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PROCEDIMIENTO PARA LA CBTENCION DE COMPOSICIONES DE MOL~
DEC A BASE DE POLIESTERES INSATURADOS.

ggzé%dbnﬁy BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, residente

en Leverkusen-Bayerwerk, Repiblica Federal Alemana.,

— - —— o -

El objeto de la presente invencién es un procedi-
miento para la obtencién de mezclas que contienen a) 20 -
70 % en peso de poliésteres no cristalizantes, contenien-
do restos de &cidos dicarboxilicos < , PB-insaturados,

5 b) 20 - 70 % en peso de monémeros de vinilo copolimeri-
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zables y
c) 3 - 30 % en peso de acetobutirato de celulosa (CAB) y/o
acetopropionato de celulosa (CAP), caracterizado porque
los poliésteres no cristalizantes, que contienen restos

de 4cidos, dicarboxilicos ol , B-insaturados tienen una
compatibilidad con el estireno entre un 30 y un 90 % en
peso, preferentemente entre un 35 y un 90 % en peso de po-
liéster insaturado y un contenido entre 0,53 y 0,20, pre-
ferentemente entre 0,50 y 0,20 equivalentes de restos de
dcidos dicarboxilicos radicalarmente polimerizables, o ,
pB-etilénicamente insaturados, por 100 g de poliéster in-
saturado.

Las mezcles segin la presente inveneidn se pueden
elaborar, segin los procedimientos usuales en la indus-
tria, a masas de moldeo y de prensado que endurecen a pie-
zas conformadas sin merma alguna, agregéndose, o bién em-
pledndose al mismo tiempo, inhibidores de la polimeriza-
cidén, iniciadores de polimerizacién, en caso dado espesa-
dores quimicos a base de 6xidos o hidréxidos de un metal
del segundo grupo principal del sistema periddico y, en
caso dado, agentes tixotrdpicos, y/o materiales de carga,
y/o materiales fibrosos, y/o pigmentos, y/u otros aditi-
vos para resinas a base de poliésteres insaturados,

Un ulferior objeto de la inveneidén son, por lo tan-
to, las masas de moldeo, o bien las masas de prensado, a
base de las mezclas de tres componentes seguin la presen-
te invencién, asi como el empleo de estas masas de moldeo,
é bién de prensado, endurecibles sin merma alguna, para
la obtencidén de cuerpos conformados.

Los sistemas de tres componentes hasta ahora cono-
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cidos, de composicidén comparable, no dan ninguna informa-
cidn detallada sobre la constitucién de los poliésteres
insaturados a emplear (véase patente alemana 970.110, pa-
tente francesa 1.239.500, & bién patente alemana 1.192.820,
ejemplo 3), 6 bién exigen el empleo de poliésteres insatu-
rados cuyo factor de peso molecular por enlace doble C=C
se encuentra entre 150 y 186, es decir, que su contenido
en enlaces dobles C=C se encuentra entre 0,667 y 0,537
equivalentes por 100 g de poliéster insaturado (DI-0S
1.694.857 y DT=-0S 1.794.323 o bien patente US 3.642.672).
Una limitacién de éstas de los polidsteres insaturados

es necesario, segin estas solicitudes de patentes mencio-
nadas en dltimo lugar, si se quiere lograr que las masas
de moldeo a base de poliésteres insaturados, monomero co-
polimerizable y éster de celulosa tengan interés indus-
trial y empleo para masas de moldeo endurecibles sin mer-
me.

Los poliésteres insaturados con un contenido en en-
laces dobles mds reducido son inadecuados para la finali-
dad en cuestidén segin se indica en la patente US 3.642.672,
columa 7, linea 69 y siguientes.

Esta observacidén concuerda con las enseflanzas hasta
shora prevalecientes (DT-AS 1.135.169), segin las cuales
las masas a base de resinas de poliéster insaturado, al
endurecer, mostrardn menos merma cuanto mds fuertemente
se puedan reticular las resinas de poliéster insaturado
empleadas, es decir, cuanto mayor sea la proporcién de
enlaces insaturados en las resinas de polidster insatura-

do.

Por el contrario, resulté sorprendente, y no era
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de preveer, que & base de las mezclas de tres componentes
segin la presente invencién se pudieran obtener masas de
moldeo, 6 bién de prensado, endurecibles con reducida mer-
ma, que son superiores a las comparables a base de poliés-
ter 4ltamente insaturado segin DT-0S1.694.857, LT-0S
1.794.323 o bien patente US 3.642,672.

Ademés, los poliésteres insaturados 4ltamente reac-
tivos, reivindicados en las solicitudes citadas, casi no
permiten une variacién de los componentes de esterifica-
cidn, con lo cual estd muy limitado el nidmero de los po-
liésteres utilizables y por lo tanto, también su cuadro
de caracteristicas. Por el contrario los poliésteres in-
saturados, reivindicados segin la presente invencidn, per-
miten una amplia variacién en los componentes de esteri-
ficacidn, con lo cual se pueden graduar fdcilmente las pro-
piedades especiales deseadas. Asi, por ejemplo, la propen-
sidad al rasgado de las nervaduras o tetones de gruesa pa-
red en la pieza prensada, que se presenta al emplearse po-
liésteres insaturados con elevado contenido en enlaces
dobles, se puede evitar empleando poliésteres insaturados
con un contenido en enlaces dobles muy reducido, pero con
compatibilidad con el estireno segin la presente inven-
cidén.

La obtencién de las mezclas segin la presente in-~
vencién se efectﬁa ventajosamente disolviendo el éster
de celulosa a unos 80%C en estireno, mezclando, la solu-
cidén a esta temperatura, con la solucidén estirénica del
poliédster insaturado y enfriando después la mezcla obte-
nida a temperaturas ambiente.

Pars la obtencidén de une masa de prensado segin la
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presente invencién, se agregan a las mezclas de la presen-
te invencién, por ejemplo, fibras de vidrio, materiales de
carga y perdxido, en caso dado, un espesador quimico, tal
como por ejemplo, éxido de magnesio o de caleio, 6 bien
hidréxido de magnesio o de calcio. Una masa de prensado

de éstas se puede endurecer térmicamente a piezas confor-
madas.

La obtencidén de piezas conformadas de mayor tamafio
se efectda en forma mds racional a través de esteras de
resinas espesadaes., Estas se preperan impregnando esteras
de fibra de vidrio con las masas de prensado anteriormen-
te descritas, que contienen 6xido de magnesio, libres de
fibras de vidrio, y cuyas superficies se protegen con am-
bos lados con léminas de cobertura., Las léminas evitan la
evaporacién del mondmero de vinilo, permiten el enrollado
de las esteras y con ello un almacenamiento shorrativo de
espacio. Después de que las esteras de resina, después de
un tiempo de maduracidén de aproximadamente 1 a 10 dfas se
hayan espesado, se pueden retirar las léminas de cobertu-
ra gin deaflar las esteras de resina y, después de un re-
corte correspondiente, prensarse en caliente & piezas con-
formadas sin merma.

Poliésteres insaturados, en el sentido de la inven-
cién, son los productos de policondensacidén usuales de
dcidos dicarboxilicos o , B-insaturados con compuestos
polihidréxi, especialmente compuestos dihidroxi (véase
Bjorksten et al "Polyesters and their Application", Rein-
hold Publishing Corp. New York, 1.956); exceptudndose los
poliésteres insaturados, que cristalizan, que se obtienen

segin las reivindicaciones de procedimiento de la solici-
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Como 4cidos dicarboxilicos o , PB-insaturados para
la obteneidén de los poliésteres insaturados, son adecua-
dos, por ejemplo, el 4cido maléico, é&cido fumérico, 4dcido
itacénico, asi como, en caso dado, sus anhidridos; estos
se pueden emplear, en caso dado, en mezcla, por ejemplo,
con dcido adipico, dcido ftélico, dcido isoftédlico, 4cido
tetrahidroftdlico, dcido tereftdlico, dcido tetraclorof-
tdlico, dcido hexacloroendometiléntetrahidroftélico, asi
como sus anhidridos. Para la sintetizacién de los polids-
teres insaturados se pueden emplear simulténesmente tam-
bién 4cidos monocarboxilicos, por ejemplo, el &cido acri-
lico o el &cido benzdico.

Como compuestos polihidroxi adecusdos entran, por
ejemplo, en consideracién: etilenglicol, dietilenglicol,
hexametilen~1,6-diol, propilenglicol-1l,2, dipropilenglicol,
butandiol-1l, 3, neopentilglicol, trimetilolpropanaliléter,
2,2-bis-(4-hidroxiciclohexil)-propano, 2,2-bis-(4-hidro-
xialcoxifenil)-propano, trimetilolpropano, glicerina, pen-
taeritrita.; en caso dado, se pueden emplear simulténea-
mente también compuestos monohidroxi, tales como, por ejem-
plo, alcohol alilico, metanol o etanol, para la sintetiza-
¢ién de los poliésteres insaturados.

Los poliésteres insaturados segin la presente in-
vencién tienen peso moleculares que pueden oscilar dentro
de un amplio mérgen y se encuentran generalmente entre
500 y 5.000, preferentemente entre 1.000 y 3.000.

Los Indices de acidez de los poliésteres seguin la

presente invencién deberdn encontrarse entre 10 y 100,
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preferentemente entre 20 y 70

los poliésteres de la presente invencidén se encontrardn
entre 10 y 150, preferentemente entre 20 y 100.

El contenido en equivalentes de ésteres dicarboxili-
cos radicalarmente polimerizables, o , B-etilénicamente
insaturados, del poliéster insaturado por 100 g del poliés-
ter insaturado, deberé encontrarse entre 0,53 y 0,20, pre-
ferentemente entre 0,50 y 0,20, y se puede calcular a par-
tir de la composicién de los componentes de partida emplea-
dos para la obtencidén del poliéster insaturado como sigue:

dcido etiléndicarboxilico equivalente por 100 g = A x 100
B

A = moles de 4cido etiléndicarboxflico por lote de poliés-

ter.

B = partes en peso del lote del poliéster después de re-

tirar el agua de esterificsacién.

Ejemplo : Célcule del contenido de &cido etiléndicarbo-
xilico de UP 1 b.

Anhidrido maléico 803 g = 8,2 moles

Anhidrido de deido ftélico 266 g = 1,8 moles

Propilenglicol-1,2 836 g = 11,0 méiesh
1.905 g '

- agua 180 g = 10,0 moles
1.725 g

Equivalentes de dcido etiléndicarboxilico por 100 g :

8,2 x 100 _ g 4g
1.725

Segin la presente invencién, del gran nimero de los

poliésteres insaturados que se obtienen de los componen-~
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tes mencionados (4cidos carboxilicos y compuestos hidroxi)
solamente son adecuados aquellos que tienen una compati-
bilidad con el estireno entre un 30 y un 90 % en peso, pre-
ferentemente entre un 3% y un 90 % en peso de polidster
insaturado, bajo la condicidén de que su contenido en éste-

res dicarboxflicos & , B-etilénicamente insaturados, ra-

dicalarmente polimerizables, se encuentre entre 0,53 y 0,20

equivalentes por 100 g de poliéster insaturado.

La compatibilidad con el estireno, o tembién la so-
lubilidad de estireno de los poliésteres insaturados, es
un concepto conocido en la quimica y tecnologia de las re-~
ginas de poliésteres insaturado : véase Johannes Scheiber,
“Chemie und Technologie der kiinstlichen Harze", tomo 1,
"Die Polymerisatharze", Wissenschaftliche Verlagsgesells-
chaft MBH, Stuttgart, 1.961, segunda edicién, pdginas 563
y siguientes, especialmente péginas 566 y 571/572.

La compatibilidad con estireno exigida segin la pre-
sente invencidén de los poliésteres insaturados, indicado
en % en peso de poliéster insaturado, referido a la can-
tidad total de poliéster insaturado y estireno, se define
y determina como sigue:

A unos 80 - 100 °C se disuelve justamente tanto poliés-
ter insaturado en esiirenc de manera que, después del en-
friamiento inmediato a temperatura ambiente, se obtenga
una solucidn clara de concentracién conocida. Esta se mez-
cla, bajo agitacidén a temperatura ambiente, con ulterior
estireno hasta que se presente un enturbiamiento de la
solucidén. La concentracién, referida a la cantidad total
de estireno y poliéster insaturado, del poliéster insatu-

rado en % en peso en el momento de enturbiamiento se defi-

|
|
|
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ne como compatibilidad de estireno.

La apreciacién del punto de enturbiamiento se puede
facilitar mediante el empleo de un fondo negro durante la
diluicién con estireno. El1 estireno empleado contiene con-
venientemente grandes cantidades de un inhibidor, por ejem-
plo, 0,2 % de terc.-butilpirocatequina, para evitar un en-
turbiamiento por sustancias extrafias que dificulten la de-
terminacién, tal como, por ejemplo, poliestireno.

Como explicacién sirva el siguiente ejemplo:

E (g) = peso en gramos de la solucién de poliéster clara
en estireno con P % de poliéster insaturado, por ejemplo,
20 g.

P (%) = % en peso de poliéster insaturado, claramente di-
suelto en estireno, por ejemplo, 60 %.

S(g) = cantidad de estireno agregada hasta el punto de en-

turbiamiento, en gramos, por ejemplo, 10 g.

Compatibilidad de estireno = E(g) . P(%)
E(g) + s{g)

por ejemplo 20g . 60% _ 40 %
20 g + 10 g

La compatibilidad de estireno de un poliéster insa-
turado se influencia, seguin demuestra la experiencia, con
los componentes poliéster que toman parte en su constitu-
cibén, es decir, por los dcidos y compuestos hidroxi emplea-
dos para la sintetizacidén del poliéster.

Componentes de esterificacidén que hacen incompati-
ble con estireno son, por ejemplo, 4cido maléico su anhi-
drido, 4cido fumérico, etilenglicol, dietilenglicol, hexa-
metilenglicol.

Componentes de esterificacidén que hacen compatible
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con estireno son por ejemplo: dcido ftélico, é&cido isof-~
tdlico, &cido tetracloroftélico, dcido hexacloroendometilen—f
tetrahidroftdlico o sus anhidridos, propilénglicol-1,2,
dipropilénglicol, butilenglicol-l,3, neopentilglicol, tri-
metilolpropanaliléter, perhidrobisfenol, bis-oxaalquilbis-
fenol, etc. En caso dado puede ser también ventajoso em-
plear al mismo tiempo alcoholes monovalentes o superiores

a bivalentes, y/o 4cidos carboxilicos, bajo consideracién
de la funcionalidad, con lo cual asimismo se influencia

la compatibilidad de estireno.

Los poliésteres insaturados se emplean en cantida-
des de un 20 a 70 % en peso, preferentemente en cantida-
des de un 30 a 50 % en peso, en cada caso referido a la
mezcla de tres componentes sin ulteriores aditivos, Los
polidsteres insaturados se disponen, en caso dado, en for-
ma de soluciones en monfmeros copolimerizables con los con-
tenidos en materia sdlida usuales entre un 80 % en peso y
un 50 % en peso para la obtencién de las mezclas de tres
componentes de la presente invencién.

Como mondémeros de vinilo copolimerizables, en el
sentido de la invencidn, son adecuados todos los usuales
sin limitacidén alguna; tienen preferencia el estireno, los
estirenos sustituidos en el resto arilo, tales como, por
ejemplo, los viniltoluenos, terc.-butilestirenos, cloro-
estirenos, divinilbenceno; estos se pueden emplear también
en mezclas con cantidades subordinadas de dcido acrilico
o metacrilico, o sus ésteres de alquilo Cy- 04, ésteres
de vinilo, alilo o metalilo.

Los monémeros de vinilo se emplean en cantidades de

un 20 a 70 % en peso, preferentemente en cantidades de un
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40 a 60 % en peso, referido a la mezcla de tres componén-
tes sin ulteriores aditivos.

Los ésteres de celulosa segin la presente invencién
gerdn acetobutirato de celulosa (CAP) o acetopropionato de
celulosa (CAP), en los cuales como minimo la mitad de los
grupos hidroxilo esterificables de la celulosa estén es-~
terificados con dcido butirico o bien dcido propiénico.
Los pesos moleculares de los éteres de celulosa a emplear
puveden variar dentro de amplios limites. Se indican, por
lo general, en forma de viscosidades de solucién. Tienen
preferencia aguellos ésteres de celulosa con una viscosi-
dad seglin ASTM-D-871-56, fdérmula B de 0,1 - 20 segundos.
Los ésteres de celulosa se obtienen seguin métodos usuales
de la celulosa y los correspondientes anhidridos de &cido.
Los ésteres de celulosa, a emplear segin la presente in-
vencidén, no contienen grupos écidos. Bspecialmente adecua-
do es CAB con aproximadamente un 17 a 21 % en peso de é4ci-
do acético, referido al éster de celulosa y aproximadamen-
te un 45 a 50 % en peso de deido butirico, referido al és-
ter de celulosa, y con una viscosidad segin ASTM-~-D-871-56
férmula B de 0,1 - 5 segundos, asi como Indices OH'de-0 a
70 mg KOH/g CAB.

El CAB y/o CAP se emplean en cantidades de un 3 a
30 % en peso, preferentemente un % a 20 % en peso, refe-
rido al sistema de tres componentes sin ulteriores aditi-
vos.

Las mezclas de la presente invencidén contiene los
inhibidores de la polimerizacidén usuales, en las cantida-
des usuales, que evitan una gelificacién prematura incon-

trolada, por ejemplo, hidroquinona, toluhidroquinona, p-




10.

15.

20,

25.

30.

benzoquinona, p-terc.-butilpirocatequina, cloranilo, naf-
toquinona, compuestos de cobre o p-nitrosodimetilanilina.

Como iniciadores formadores de radicales son adecua-
dos, por ejemplo, peréxido de benzoilo, perbenzoato de
terc.~butilo, peréxido de terc.-butilo, perdxido de cieclo-
hexanona, peroctoato terc.-butilico, azoisobutirodinitri-
lo, hidroperéxido cumélico, etc.

Espesadores quimicos conocidos son los éxidos e hi-
drdxidos de los metales del segundo grupo principal del
sistema periédico, preferentemente los éxidos e hidrdxidos
del magnesio y calcio, a los cuales, en caso dado, se les
han agregado reducidas cantidades de agua.

Como agentes tixotrépicos son adecuados los usuales,
por ejemplo, los inoérgénicos, tales como aerosil, o los
orgénicos, que contienen grupos amida de deido o grupos
uretano, o las ciclohexilamidas de &Acidos grasos superio-
res (DAS 1.182.816, 1.217.611, patente belga 693.580).

Aditivos usuales son los materisles de carga orgéni-
cos inertes, tales como carbonato de calecio, silicatos,
arcillas, cal, carbén, fibras reforzadoras, tales como fi-
bras de vidrio, también en forma de tejido o esteras, fi-
bras orgénicas sintéticas, algoddén, amianto o tejido de
metal, pigmentos orgénicos e inorgénicos, colorantes, lu-
bricantes y agentes de separacién, tales como estearato
de zinc, absorbentes de rayos uliravioletas, ete.

Le mezcla de las mezclas de tres componentes segin

la presente invencidn con los inhibidores de polimerizacién,

formadores de radicales, espesadores quimicos, agentes ti-
xotrdpicos y los demds aditivos usuales se efectla en ama-~

sadoras o en un tren de cilindros o, en ensayos manuales
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pequefios, en un mortero, para la obtencidn de la masa de
prensado o bien de moldeo de la presente invencién, térmi-
camente endurecible. '

En lugar o junto con fibras de vidrio se pueden em~
plear también esteras de fibras de vidrio o tejidos de fi-
bras de vidrio para la obtencidén de las masasg de prensado
0 bien de moldeo térmicamente endurecibles segin la pre-
sente invencién, tal y como ya se ha mencionado. En este
caso se efectia la impregnacién de las esteras de las fi-
bras de vidrio con la masa moldeable a endurecer, a con-
tinuacidén de lo cual se efectda un almacenamiento de 1 a
10 dlas en recipientes cerrado, por ejemplo, empleando lé-
mines de cobertura.

Las masas de moldeo o0 bien de prensado que contienen
espesadores quimicos, térmicamente endurecibles, segin la
presente invencién, poseen superficies secas, no pegajosas,
que, una vez efectuado el endurecimiento, son impecables
y brillantes.

Como complemento y contrario a las enseflanzas exis-
tentes sobre las masas moldeables endurecibles sin merma
a base de mezclas de tres componentes, compuestas de poliés-
teres insaturados, monémeros de vinilo copolimerizables y
ésteres de celulosa (segin DT-0S 1.694.857, DT-0S 1,794.323
o bien patente US 3.642.672) se descubrid que los polids-
teres insaturados, como componentes de las mezclas de tres
componentes segun la presente invencién, en principio son
adecuadas independientemente de un contenido en ésteres
de Acidos dicarboxilicos c( y P-etilénicamente insatura-
dos radicalmente polimerizables, siempre que su compati-

bilidad con estireno sea lo suficiéntemente reducids y se
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encuentre entre un 45 % en peso y un 90 %, preferentemen-

te entre un 50 % en peso y 90 % en peso de poliéster insa-

turado.

Este hallazgo es sorprendente y permite el empleo de
poliésteres insaturados que sean variables entre amplios
limites respecto a su contenido en dobles enlaces C=C, es-
to es, todos los usuales,

Objeto de la presente invencién son, por lo tanto,
también las mezclas de tres componentes que contienen:

a) 20 a 70 % en peso de poliésteres no cristalizantes que
contienen restos de &cidos dicarboxilicos X, pB-insa-
turados.

b) 20 a 70 % en peso de mondmeros de vinilo copolimeriza-
bles y

¢) 3 a 30 % en peso de aceto butirato de celulosa (CAB)
y/0 aceto propionato de celulosa (CAP),

caracterizado porque los poliésteres nc cristalizantes,

que contienen restos de dcidos dicarboxilicos °<,‘ﬁ*insa—

turados, tienen una compatibilidad de estireno entre un

45 % en peso y un 90 % en peso de poliéster insaturado.

Estas mezclas se pueden elaborar segin procedimien-
tos usuales en la técnica a masas de moldeo y prensado en-
durecibles sin merma, pudiéndose agregar o bien utilizar
al mismo tiempo, como ya se ha mencionado al principio en .
esta solicitud, inhibidores de polimerizacién, iniciado-
res de polimerizacién, espesadores quimicos, en caso dado,
agentes tixotrdpicos, y/o materiales de carga, y/o mate-
riales fibrosos, y/o pigmentos, y/u otros aditivos para
resinas a base de poliésteres insaturados, tal y como se

describe y explica en la presente sSolicitud.
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Objeto de la presente invencién son, por lo tanto,
también masas de moldeo o bien de prensado a base de estas
mezclas de tres componentes mencionadas en dltimo lugar,
asi como el empleo de estas masas de moldeo o bien de pren-
sado, endurecibles sin merma, para la obtencién de cuerpos
conf'ormados.

Para las mezclas de tres componentes mencionadas en
dltimo lugar, asi como para las masas de moldeo y prénsa-
do endurecibles, sin merma, obtenibles de ellas, valen las
explicaciones efectuadas en la solicitud respecto a las
proporciones de mezclas adecuadas, asi como & las defini-
ciones de los conceptos, propiedades, ventajas técnicas,
procedimiento de fabricacidén, fines de empleo y terrenos
de aplicacién.

Ejemplos y ensayos comparativos

Los porcientos significan porcientos en peso.

Las indicaciones de viscosidaed son mediciones efec-
tuadas en el viscosimetro de caida de bola segin HYppler
a 202C,

Obtencidn de poliéster insaturado (UP):

Los poliésteres insaturados se obtienen en forma co-
nocida por condensacidén en fusibén y se disuelven al 65 %
en estireno. Antes de la disolucién se le agrege hidroqui-
nona al poliéster.

La composicién de los poliésteres, asi como los ni-
meros caracteristicos de las soluciones se han resumido

en forma de tablas.
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UP la UP 1b
comparacién{ comparacidén| UP lc

Anhidrido maléico g 938 803 794
Anhidrido ftélico g 64 266 281
Propilenglicol-1,2 g 836 836 608
Etilenglicol g - - 186
Hidroquinona g 0,33 0,34 0,34
Nimeros caracteristicos del poliés-
ter:
Acido etilendicarboxilico /100 g 0,58 0,48 0,48
Compatibilidad con estireno % 38 25 38
NiUmeros caracteristicos de la solu-
¢idn de estireno:
Contenido en sdélidos g 65 65 65
Viscosidad (209C) cP 2200 2300 2200
Indice dcido mg KOH/g 22 17 18
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UP 2a | UP 2b | UP 2¢ | UP 2d
Anhidrido maléico g 882 774 706 666
Anhidrido ftédlico g 148 311 414 474
Propilenglicol-1,2 g 494 418 380 342
Etilenglicol g 279 341 372 403
Hidroquinona g 0,32 0,33 0,34 0,34
Nimeros caracteristicos del polids
ter:
Acido etilendicarboxilico /100 g 0,56 0,48 0,43 0,39
Compatibilidad con estireno % 56 57 57 56
Nimeros caracteristicos de ls solu-
¢cidén de estireno:
Contenido en sdélidos % 65 65 65 65
Viscosidad (20%C) cP 1900  [1850  |2400  |2400
Indice dcido mg KOH/g 23 23 21 22
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UP 3a | UP 3b | UP 3¢
Anhidrido maléico g 784 174 774
Anhidrido ftdlico g 296 311 311
Propilenglicol-1,2 g 508 456 380
Etilenglicol g 267 310 372
Hidroquinona g 0,34 0,33 0,33
Nimeros caracteristicos del poliés-
Ler:
Acido etilendicarboxilico /100 g| 0,48 0,48 0,48
Compatibilidad con estireno % 45 50 60
Nimeros carscteristicos de la solu-
gibn de estireno:
Contenido en sélidos % 65 65 65
Viscosidad (20%C) cP 2200 2700 2500
Indice dcido mg KOH/g 18 19 20

S
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Obtencidén de las mezclas seguyn la presente invencicdn:

Para la obtencién de las mezclas de la presente in-
vencién se mezclan, en cada caso, 60 partes en peso de
las soluciones de poliéster insaturado UP 1 a 3, en ca-
da caso, con 40 partes en peso de una solucién compﬁesta
de 12 partes en peso de un acetobutirato de celulosa
(CAB I) y 28 partes en peso de estireno, que se preparé
a 802 C.

El CAB I es un acetobutirato de celulosa con un
contenido de un 18 % de 4cido acético y un 45 % de 4cido
butirico, asi como con una viscosidad segun ASTM-D-871-56
férmula B de 0,2 segundos.

Composicién de las mezclas de la presente invencidn:

60 partes en peso de solucién de UP 1 a 3 compuesta de:
39 partes en peso'de poliéster
insaturado,
21 partes en peso de estireno
40 partes en peso de
solucién de CAB I
compuesta de:
12 partes en peso de CAB 1

28 partes en peso de estireno

100 partes en peso 100 partes en peso.

de mezcla

La soluciones de poliéster estirénicas que contie-
nen CAB I se denominan a continuacién como UP 1 CAB a
UP 3 CAB y representan los ejemplos y ensayos comparati-
VoS,

El enjuiciamiento de las mezclas de la presente in-
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vencidn se efectia, en cada caso, en una pieza prensada,
endurecida, que se febrica de esteras de resina espesadas.

Obtencidén e las esteras de resina:

En cada caso 100 partes en peso de la soluciones
UP 1 CAB a UP 3 CAB se mezclan intimamente con los aditi-
vos mencionados a continuacidén en un emasador o en un
tren de cilindros, y con ello se impregna, en la propor-
c¢idn cuantitativa indicada, una estera de seda de vidrio,
la estera se protege por ambos lados con léminas de cober-
tura, se enrolle y se almacena durante 7 dias a tempera-
tura ambiente.

Composicidén de las esteras de resina:

100,00 partes en peso de solueién de UP 1 CAB a UP 3 CAB
100,00 partes en peso de carbonato de caleio

1,50 partes en peso de 6xido de magnesio

4,00 partes en peso de estearato de zinc

.1,65 partes en peso de negro de 6xido de hierro

3,35 partes en peso de rojo de 6xido de hierro

0,75 partes en peso de perbenzoato terc.-butilico

52,80 partes en peso de estera de seda de vidrio

Preparacidn de las piezas prensadas

Después de almacenar 7 dias, las esteras de resina
a temperatura ambiente se retiran las léminas de cober-
tura y en cada caso 125 g de la estera de resina espesa-
da se prensa a placas (12 x 12 cm) con una nervadura dia-
gonal asi como un tetén dursnte 5 minutos a 145 2 C con
120 kg/cm® .

E1l porcentaje de merma lineal, medido a lo largo

de la nervadura diagonal de la placa endurecida de las
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mezcles de resina de la presente invencién, se ha resu-
mide en la tabla a continuacidn

Los valores son valores medios de tres placas dis~

tintas.

TABLA 0
Base de % de merma I 0902 i Q’O6x ?’l % :
resina,

UP la CAB 0,098

UP 1b CAB 0,128

UP lc CAB 0,068

UP 2a CAB 0,080

UP 2b CAB 0,076

UP 2c¢ CAB 0,063

UP 2d CAB 0,064

UP 3a CAB 0,068

UP 3b CAB 0,067

UP 3¢ CAB 0,067

Los resultados de la tabla confirman las ensefianzas

de la presente solicitud de patente,
NOTA

Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,
asf como la manera de realizarlo en la prdctica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indica-
das, son susceptibles de modificaciones de detalle en
cuanto no alteren su principio fundamental.También se ha-

ce constar que el invento corresponde a una Solicitud de
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Patente, presentada en la Repiblica Federal Alemana con
fecha 20 de enero de 1973, bajo el nimero P 23 02 842.4 ;
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden
los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
constituye la esencia del referido invento y por lo que
se solicita patente de Invencién por 20 afios en Espafia,
sobre : PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE COMPQSICIONES
DE MOLDEQO A BASE DE PCLIESTERES INSATURADOS; caracteri-
zéndose por lo siguiente:

l.- Procedimiento para la obtencién de composicio-
nes de moldeo a base de poliésteres insaturados, carac-
terizado porque en una primera etapa, se disuelve 3-30%
en peso de acetobutirato y/o acetopropionato de celulosa
en 20-70% en peso de mondémeros de vinilo copolimerizables,
& una temperatura de aproximsdamente 802C; en una segun-
da etapa, la solucidén resultante se mezcla, a esta tempe-
ratura, con una solucidn en el mondmero vinilico copoli-
merizable de 20-70% en peso de un poliéster insaturado,
no cristalizante, conteniendo restos de dcidos dicarbo-
xilicos o, P-insaturados que tienen una compatibilidad
con el estireno entre un 45% en peso y un 90% en peso de
poliéster insaturado o una compatibilidad con el estire-
no entre un 30% en peso y 90% en peso de poliéster insa-
turado y un contenido entre 0,53 y 0,20 equivalentes res-
tos de decido dicarboxilico radicalmente polimerizable, a@
P-etilenicamente insaturado por 100 g de poliéster insa-
turadoj y en una tercera etapa, se enfria la mezcla a
temperatura ambiente.

2+- Procedimiento segén la reivindicacién 1, carac-

terizado porque los poliésteres insaturados tienen una
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compatibilidad con estirenc entre un 50 % en peso y unr
90 % en peso.
3+- Procedimiento segin la reivindicacidén 1, caracteri-

z8do porque los poliésteres insaturados tienen una compa-
tibilidad con estireno entre un 35 % en peso y 90 % en
peso de poliéster insaturado y un contenido entre 0,50 y
0,20 equivalentes de restos de dcido dicarboxilico radi-
calmente polimerizables, of , P-etilénicamente insaturado,
por 100 g de poliéster insaturado.

4.,- Procedimiento para la obtencién de composicio-
nes de moldeo a base de poliésteres insaturados, tal y
como queda sustancialmente descrito en la presente Memo-
ria.

Esta Memoria consta de 23 hojas escritas a méquina
por una sola cara, -
Madrid,w EE, 1974
BAYER AKTIENGESELLSCHAFT.

» BOMEZ ACERD ¥ moDET ~ ©
B+ p. Firmade: L. Gaofs Ferndad,
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