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PATENTE DE INVENCION
a favor de:

FARBUERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lu-—
cius & Brlining, de nacionalidad alemana, residente en -
Frankfurt-(Main) (Replblica Federal Alemana), por:
YPROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE CORPUESTOS DE MOLDEQ A BA-
SE DE POLIESTERES TERKOPLASTICOS CON CONTENIDO DE NITRURO
DE BoROY. .

lemoria descriptiva

Es conocido el tratar poliésteres lineales satu=—
rados de 4cidos dicarboxilicos aromﬁticos por el procedi-
miento de moldeo por. inyeccidn., De importancia técnica es
el moldeo pof inysccidn del poli(tereftalato de etilengli

col). El poliéster tiene que cristalizar répidamente en -
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377836
el molde de la maquina moldeadora por inyeccibn, Como los
poliésteres sin adiciones cristalizan de manera relativa=
mente lenta, es preciso, gn primer lugar, caldear el mole-
de suficientemente ¥y, en segundo lugar, modificar el com-
puesto de polifster con un agente fomentador de la crista
lizacidn,

Es sabido que sustancias inorgénicas finamente -
dis@ﬁibuidas fomentan la cristalizacién del Eg}i(terefta-
lato de etilenglicol). Estas sustancias, denominadas tam-—
biéh agentes nucleizantes, deben tsner un tamafio de graneo
inferior a %/u. Un buen agente nucleizante es, por ejsm—
plo, el talco. Si se trata por el procedimiento de moldeo
par inyeccifn poli(tereftalato de etilenglicol) nucleiza—
do con talco, entonces se comprueba que los cuerpos moldea
dos se pegan frecuentemente en el molde y tienen que ser
extraidos a mano, operacidn que es antiecondmica y que pug"
de originar fdcilmente deformaciones de los cﬁerpos mol-
deados todavia calientes. Esta adherencia de los cuerpos
moldeados en el molde de moldeo por inyeccidn, se comprug
ba tambidn enlel tratamiento de otros muchos compuestos -
de moldec a base de polidsteres nucleizados inorgdnicamepn
te. ‘ |

Se ha descubierto ahora que las masas de moldeo
termoplisticas consistentes en poliésterss saturados li-

neales de dcidos dicarboxflicos aromfticos y, eventualmep
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te, en cantidades pequefias de fcidos dicarboxflicos alifd
ticos con dioles saturados, aliféticos o cicloalifdticos,
pueden ser tratadas para obtener cuerpos moldeados que -
pusden ser desmoldeados excelentements, si contisnen = ~
0,005 hasta 5 % en peso, con preferencia 0,1 hasta 0,5 &
en peso de nitruro de borao.

Prefereﬁtemente se emplea nitruro de boro, cuyo
tamafio de grano es inferior a lD/u. Es preferido especial
mente un nitruro de boro, cuyo tamafio de grano sea inferior
a 2/u.

El nitruro de boro se obitisene por procedimientos
conocidos., Es conveniente recocer el nitruro de boro em-
pleado a temperaturas de entre 8002 C y la temperatura de
sublimacitn del nitrurc de boro., 7

' Es sorprendente que mediante la adicibn de nitry
ro de boro finamente distribuido a los poliésteres, se -
obtengan compuestos de moldeo que, al ser tratados en el
molde caldeado, cristalizan a alta balocidadr

La mezcla del nitruro de boro con el compuesto -

ds polidster puede rsalizarse de diyersas maneras. Asi, -

por sjemplo, se puede acregar sl nitrurc de boro en la ob

tencién del poliéster. Tambidn se puede mezclar granula-
do de poliéster o polvo de poliéster lo mds uniformemente
posible'con nitruro de boro, fundirlo en el extrusor, ex=-

primirlo bajo refrigeracién y granularlo a continuacidn..
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También se puede rebozar el granulado de polidster con ni .
truro de boro, por ejemplo, haciendo rodar los componen-
tes en un recipienté rotativo; la mezcla tisne lugar en -
este caso dufante el tratamiento del compuesto de moldeo
de poliéster para itransformarlo en cuerpos moldeados por
medio del tornmillo sin fin de la méquina de moldeo por in
yaceidn..

Se puede emplear también nitrurc de._boroc en com=—
binaciﬁﬁ con otros agentes nucleizantes inorgénicos, tales
come_sulfato de calcio, carbonato de calcio, talco o dib-
xido de titanio. El compuesto de moldeo de poliéster debe
contener 0,0l a 5 % en peso, con preferencia 0,15 hasta -
0,5 % en paso de la combinacidn de nitruro de boro y agen
te nucleizante inorgdnico, debiendo la proporeidn de ni-
truro de boro ascender por lo menos a 0,005 ¥ en peso, = T
preferentements al menos a 0,1 % en peso, con relacidn al

pesv total dsl compuesto de moldeo de poligster.

Como poliéster saturado lineal de Acidos dicarboxi -

licos aromidticos, se emplea a este particular preferente-
mente poli(tereftalato de etilenghicol). Ahora bien, se =
pueden emplear también otros poliésteres, por ejemplo, po
liciclohsxan=l, 4=-dimetilol-tereftalato.

- También pueden usarse poli(tereftalatos de eti-
lenglicol) modificados, que ademds de Acido tereftélico,

contengan también otros dcidos dicarboxilicos aromdticos o



también alifdticos como unidades bdsicas, por ejemplo, &ci
do isoftdlico, Acida naftalihdic;rboxilico-z,6 § &cido adi
pico., Asimismo se pueden emplear poli(tareffalatos de eti-
lenglicol) modificados que, édemés'de etilenglicol, con-
85 tengan tambidn otros dioles alifdticos, talss como, por =
ejemplo, neopentilglicol o butanéiol-i,a, gn calidad de -~
cumponente alcohflica,
- Para mejorar la resistencia al choqde, se pueden .
agregar a los polidsteres, de la manera conocida, altos po
90 limeros apropiados, tales como, por ejamplo, copolimeros a
bass de stileno éon acetato de vinilo, etileno con éstetes
acrilicos, o butadieno con estireno,
La proporcidn de polifster en el compuesto de -
moldes terminado debe tensr una viscosidad reducida -me—
95 dida en una solucidn al 1 % en fenol/tetraclorcetano - -
en una relacidn de 60 : 40 (partes en pesc) a 250 C-
de entre 0,7 y 2, con preferencia de entre 1,0 y 1,5, 5i
la viscosidad aspecificﬁ reducida de la proporcidén de - -
poliéster del compuesto de moldeo es demasiado baja, = -
100 - entonces el compuesto de moldeo pﬁedé‘ser condensado ul-
teriormente en la fase sflida, por los procedimientos - -
conocidos, §i el compuesto de méldeo se obtiene median-
te homogeneizacidn en el extrusor, entonces es conve=~
niente tener en cuenta en la eleccibn del poliéster de =

105 partida una posible dpgradacién del poliester y el des=
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censo a ello inherente de la viscosidad espec{fica reduci
da.

Tanto los Eoliéstcres dé partida, como también -
los compuestos de moldeo de poliéster; deben cbntenaf’lav
menurvcantidéa posible de humedad, preferentemente menos
de 0,02 %. 5i asi se desea, se puede proveer el granulado
del compuesto de moldeo de polifster con un revestimiento
de,éara, parafina o de cera de poliolefinas._ .

Para obtener artfculos de moldeo por inysccibn =
con un buen grado de cristalizaeidn, es convenicnte mantg
ner la temperatura del molde suficientemente por encima -
de la temperatura de transicidn de segundo orden del po-
liéster, En compuestos de moldeo de polidster a base de =
un poli(tereftalato de etilenglicol) modificado, se pre—
fieren temperaturas del molde de entre 120 y 160° C. i

Los compuestos de molded conforme al invento peg'-
miten la fabricacifin de cuerpos moldeados de alta calidad,:
con gran estabilidad de forma, tales como, por ejemplo, =
ruedas dentadas y cﬁnicas; cremalleras, discos de embra-
gue, elementos de gufa y similares.

Ejemplo 1:

3984 g de granulado de poli(tereftalato de etilep
glicol) con upa viscosidad especifica reducida de 1,65 -
dl/g ~medida en una solucibn al 1 % en fenol (60 partes =

en peso) /tetraclorostano (40 partes en peso) a 25° C- se



mezelaron intensamente con 16 g de nitruro de baoro con un
tamafio de grano inferior a 2/u, se fundieron en un extru-
sor vertical, se homogeneizaron y se granularon. El grang
lado, que tenfa una viscosidad especifica reducida de - -
135 1,43 dl/q, se secé primeramente durante 1 hora a 100° Cy
bajo una presibn de 0,3 mmHg, y después durante 5 horas a
180° C y bajo una presién de 0,3 mmHg.
A partir del material se moldearon par inyeceidn
placas de las medidas 60 X 60 x 2 mm, a una temperatura -
140 del molde de 140° €. Los tiempos de permanencia en el mol
de ascendieron en cada caso a 25 segundes. Todas las pla-
cas fueron expulsadas automdticamente al abrirse el molde.
Ya en un tiempo de permanencia en el molde de 5 segundos, .
las placas tenfan una densidad de 1,372, gue tampoco aumeg‘
145 t5 al prolongarse el tiempo de permanencia en el molde -
hasta, por sjoemplo, 60 segundos.

Ejemplo de comparacidn A:

Se procedid del mismo modo que en el ejemplo 1, a
diferencia de que en lugar de nitrurc de boro se empled .-
- 150 talco con un tamafio de grano inferior a 2/u. Se obtuvo un .
granulado de polidster con una viscosidad especifica redu
cida dae 1,41 dl/g. El tratamiento se realiz§ de la manera
descrita més—arriba. De 50 placas, Unicamente 22 fusron -
expulsadas autométicamente, mientras que 28 placas esta-

155 ban adheridas al molde, teniendo que ser retiradas a -mano.
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Ejemplo de comparacifn B:

Se procedid d8l mismo modo que en el cjemplo 1,
a diferencia de quelen‘iugar‘da nitrurc de boro se empleo
un silicato, quse tenia la composicifin siguiente: 32,27 %
160 de $i0,, 18,43 5 de CaQ, 17,42 % de Mg0, 9,11 § de Aly03,
1,24 % de Nag0 y 0,36 % de Kp0; pérdida por calcinacifn: -
20,05 %. El silicato tenfa un tamafio de.grano inferior a
Z/u; Se obtuve un granulado de polifster con_ la viscosi-
dad especifica reducida de 1,39 dl/g., El tratamiento se =
165 rea%izé de la manera que ha sido descrita en el sjesmplo -
1. Al abrirse el molde de moldeo por inyeecidn, no fué -
ninguna de las placas expulsada automdticaments; todas -
las placas estaban adheridas al molde, y tuvieron que ser
retiradas del molde & mano,
170 , Esta patente de invencidn se corresponde a la dg |
positada en Alemania (Repdblica Federal Alsmana), con el :
nlmero P 19 15 139.4 y tiene prioridad de fecha 25 de mar .
zo de 1.969 por acogerse a los beneficios del articuleo 21
del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial y del ar=~ -
175 ticulo 42 del Convenio de la Unién de Paris.

REIVINDICACIONES
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1.) Procedimiento de obtencidn de compuestos de
moldeo termoplésticés, caracterizado por mezclar en la for
ma convenientemente usual polidsteres saturados lineales

180 d?;éégdos dicarbox{licos aromdticos Yy, eventualmente, can
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tidades pequefias de 4cidos dicarboxilices alifdticos con
dioles saturados, aliffticos o cicloalifdticos, con nitry
ro de boro, ascendiendo la cantidad del nitrurc de boro =a
0,005 hasta 5 & en peso de la mezcla total.

2.) "PROCEDIWIENTO DE OBTENCION DE COWMPUESTOS DE
(IOLDEC A BASE DE PGLIESTERES TERMOPLASTICOS CON CONTENIDO
DE NITRURD DE BORO",

Esta Memoria consta de nueve hojas foliadas y me

canografiadas por un solo lado de sus caras.

Madrid, 23 de marzo
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