emplea
para flocado, un adhesivo de alta resistencia verde mantiene las fibras en su lugar mientras se cura. Ademas, en la
colocacion de alfombras o pisos sintéticos, los adhesivos que tienen una alta resistencia verde resisten el rizado
debido a la memoria de forma del piso que se adquiere cuando se almacena en un rollo.

Las poliamidas, comprendidas en la composicién de fusiéon en caliente curable por humedad fabricada por el
proceso de la presente invencion, se curan en la presencia de humedad después de un tiempo definido, que varia
de acuerdo con la naturaleza de la poliamida entrecruzable. Un experto en la técnica entendera que la presencia y el
grado de entrecruzamiento, es decir, la densidad de entrecruzamiento, se pueden determinar mediante una variedad
de métodos, como el analisis térmico dinamico mecanico (DMA) utilizando un analizador DMA de TA Instruments
DMA 2980 sobre un intervalo de temperatura de -65°F (-18°C) a 350°F (177°C) realizado bajo nitrégeno de acuerdo
con la norma ASTM D 4065-01. Este método determina la temperatura de transicion vitrea y la densidad de
entrecruzamiento de las peliculas libres de recubrimientos o polimeros. Estas propiedades fisicas de un material
curado estan relacionadas con la estructura de la red entrecruzada.

Las poliamidas, comprendidas en la composicion de fusion en caliente curable por humedad hecha por el proceso
de la presente invencion son utiles como adhesivos de laminacion o estructurales adecuados para uso en plasticos,
electrodomesticos, muebles, encuadernacion, carpinteria, asi como otras aplicaciones industriales que requieren
unioén estructural o semiestructural.

Adicionalmente, las poliamidas, comprendidas en la composicién de fusién en caliente curable por humedad hecha
por el proceso de la presente invencién, son utiles en aplicaciones que incluyen selladores, masilla, plasticos y otros
materiales.

Las poliamidas, comprendidas en la composicion de fusion en caliente curable por humedad fabricada mediante el
proceso de la presente invencion, pueden aplicarse utilizando un proceso de fusiéon en caliente reactivo, un aparato
de recubrimiento con rodillo o un proceso de extrusién de perlas.

Se divulgan adicionalmente articulos que incluyen un primer sustrato unido a un segundo sustrato mediante un
adhesivo que incluye una composicion de fusion en caliente curable por humedad preparada mediante el proceso de
la presente invencion donde al menos un sustrato es papel, plastico o madera.

En ciertas realizaciones de la presente invencion, se proporcionan métodos para unir un primer sustrato a un

segundo sustrato que incluye los pasos de calentar una composicion de fusién en caliente curable por humedad de
la presente invencion para hacerla fluir antes de aplicarla, aplicar la composicion de fusién en caliente curable por
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humedad de la presente invencion a una superficie de dicho primer sustrato para formar un recubrimiento en dicha
superficie, poner en contacto dicha superficie que tiene el recubrimiento con una superficie de dicho segundo
sustrato y permitir que la composicién de fusion en caliente curable por humedad se cure por humedad .

En una realizacion, los métodos de la presente invencién aplican las composiciones de fusién en caliente curables
por humedad por medio de extrusion de perlas. En otra realizacion, los métodos de la presente invencion aplican las
composiciones de fusion en caliente curables por humedad por medio de un aplicador de rodillo.

Poliamidas

Las poliamidas, comprendidas en la composiciéon de fusidon en caliente curable por humedad fabricada mediante el
procedimiento de la presente invencion, se obtienen a partir de policondensacion de:

a) un componente acido que comprende al menos un acido graso insaturado C12 a Cz24 dimerizado y al menos un
acido dicarboxilico alifatico Ce a C22; y

b) un componente de amina que comprende al menos una alquilendiamina Ces a C22, al menos una diamina
secundaria heterociclica y al menos una polioxialquilendiamina. Un desequilibrio del componente amina da como
resultado una poliamida terminada en amina que tiene una combinacién deseable de propiedades termomecanicas
que incluyen un tiempo de apertura prolongado, una buena adhesién y flexibilidad en frio.

En ciertas realizaciones, el componente acido comprende ademas al menos un acido graso monomerico.

En ciertas realizaciones, al menos un acido graso insaturado Ci12 a C24 dimerizado es un acido graso insaturado C1s
dimerizado.

En ciertas realizaciones, al menos una polioxialquilendiamina es una diamina con base en poliéter que tiene un peso
molecular aproximado en el intervalo de 300 a 2000 daltons y que tiene la estructura H2N-R1-O-(R20)x-R3-NH:z en la
que R1, R2 y Rs son alquilo C1-C4 y x es de 5 a 34.

En ciertas realizaciones, el componente acido al componente de amina esta en una proporcién de aproximadamente
0.7: 1 a aproximadamente 1: 0.8.

Ademas, las poliamidas aminofuncionales resultantes se hacen reaccionar con un alcoxisilano funcionalizado, que
es un alcoxisilano con funcionalidad clorometilfenilo bajo condiciones que dan como resultado la unién de grupos
terminales de di-alcoxisilano o tri-alcoxisilano a la poliamida. Esta modificacién a la poliamida imparte la propiedad
de capacidad de curado por humedad a la misma.

En ciertas realizaciones, el componente de alcoxisilano funcionalizado al componente de poliamida esta en una
proporcion molar de aproximadamente 0.8:1 a aproximadamente 2:1.

En ciertas realizaciones, la cantidad de componente de alcoxisilano funcionalizado que reacciona es en una cantidad
mayor que 1 equivalente pero menor que 2 equivalentes con respecto a la poliamida.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen un tiempo abierto de al menos 90 segundos. En ciertas realizaciones, las composiciones
de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencién tienen un tiempo abierto
de al menos 2 minutos. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusiéon en caliente curables por humedad
hechas por el proceso de la presente invencion tienen un tiempo abierto de aproximadamente 2 minutos a
aproximadamente 6 minutos. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por
humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen un tiempo abierto de aproximadamente 4 minutos.
En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen un tiempo abierto de hasta 8 minutos.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencién tienen una viscosidad a 350°F y una presion de 1 atmdésfera en el intervalo de aproximadamente
10 P a aproximadamente 190 P. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por
humedad hechas por el proceso de la presente invencién tienen una viscosidad a 350°F y una presion de 1
atmésfera en el intervalo de aproximadamente 10 P a aproximadamente 60 P. En ciertas realizaciones, las
composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tiene una
viscosidad a 350°F y una presion de 1 atmosfera de aproximadamente 10 P a aproximadamente 30 P. En ciertas
realizaciones, las composiciones de fusién en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente
invencion tienen una viscosidad a 350°F y 1 presién atmosférica de aproximadamente 16 P.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la

presente invencion tienen un punto de reblandecimiento de 125°C o menos. En ciertas realizaciones, las
composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen un
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punto de reblandecimiento de al menos 110°C. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusién en caliente
curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencién tienen un punto de reblandecimiento de al
menos 115°C. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusién en caliente curables por humedad hechas por el
proceso de la presente invencion tienen un punto de reblandecimiento en el intervalo de aproximadamente 110°C a
aproximadamente 120°C.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen un tiempo de curado de al menos 7 dias. En ciertas realizaciones, las composiciones de
fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen un tiempo de curado
de al menos 9 dias. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusién en caliente curables por humedad hechas
por el proceso de la presente invencion tienen un tiempo de curado de al menos 14 dias. En ciertas realizaciones,
las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion
tienen un tiempo de curado en el intervalo de aproximadamente 7 dias a aproximadamente 21 dias. En ciertas
realizaciones, las composiciones de fusién en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente
invencion tienen un tiempo de curado de aproximadamente 7 dias a aproximadamente 28 dias.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen una resistencia mecanica de al menos 31 MPa, segun se midié usando la norma ASTM D
638-00. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusiéon en caliente curables por humedad hechas por el
proceso de la presente invencion tienen una resistencia mecanica de al menos 34 MPa, segun se midié utilizando la
norma ASTM D 638-00. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusién en caliente curables por humedad
hechas por el proceso de la presente invencién tienen una resistencia mecanica de al menos 54 MPa, segun se
midio utilizando la norma ASTM D 638-00. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables
por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen una resistencia mecanica en el intervalo de
aproximadamente 34 MPa a aproximadamente 74 MPa, segin se midié utilizando la norma ASTM D 638-00. En
ciertas realizaciones, las composiciones de fusidon en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen una resistencia mecanica de hasta aproximadamente 86 MPa, segun se midi6 utilizando la
norma ASTM D 638-00.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen una elongacion de al menos 40% segun se midié utilizando la norma ASTM D 638-00. En
ciertas realizaciones, las composiciones de fusidon en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen una elongacioén en el intervalo de aproximadamente 80% a aproximadamente 200% segun
se midié utilizando la norma ASTM D 638-00. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente
curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen una elongacién de aproximadamente
130% segun se midi6 utilizando la norma ASTM D 638-00. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en
caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen una elongacién en el intervalo
de aproximadamente 80% a aproximadamente 290% segun se midi6 utilizando la norma ASTM D 638-00. En ciertas
realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente
invencion tienen una elongacion de hasta aproximadamente 300% segun se midié utilizando la norma ASTM D 638-
00.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusién en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencién tienen una ruptura de traccion definitiva de al menos 180 psi. En ciertas realizaciones, las
composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen
una ruptura de traccién definitiva de al menos 310 psi. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en
caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen una ruptura de traccion
definitiva en el intervalo de aproximadamente 310 psi a aproximadamente 610 psi. En ciertas realizaciones, las
composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen
una ruptura de traccion definitiva de aproximadamente 460 psi. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion
en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen una ruptura de traccion
definitiva de hasta aproximadamente 780 psi.

En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la
presente invencion tienen un limite elastico de al menos 290 psi. En ciertas realizaciones, las composiciones de
fusion en caliente curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencion tienen un limite elastico en
el intervalo de aproximadamente 290 psi a 490 psi. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusion en caliente
curables por humedad hechas por el proceso de la presente invencién tienen un limite elastico de aproximadamente
390 psi. En ciertas realizaciones, las composiciones de fusién en caliente curables por humedad hechas por el
proceso de la presente invencion tienen un limite elastico de hasta 600 psi.

Componente acido

Los acidos grasos insaturados C12 a C24 dimerizados adecuados para su uso en la presente invencion incluyen, pero
no se limitan a, una mezcla de acido dimérico con alto contenido de aproximadamente 94% de acido dibasico (por
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ejemplo, Empol® 1061 que tiene aproximadamente 3.5% de acido monobasico, aproximadamente 94 % de acido
dibasico y aproximadamente 2.5% de acido polibasico, disponible comercialmente en Cognis, Monheim, Alemania).

Los acidos dicarboxilicos alifaticos Ceé a C22 adecuados para uso en la presente invencion incluyen, pero no se
limitan a, &cido sebacico, acido azelaico, acido estearico y mezclas de dos o mas de los mismos. En ciertas
realizaciones, las composiciones de la presente invencion incluyen acido sebacico y acido estearico.

El acido sebacico es un acido dicarboxilico C1o que tiene la estructura (HOOC)(CH2)s(COOH) que se deriva de aceite
de ricino (por ejemplo, disponible comercialmente de Arizona Chemical, Jacksonville, FL, Estados Unidos).

El acido azelaico es un acido dicarboxilico Cg (también conocido por el nombre indice del Chemical Abstract de
acido nonanodioico) que tiene la estructura HO2C(CH2)7CO2H que se encuentra naturalmente en el trigo, el centeno
y la cebada y también es producido naturalmente por Malassezia furfur (también conocido como Pityrosporum ovale)
(por ejemplo, Emerox® 1144, disponible comercialmente de Cognis, Monheim, Alemania).

El acido estearico es un acido dicarboxilico C1s que tiene la estructura C1sH3602, o CH3(CH2)16COOH que se
encuentra en muchas grasas y aceites animales y vegetales (por ejemplo, comercialmente disponible en Cognis,
Monheim, Alemania).

Los acidos grasos monomeéricos adecuados para uso en la presente invencion incluyen, entre otros, PRIFRAC 2980,
RESINOLINA BD2, TOFA y mezclas de los mismos.

El Acido Graso de Aceite de Pino (TOFA) es una mezcla de &cidos grasos volatiles que tiene un contenido de
colofonia de 1-10% (por ejemplo, disponible comercialmente de MWV, Glen Allen, VA, Estados Unidos).

El PRIFRAC 2980 es un monoacido C18 (por ejemplo, disponible comercialmente de Unichema North America,
Chicago, IL, Estados Unidos).

La RESINOLINA BD2 es un acido graso de aceite de madera con un maximo de 2% de acido resinico (por ejemplo,
disponible comercialmente de DRT-GRANEL, Pax, Francia).

Componente amina

Las aminas adecuadas para uso en la presente invencion incluyen, pero no se limitan a, etilendiamina (EDA),
hexametilendiamina (HMDA), piperazina (PIP), polioxialquilendiamina es una diamina con base en poliéter que tiene
un peso molecular aproximado en el intervalo de 300 a 2000 daltons y que tienen la estructura H2N-R1-O-(R20)x-R3-
NHz en la que R1, R2 y Rs son alquilo C1-C4 y x es de 5 a 34 y mezclas de dos o mas de los mismos. En ciertas
realizaciones, las composiciones de la presente invencion incluyen piperazina, Jeffamine D400 y Jeffamine D2000.

La etilendiamina que tiene la férmula C2H4(NH2)2 se fabrica haciendo reaccionar amoniaco y 1,2-dicloroetano (por
ejemplo, disponible comercialmente de Huntsman, Salt Lake City, UT, Estados Unidos).

La hexametilendiamina (HMDA) que tiene la férmula H2N(CH2)sNHz puede fabricarse por hidrogenacion de
adiponitrilo (por ejemplo, disponible comercialmente en Sigma-Aldrich Company Ltd., St. Louis, MO, Estados
Unidos).

La piperazina es un compuesto organico que consiste en un anillo de seis miembros que contiene dos atomos de
nitrégeno opuestos que tienen la formula CsH10N2 (por ejemplo, disponible comercialmente en Orchid Chemical
Supplies, Ltd., Hangzhou, China).

Las polioxialquenodiaminas adecuadas incluyen, pero no se limitan a, polioxialquilendiamina es una diamina con
base en poliéter que tiene un peso molecular aproximado en el intervalo de 300 a 2000 daltons y que tiene la
estructura HzN-R1-O-(R20)x-Rs-NH2 en la que R+, Rz y Rs son alquilo C1-C4 y x es 5 a 34 (JEFFAMINE® disponible
comercialmente de Huntsman, Salt Lake City, UT, Estados Unidos). En ciertas realizaciones, al menos una
polioxialquenodiamina es JEFFAMINE® D-400 y/o JEFFAMINE® D-2000.

Componente de silano

Los componentes de alcoxisilano funcionalizados adecuados para uso en la presente invencidn son alcoxisilano con
funcionalidad clorometilfenilo.

Los ejemplos de componentes de alcoxisilano funcionalizados incluyen, pero no se limitan a,
((clorometil)feniletil)trimetoxi-silano (por ejemplo, disponible comercialmente de ChemPacific Corp., Baltimore, MD,
Estados Unidos).

Componente aditivo
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Se pueden agregar opcionalmente uno o mas componentes aditivos a las poliamidas de la presente invencion e
incluyen, pero no se limitan a aditivos convencionales que incluyen antioxidantes (por ejemplo, Ciba® Irganox® 1010
(disponible comercialmente de CIBA Specialty Chemicals, Inc., Basel, Suiza), pigmentos, antiazurantes,
aceleradores, estabilizantes, plastificantes y resinas adherentes. Dichos aditivos son conocidos por los expertos en
la técnica.

En ciertas realizaciones, uno o mas componentes aditivos no afectan significativamente las propiedades
termomecanicas de la poliamida.

En ciertas otras realizaciones, uno o mas aditivos impactan una o mas propiedades de la poliamida (por ejemplo,
tiempo abierto, tiempo verde, tiempo de curado o cualquier propiedad termomecanica de la misma, que incluye la
viscosidad, el punto de reblandecimiento o la resistencia mecanica después del curado).

Proceso para hacer poliamidas

Las poliamidas comprendidas en el adhesivo de fusion en caliente curable por humedad fabricado mediante el
procedimiento de la presente invencién se pueden sintetizar mediante el siguiente proceso.

Paso 1: Combinar los componentes reactivos, especificamente, el componente acido y el componente amina.
Paso 2: Opcionalmente, agregar aditivos no reactivos tal como pigmentos, antioxidantes, antiazurantes.

Paso 3: Agregar alcoxisilano funcionalizado, que es un alcoxisilano con funcionalidad de clormetilfenilo bajo
condiciones que dan como resultado la unién de grupos terminales de di-alcoxisilano o tri-alcoxisilano a la poliamida.

La composicion resultante se puede verter en un embalaje adecuado para su distribuciéon. Téngase en cuenta que la
composicion puede estar parcialmente curada en el momento del embalaje, bajo el efecto de la humedad del
embalaje y/o el medio ambiente.

Las poliamidas a manera de ejemplo expuestas en las Tablas 1-5 a continuacién se prepararon mezclando los
componentes reactivos, enumerados alli en partes por equivalentes, calentando los materiales mezclados durante
90 minutos. bajo nitrégeno a 227°C seguido de 60 min. adicionales bajo vacio a 227°C para obtener la poliamida.
Posteriormente, la temperatura se redujo a 177°C y el silano se cargd gota a gota bajo nitrégeno con la ayuda de un
embudo de goteo. La mezcla se agité a esta temperatura durante 60 min. y durante 2 min. adicionales. bajo vacio
para obtener una poliamida curable por humedad libre de burbujas.

La invencion puede entenderse adicionalmente con referencia a los siguientes ejemplos no limitantes.
Ejemplos

Las poliamidas entrecruzables se prepararon de acuerdo con el proceso mencionado anteriormente utilizando los
componentes y las cantidades que se detallan a continuacion en las Tablas 1-5. Especificamente, las Tablas 1 y 2
proporcionan composiciones de poliamida entrecruzables a manera de ejemplo con silanacién de poliamidas
terminadas en amina usando gammaglicidoxipropiltrimetoxisilano (A-187). La Tabla 3 proporciona composiciones de
poliamida entrecruzables a manera de ejemplo con silanacion de poliamidas terminadas en acido usando
gammaglicidoxipropiltrimetoxisilano (A-187). La Tabla 4 proporciona composiciones de poliamida entrecruzables a
modo de ejemplo con silanacién de poliamidas terminadas en amina usando ((clorometil)feniletil)trimetoxisilano
(SIC2295.5). La Tabla 5 proporciona composiciones de poliamida entrecruzables a manera de ejemplo con
silanacion de poliamidas terminadas en amina usando gamma-glicidoxipropilmetildimetoxisilano (SIG 5836.0).

Tabla 1: COMPOSICIONES DE REFERENCIA
% de EQ.

COMPONENTE A 5 c B E E
Acido dimérico 77 80 80 80 80 80
Acido sebécico 20 20 20 20 20 20
Acido éstearico 3 - - - - -
TOFA - - - - - -
HMDA, 70% 45 45 45 45 45 45
Piperazina 37 43 43 43 43 43
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Jeffamine D400 10 7 7 7 7 7
Jeffamine D2000 8 5 5 5 5 5
Proporcion acido/amina 0.82/1 | 0.78/1 | 0.78/1 | 0.78/1 | 0.78/1 | 0.78/1
A-187, % en peso 5.6 5.2 5.9 7 8.1 9.2
Proporcién molar 1.51 17 1.2/1 1.51 1.71 2/1
IA-187/Poliamida
A-171, % en peso - - - - - -
Tabla 2: COMPOSICIONES DE REFERENCIA
% de EQ.
MPONENTE

COMPO G H | J K L
Acido dimérico 80 80 77 77 80 80
Acido Sebacico 20 20 20 20 20 20
Acido Estearico - - - - - -
TOFA - - 3 3 - -
HMDA, 70% 47 47 47 47 45 47
Piperazina 47 47 53 53 43 47
Jeffamine D400 4 4 - - 7 4
Jeffamine D2000 2 2 - - 5 2
Proporcion Acido/Amina 0.78/1 | 0.78/1 | 0.82/1 | 0.82/1 | 0.78/1 | 0.78/1
A-187, % en peso 54 8.4 7.4 5 5.8 6.2
Proporcion Molar 1M1 1.65/1 1.5/1 1M1 1.2/1 1.2/1
IA-187/Poliamida
A-171, % en peso - - - - 1.4 1.4

Tabla 3: COMPOSICIONES DE REFERENCIA

% de EQ.

COMPONENTE M N (0]

Acido dimérico 66 66 66

Acido Sebacico 30 30 30

Acido Estearico 4 4 4

TOFA - - -

HMDA, 70% 47 47 47

Piperazina 47 47 47

Jeffamine D400 4 4 4

Jeffamine D2000 2 2 2
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Proporcién Acido/Amina 1/0.9 1/0.9 1/0.9
Proporcion Molar A-187/Poliamida 1M 1.51 2/1
A-187, % en peso 4.2 6 7.7
Tabla 4: COMPOSICIONES INVENTIVAS
% de EQ.
COMPONENTE
P Q R S T
Acido dimérico 68 73 75 76 80
Acido Sebacico 20 20 20 20 20
Acido Estearico - - - - -
TOFA 12 7 5 4 -
HMDA, 70% 45 45 45 45 45
Piperazina 43 43 43 43 43
Jeffamine D400 7 7 7 7 7
Jeffamine D2000 5 5 5 5 5
Proporcién Acido/Amina 0.94/1 | 0.835/1 | 0.835/1 | 0.835/1 | 0.78/1
Proporciéon molar 1.5/1 17 171 1.2/1 0.8/1
SIC/Poliamida
SIC 2295.5, % en peso 2.2 4.3 4.3 5.1 4.6
Tabla 5: COMPOSICIONES DE REFERENCIA
% de EQ.
COMPONENTE U \Y W
Acido dimérico 80 80 80
Acido Sebacico 20 20 20
Acido Estearico - - -
TOFA - - _
HMDA, 70% 45 45 45
Piperazina 43 43 43
Jeffamine D400 7 7 7
Jeffamine D2000 5 5 5
Proporcién Acido/Amina 0.78/1 0.78/1 0.78/1
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Proporcion molar SIC/Poliamida 17 1.2/1 1.5/1

SIG 5836.0, % en peso 4.6 55 6.9

Las poliamidas entrecruzables se curaron bajo condiciones atmosféricas ambientales. Se evaluaron diversas
propiedades de las composiciones después del curado. Especificamente, las muestras de prueba de la composicion
se sometieron a diversos métodos de prueba para determinar las caracteristicas de la composicién que incluyen la
norma ASTM D 3236-88 (aguja Brookfield 27; muestra de 10 g en un viscosimetro-tubo acondicionado durante 10
min a 350°F bajo nitrégeno y una lectura tomada después de dicho tratamiento) para determinar la viscosidad,
ASTM E 28-99 (se vertié poliamida fundida en un anillo y se verificé después de 2-3 horas con el instrumento Ring
and Ball) para determinar el punto de reblandecimiento (SP), ASTM D 638-00 (corte macroperlas y microperlas de
una placa de 50 mil y un recorrido carrera de traccion después del tiempo de curado) para determinar la resistencia
a la traccion y la poliamida fundida de un tubo de viscosimetro a 350°F vertido en un cartén utilizando una barra de
extraccion de 10 mil con el tiempo comprobado cada 30 segundos para determinar el tiempo abierto. En particular,
las siguientes propiedades se determinaron utilizando los métodos antes mencionados: viscosidad, punto de
reblandecimiento, resistencia a la traccién (AV, AmV, médulo del 2%, % de alargamiento, ruptura de la traccién final
y limite elastico), tiempo de apertura y tiempo de curado. Los resultados de las composiciones inventivas y de
referencia de las Tablas 1-5 se detallan a continuacién en las Tablas 6-10, respectivamente.

Tabla 6
COMPOSICION DE REFERENCIA
PROPIEDAD A 5 c 5 £ £
Viscosidad a 350°F,P 12 15 16 35 57 182
SP, °C 122 117 115 116 120 119
AV, mgKOH/g 2.7 0.9 1.2 0.8 1 0.9
AmV, mgKOH/g 10 15.8 16.6 10.5 9.3 6.5
Méoédulo del 2%, psi 7,300 | 9,500 | 7,900 | 8,600 | 7,200 | 7,100
Elongacion, % 140 260 130 200 120 170
Ultima rotura por traccién, psi| 510 610 460 620 510 600
Limite de elasticidad, psi 320 410 390 400 380 400
Tiempo abierto, min. 5 5 4 31/2 1 1/6
Tiempo de curado, d 14 14 14 14 14 7
Tabla 7
COMPOSICION DE REFERENCIA
PROPIEDAD 5 o I j K 3
Viscosidad a 350°F,P 18 60 30 17 29 28
SP, °C 117 120 119 118 121 118
AV, mgKOH/g 1 0.7 0.8 0.6 1.7 1
AmV, mgKOH/g 15.7 10.2 10.4 13.8 14.1 13.4
Maodulo 2%, psi 11,300 | 11,000 | 12,000 | 12,400 | 8,700 | 11,550
Elongacion, % 130 200 100 130 90 185
Ultima rotura por traccion, psi 570 780 640 580 460 830
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Limite de elasticidad, psi 500 510 600 570 400 550
Tiempo abierto, min. 31/2 1/2 1 3 4 21/2
Tiempo de curado, d 14 9 21 28 14 14
Tabla 8
COMPOSICION DE
PROPIEDAD REFERENCIA
M N (e}
\Viscosidad a 350°F,P 15 22 26
SP, °C 121 117 118
AV, mgKOH/g 15 13 11
AmV, mgKOH/g 0 0 0
Modulo 2%, psi 8,400 7,950 7,700
Elongacion, % 80 90 100
Ultima rotura por traccion, psi| 440 340 410
Limite de elasticidad, psi 490 450 440
Tiempo abierto, min. 31/2 31/2 4
Tiempo de curado, d 21 21 14
Tabla 9
COMPOSICION INVENTIVA
PROPIEDAD P Q R S T
Viscosidad a 350°F,P 10 12 22 24 18
SP, °C 110 113 110 118 119
AV, mgKOH/g 8 10 1 12 1
AmV, mgKOH/g 0 0 0 0 7.5
Modulo 2%, psi 6,500 7,900 | 6,900 | 6,750 | 6,150
Elongacion, % 40 110 220 290 260
Fl;J;t;ma rotura por traccion, 180 250 380 500 450
Limite de elasticidad, psi 290 380 365 320 330
Tiempo abierto, min. 8 6 31/2 2 11/2
Tiempo de curado, d 21 21 21 21 21
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Tabla 10
COMPOSICION DE

PROPIEDAD REFERENCIA

u \Y w
Viscosidad a 350°F,P 14 12 18
SP, °C 116 116 113
AV, mgKOH/g 1 1.7 1
AmV, mgKOH/g 16 15 14
Modulo 2%, psi 5,000 7,250 7,100
Elongacion, % 50 50 80
Ultima rotura por traccion, psi 260 260 220
Limite de elasticidad, psi 350 370 360
[Tiempo abierto, min. 4 4 31/2
Tiempo de curado, d 28 28 28

Como se refleja en los ejemplos de la presente invencion proporcionados, las poliamidas comprendidas en la
composicion de fusion en caliente curable por humedad preparada mediante el proceso de la presente invencion
exhiben propiedades termomecanicas deseables después del entrecruzamiento tras la exposicion a la humedad. En
general, el aumento del tiempo abierto y la resistencia mecanica son diametralmente opuestos. Sorprendentemente,
las poliamidas entrecruzables comprendidas en la composicién de fusién en caliente curable por humedad
preparada por el proceso de la presente invencion exhibieron largos tiempos abiertos al tiempo que mantenian una
resistencia verde suficiente para dar como resultado una resistencia mecanica final deseable que es suficiente para

unir un sustrato particular al mismo.

12
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REIVINDICACIONES
1. Un proceso para producir una composicion de fusién en caliente curable por humedad que comprende reaccionar
(i) una poliamida obtenida por policondensacion de:

(a) un componente acido que comprende al menos un acido graso insaturado C12 a C24 dimerizado, y al
menos un acido dicarboxilico alifatico Cs a C22; y

(b) un componente de amina que comprende al menos una alquilendiamina Cs a C22, y al menos una
diamina secundaria heterociclica y al menos una polioxialquilendiamina;

y

(i) un alcoxisilano funcionalizado, que es un alcoxisilano con funcionalidad clorometilfenilo bajo condiciones
que dan como resultado la unién de grupos terminales di-alcoxisilano o tri-alcoxisilano a la poliamida.

2. El proceso de la reivindicacion 1, en el que el componente acido comprende ademas al menos un acido graso
monomerico.

3. El proceso de la reivindicacion 1, en el que al menos un acido graso insaturado C12 a C24 dimerizado es un acido
graso insaturado C1s dimerizado.

4. El proceso de la reivindicacién 1, en el que el componente de alcoxisilano funcionalizado con respecto al
componente de poliamida esta en una proporcién molar de 0.8: 1 a 2: 1.

5. El proceso de la reivindicacion 1, en el que la cantidad de componente de alcoxisilano funcionalizado que
reacciona es en una cantidad mayor que 1 equivalente pero menor que 2 equivalentes con respecto a la poliamida.

6. Un método para unir un primer sustrato a un segundo sustrato que comprende aplicar la composicién de fusion en
caliente curable por humedad hecha por el proceso de la reivindicacion 1 a 5 a una superficie de dicho primer
sustrato para formar un recubrimiento en dicha superficie, contactando dicha superficie que tiene el recubrimiento
con una superficie de dicho segundo sustrato y permitiendo que la composicion de fusion en caliente curable por
humedad se cure por humedad.

7. El método de la reivindicacion 6, que incluye ademas el paso de calentar la composicion de fusion en caliente
curable por humedad para hacer que fluya antes de la aplicacion.

8. Un método para proporcionar un recubrimiento curable por humedad a un sustrato que comprende:

(a) proporcionar la composiciéon de fusiéon en caliente curable por humedad hecha por el proceso de la
reivindicacion 1 a 5;

(b) calentar dicha composicion de fusién en caliente curable por humedad hasta un estado fluido;

(c) aplicar dicha composicion de fusion en caliente curable por humedad a una superficie de sustrato
para formar un recubrimiento;

(d) permitir que dicho recubrimiento cure por humedad.
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