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La invencién se refiere a un medio para mejorar
la uniformidad de pigmentacién en composiciones de moldeo
de poliéster espesables y de baja contraccidn.

Un adelanto fundemental en la tecnologia del mol
deo de los poliésteres comerciales fue la introduccién ha-
ce varios afios de sistemas espesados quimicemente. E1 ecpe
samiento quimico se emplea siempre en los compuestos dz ~-
moldeo en hoja ("SMC"), y estd siendo utilizado creciente-
mente en compuestos de moldeo en masa (“EMC"). En tales .-
sistemas, se afiade un material alcalino tal como éxido de
magnesio o hidréxido de magnesio al poliédster sin curar --
junto con cargas, fibras de vidrio, y otros materiales %i-~
picos. El material alcalino interacciona con la acidez re-
sidual del poliéster para aumentar la viscosidad. El siste
ma espesado estd relétivamente exento de adherencia y es -
fdcil de manipular, y la viscosidad elevada lleva el refor

zaniento de fibras de vidrio a los extremos del molde du--

" rante la reticulacién del sistema. Asi, el uso de sistemas

espesados ha supuesto uwna contribucién importante a la ex~
pansién comercial del moldeo de los polidsteres.

Otra mejbra técnica que ha aportado una contribu
cibn importante a la tecnologia del moldeo de los poliéste
res comerciales es el uso de aditivos de bajo perfil para
reducir la contraccién durante la reaccién de ecurado, y ra
ra mejorar asi la estabilidad dimensional y la lisura de -
la superficie. Los aditivos de bajo perfil son polimeros -
termoplasticos tales como polimeros de acetato de vinilo,
poliestireno, polimeros acrilicos, y policaprolactonas, —-
Hay un cierto ndmero de teorias que pretenden explicar la

aceién de bajo perfil o de anti-contracecién de estos poli-
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|_meros, pero la Unica que parece explicar mejor el fenbmeno
es la siguiente:

E1l aditivo de bajo perfil es al menos parcialmen
te soluble en la solucién de'poliéster sin curar/estirenc.
A medida que la mezcla poliéster/estireno se reticula. el
polimpfo termopléstico se hace incompatible o menos solu--
ble y, al menos en parte, se separa de la solucién. Eéta -
accién causa un sumento de volumen que compensa la contragc
cién que ocurre cuando se reticula la mezcla poliéster/es-
tireno.

Cuando se emplea un aditivo de bajo perfil en --
una composicién espesada, el aumento de viscosidad que ss
produce pqede causar que el aditivo de bajo perfil se sepa
re, y ocagionar de este modo una superficie adherente. fs-
te problema es usualmente muy severo con 1los poliésteres -
més reactivos, esto es, con asquellos que tienen relaciones
de peso molecular a enlaces dobles mds bajas. Para combg-—
tir esto, se incorpora funcionalidad de 4cido carboxilico
en el aditivo de bajo perfil. E1l polimero termopléstico —-—
propiamente dicho puede intervenir entonces en le reaccidn|
de espesemiento, asegurando asi que se obtenga como resul-
tado una superficie exenta de adherencia.

Sin embargo, si bien elivia el problema de la --
adhesividad, la introduccién de estos carboxilos en el ter
mopléstico puede presentar otras dificultades sl no se com
prende correctamente. Para que los termoplésticos se com--
porten Sptimamente como agentes de control de la contrac--
¢ién, tienen que hacerse incompatibles con la estructura -
del poliéster reticulado. Por esta razén, si la resina de

poliéster, el termoplédstico carboxilado, y la estructura -
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1l |_del agente espesante no se controlan y balancean cuidadosa
mente, el agente de espesamiento quimico ?uede aglutinar -
el termopldstico en el sistema termoendurecible a iravés -
de los grupos carboxilo. Esto reducird la magnitud de la -
5 | incompatibilidad termoplédstico-termoendurecible, reducien-
do agi, y en casos extremos, anulando de hecho el control

de la contraccién. ,

Otra propiedad de estas composiciones que puede
afectarse notablemente por este procedimiento de espeza- -
10 miento es la pigmentabilided interna. Debido a la incompa-
tibilidad termopldstico-termoendurecible, las composicio--
nes de baja contraccifn y bajo perfil SMC y BMC son més di
ficiles de pigmentar uniformemente que las SMC y BMC con--
vencionales. Por una formulacién cuidadosa, y con el usc -
15 de ciertos pigmentos, es pogible balancear un conitrol ds -
la contraccién y una estabilidad dimensional adecuados con

la pigmentacién interna en las composiciones de poliéster
V espesadas utilizando como aditivo de bajo perfil policapro
lactona carboxilada comercialmente asequible, Sin embargo,
20 las composiciones de poliésteres espesados de contracciébn
verdaderamente nula no se han pigmentado todavia uniforme
¥ reproduciblemente en moldes comerciales excepto cuando -
se ubiligaron ciertos pigmentos negros con policaprolacto-
na carboxilada como aditivo de bajo perfil.
25 La invencién pfOporciona un medio pars mejorar -
la uniformidad de pigmentacién en composiciones de moldeo
de poliésteres espesados pigmentadas internamente. En un -
agpecto, la invencién proporciona una composicién curaeble
que qomprende:

30 (2) una resina poliéster que comprende el produc

15117
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_to de reaccién de un dcido o anhidrido dicarboxilico olefi
nicamente insaturado y un polialcohol;

(b) un monémero olefinicamente insaturado que es
copolimerizable con dicha resina poliéster;

(¢) un agente espesante que comprende un 6xido o
hidréxido de un metal del Grupo I, II 6 III de la tabla pe
ribédica;

(d) un pigmento;

(e) un aditivo de bajo perfil constituido por un
polimero de acetato de vinilo carboxilado; y

(£f) un compuesto tensioactivo.

En otro aspeeto, la invencién proporciona una --
composicién curable que comprende (a), (v), (e) y (d), co-
mo se han definido arriba, y (g) un aditivo de bajo perfil

que comprende un copolimero acetato de vinilo/4cido malei-

co.
La invencién proporciona también las composicio-

nes curadas producidas por curado de las composiciones cu-
rables descritas arriba.

Los poliésteres que se emplean en la invencibn -
son productos de reaccién de un &cido o anhidrido dicarbo-
x{lico, con un alcohol polivalente. Los dcidos o anhidri--
dos dicarboxilicos que se emplean pare producir el poliés-
ter, bien sea aisladamente 0 en combinécién, tienen que in
cluir aquellos que contienen insaturacién olefinica, en la
que preferiblemente la insaturacién es alfa, beta~ con res
pecto a al menos uno de 1os grupos dcido carboxilico. Ta--
les 4cidos incluyen &cido o anhidrido maleico, dcido fumé-
rico, 4cido o anhidrido tetrahidroftdlico, anhidrido hexa-
cloroendometilentetrahidroftdlico ("anhidrido cloréndico)"
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-aductos Diels-=Alder de 4cido o anhidrido maleico con com=-

puestos que tienen insaturacién olefinica conjugada, ilus-
tréndose tales sductos por el anhidrico bieielo /2,2,1/- -
hept-5~en-3-2, 3~-dicarboxilico, dcido metilmaleico, y 4cido

| itacénico. EL 4cido o anhfdrido maleico ¥y el dcido fumdri-

co son 1los mds ampliamente utilizados comercialmente.

Ademds del 4cido o anhidrido olefinicamente insa
turado, se pueden utilizar tembién dcidos o anhidridos di-
carboxilicos saturados y/o aromdticos en la produccién del
poliéster. Tales 4cidos incluyen dcido o anhidrido ft4li~-
co, 4dcido tereftdlico, 4cido o anhidrido hexshidroftilico,
dcido adipico, 4cido isoftdlico, y dcido "dimero" (esto —-
es, 4cidos grasos dimerizados).

Se emplea también un polialcohol para producir -
el poliéster. Tales polialcoholes incluyen etilenglicol, -
dietilenglicol, dipropilenglicol, butilenglicoles, neopen-
tilglicol, glicerina y 1,1,l-trimetilolpropanc. Por regla
general, no més del 20% en moles del polialcohol serd un -
trialcohol, siendo el resto uno o mds dialcoholes.

Como es conocido en la técnica, los polidsteres
que se emplean en las composiciones de moldeo espesadas —~-
tienen que contener acidez residual con objeto de interve-
nir en la reaccién de espesamiento. La naturaleza y produc
cién de los poliédsteres utilizados en fales aplicaciones -
son conocidas en la técnica.

La composicidén de poliéster de la invencién con-
tiene también un monémero que contiene insaturacién etilé-
nica, y que es copolimerizable con el poliéster. El estire
no es el mondémerc preferido en la prdctica comercial de la

actualidad, aunque pueden utilizarse otros., Tales otros in
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-cluyen viniltolueno, metacrilato de metilo, cloroestireno,
y £talato de dislilo.

Dicho monémero se emplea en la composicién de po
liégter con el propésito de disolver el poliéster (el cual
es 86lido a las temperaturas del ambiente, esto es, a - -~
202-252C) para asegurar que la composicién poliéster sea -
fluida. Se emplea suficiente monémero para que el grado de
espesamiento 0 viscosidad del fluido sea tal que el fluido
pueda manipularse convenientemente. Normalmente deben evi-
tarse cantidades excesivas del monémero, debido a que %al
exceso puede tener un efecto desfavorable sobre las propie
dades. Por ejemplo, una cantidad excesiva del monémero pue
de tendsr a causar fragilizacién del poliéster curado. Den
tro de estas lineas de orientacién, las proporciones efec-
tivas del monémero se encuentran normalmente dentro del in
tervalo que va desde 35 a 70, y preferiblemente de 40 a —-
554 en peso, basado en el peso de poliéster més monémero,
més el aditivo de bajo perfil.

Se emplea también en la invencién un agente espe
sante. Tales materiales son conocidos en la técnica, e in-
cluyen los 6xidos e hidréxidos de los metales de los Gru-—-
pos I, II y III de la tabla periddica. Ejemplos ilustrati-
vos especificos de agentes espesantes incluyen 6xido de —-
magnesio, éxido de calcio, 6xido de ziﬁc, 6xido de bario,
6xido de potasio, hidréxido de megnesio, y otros conocidos
en la téenica. Los agentes espesantes se emplean normalmen

te en proporciones comprendidas entre 0,1 y 6% en peso, ba

| sadas en el peso de resina poliéster, mds monémero, mds ——

aditivo de bajo perfil.
Se emplean también pigmentos en la invencién. —
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'-Ejemplos ilustfativos incluyen 6xido de hierro negro, di-—-

éxido de titanio, negro de humo, amarillo.de cromo, azul y
verde de fitalocianina, negro cerémico, verde de cromo, - -

azul ultramer, turquesa de cromo-cobalto-gldmina, alumine-

| to de cobalto (azul), 6xido de hierro pardo, amarillo cerd

mico (antimonio, titanio-6xido de cromo), pigmentos de ti-
tanio (amerillo, ante), molibdato (anarajando), anaranjado
de cromo, mangeneso (violeta), cromo-estafio (rojo clavel),
y cadmio-mercurio (eastafio, rojo, anarajando).

Los pigmentos se emplean también en la invencidn
en proporciones convencionales, p. €j. de 0,5 a 10% en pe-
80, basado en el peso de resina poliéster més mondmero més
aditivo de bajo perfil.

La invencién ha demostrado mejoras en la pigmen-—
tabilidad con todos los pigmentos ensayados hasta ahora,

En un aspecto, la invencién emplea un aditivo de
bajo perfil de polimero de acetato de vinilo carboxilado.
Tales polimeros incluyen copolimeros de acetato de vinilo
vy 4dcidos carboxilicos etilénicamente insaturados tales co-
mo 4cido acrilico, 4dcido metacrilico, écido maleico, 4cido
fumérico, y dcido itacénico, asi como terpolimero acetato
de vinilo/cloruro de vinilo/dcido maleico. Se hace referen
cia a la Patente de EE.UU. n? 3.718.714, de Comstock y - -
otros, y a la Patente briténica ne? 1.361.841, de Comstock
y otros, para descripciones de aditivos de bajo perfil de
polimeros de acetato de vinilo carboxilados.

Los aditivos de bajo perfil de polimeros de ace-
tato de vinilo carboxilados dtiles tienen ordinsriamente -
pesos moleculares comprendidos dentro del intervalo que va
desde 10.000 a 250.000, y preferiblemente desde 25.000 a -
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1 - 175.000, Aquéllos se emplean usualmente en proporciones —-—
que ven desde 6 a 20, y preferiblemente desde 9 a 16% en -
peso, basado en el peso de poliéster mds aditivo de bajo -
perfil, mds mondémero. ,

5 ‘ Como regls general, se prefieren en la préctica

comercial los polimeros de acetato de vinilo carboxilados -
polimerizados en solucién, debido a su mejor uniformidad -
entre carge y carga.

La composicién de moldeo de poliéster puede con~
10 tener también uno o més de los tipos conocidos de aditivos
convencionales, que se emplean para sus fines conocidos en
las cantidades usuwales. Como ejemplos ilustrativos de ta--
les aditivos se pueden citar los.siguientes:

1. Iniciadores de polimerizacién tales como hi--
15 droperéxido de terc.butilo, perbenzéato de terc.butilo, e
réxido de benzoilo, hidroperfxido de cumeno, peréxido de -
metiletilcetona, y otros conocidos en la téenica. EL ini--
ciador de polimerizaciéﬂ se emplea en una cantidad catali-
ticamente efectiva, tal como de 0,3 a 2 a 3% en peso, basa
20 do en el peso de poliéster mds monémero més aditivo de ba-
jo perfil.

2. Cargas tales como arcilla, aldmina hidratada,
silice, carbonato de calecio y otras conocidas en la técni-
ca. ) ‘

25 3. Cargas de refuerzo tales como fibras o telas
de vidrio, fibras o telas de amianto, fibras o telas de ai
versos materiales orgdnicos tales como las hechas de poli-
propileno, copolimerc acrilonitrilo/cloruro de vinilo, y -
otras conocidas en la técnica.

30 4. Agentes de desprendimiento del molde o lubri-

15117
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L cantes, tales como estearato de zine, estearato de calcio,
¥ otros conocidos en la técnica.

Las composiciones de moldeo de polidsteres de 1a
invencidén pueden curarse en condiciones similares a lag ~-f
utilizadas para las composiciones de poliésteres conoci-~ -
das. Condiciones de curado tipicas son una temperatura com
prendida entre 93,32 y 176,7¢C, durante 1 a 4 minutos a ——
une presién de 21,1 a 140,6 kg/cmz.

En combinacién con los aditivos de bajo perfil -
de polimeros de acetato de vinilo carboxilado, la inven- -
cién emplea un compuesto tensioactivo. Puede emplearse una
gran diversidad de compuestos tensioactivos. Como regla ge
neral, los compuestos tensioactivos iénicos han dado los -
resultados 6ptimos. Clases de agentes tensioactivos que me
recen mencién particular incluyen:

Sulfonatos de metal alcalino, de metal alealino-
térreo, y de amonio;

_ ciertos aductos de 6xido de etileno con alcchi—-
los alifédticos de cadena larga (por ejemplo, 09—018);
ciertos copolimeros en bloque polioxietileno-po-
lioxipropileno;

poli(oleato de glicerina);

monooleato de sorbitédn etoxilados

2-caprilico-1(4cido etil-beta-oxipropiénico)-imi
dazolina de sodio;

complejo alcohilguanidina etoxilada-amina;

taurato de sodio y metilo con cadena alifdtica -
larga en N; i '

éster de coco-isetionato de sodio;

clertos alcohilfenoles de cadena larga etoxila—-—
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- dos;

haluro de amonio cuaternario con cadena larga —-
alifdtica en N;

haluro de amonio cuaternmario de alcohol con cade
na larga alifdtica en N etoxiladoj ¥

aceite de polidimetilsiloxano y ciertas otras si
liconas.

El agente tensioactivo se emplea en la inveuncién
en cantidades efectivas, usualmente en el intervalo que va
desde 0,1 a 8% en peso, basado en el peso de poliéster mds
aditivo de bajo perfil més monémero.

Tos ejemplos que siguen describen con mayor detg
1lle la naturaleza y proporcidén de los agentes tensioacti--
vos que se utilizan en la invencién.

En un aspecto alternativo de la invencién, el --
aditivo de bajo perfil empleado es un copolimero acetato -
de vinilo/4cido maleico. (E1l 4cido maleico puede reempla--—
zarse por el 4cido fumérico o anhidrido meleico equivalen-
te). E1l dcido maleico se utiliza en el copolimero en canti
dades convencionales, por ejemplo en cantidades suficien——
tes para proporcionar 0,1 a 3% en peso de grupos carboxilo,
basado en el peso de copolimero. E1 peso molecular del co-
polimero, y las cantidades en que se utiliza, son conven--
cionales para aditivos de bajo perfil de acetato de vinilo
carboxilado. El copolimero se utiliza con o sin agente ten
sioactivo; aunque su uso con wn agente tensioactivo se pre
fiere en la mayoria de los casos.

Experimental

En los ejemplos que siguen, se.utilizaron los me

teriales siguientes:
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Polidgteres

Poliéster A - producido a partir de 4cido isoftd
lico, anhidrido magleico, propilenglicol, y dipropilengli--
col en proporciones molares aproximadas de 0,3:0,7:0,8:0,2
respectivamente;

poliéster B — producido a partir de 4cido isoftd
lico, anhidrido maleico, y propilenglicol en proporciones
molares aproximadas de 0,3:6,7:1,0,.respectivamente;

poliéster C - producido a partir de anhfdrido ma
leico y propilenglicol en proporciones molares de 1l:1,1; y

poliéster D - producido a partir de 4cido isoftd
lico, anhidrido maleico, y propilenglicol, en proporciones
molares aproximadas'de 1,0:3,0:4,4, respectivamente.

Log poliésteres anteriores se caracterizan ade—-

méds como sigue:

TABLA I
Polasstor  JUEOTD % mpote de 00 o0l oqune”s
: enlaces dobles
A 16,4 72,4 286,7
B - - 2444
c 28,5 65,5 156,1
D 19,9 65,4 224,7

Aditivos diversos

"Camel Wite" - Carbonato de calcio finamente dividido uti-
lizado comercialmente como una cargsa en po-
liésteres;

estearato de zinc - utilizado como agente de desprendimien

' to del molde;
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-perbenzoato de terc.butilo - un iniciador de tipo peréxi--
do;

p—benzoduinona - un inhibidor de polimerizacién; '

"RS-5988" - uwna dispersibén al 33% en peso de 6xido de mag-
nesio en un poliéster de maleato de polipropilenoc;

"Marino H" - hidréxido de magnesio;

"Modificador M" - una dispersién al 33% en peso de 6xido -
de magnesio en un poliéster de maleato de polipropi-
leno;

fibras de vidrio "JM-308A" - fibras de vidrio cortadas de
6,35 mm, de dureze media;

fibras de vidrio "PPG-303" -~ fibras de vidrio cortadas de
6,35 mm, de dureza media, pero un poco mds blandas -
que las JM-3084; y

trihidrato de alvmina - una carga retardante de la llema.

Aditivos de bajo perfil

LP-A Solucién con 40% en peso de sélidos de un copolimero
acetato de vinilo/4cido acrilico 99,2/0,8 (en peso)
en estireno, que tiene las propiedades siguientes:

Viscosidad de la solucién: 4.000-6.000 centipoises a 259C.

Viscosidad inherente del copolimero: 0;48; copa Ford 16-17

Mﬁ 42,000 ‘

My 92,000
LP-B - Soluecién con 40% en peso de sélidos de un copolime-

ro acetato de vinilo/4cido maleico en estireno. Ver-
siones diferentes contenian desde 0,7 a 2,1% en peso
de 4cido maleico en el copolimero, siendo el resto -
acetato de vinilo. Las viscosidades de la solucién -
_en estireno variaban desde 3.400 a 16,000 centipoi--

- ses a 259C. Las viscosidades en copa Ford del copoli
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mero varisban entre 12,4 y 17,8;
IP-C - Solucién al 35% en peso de poliestirenc en estire—-
no, que tiene una viscosidad de solueién de 5.000 -

cps a 258C; ¥

| LP-D - Solucién al 33% en peso de un copolimero de metecri

lato de metilo, acrilato de etilo, y dcido acrilico
(relacién en peso 85:12,5:2,5) en estireno.
Pigmentos
PDI-1416 - Un pigmento verde;
PDI-1600 - Un pigmento anaranjado;
CM-3308 =~ Un pigmento gris;
CM-2015 -~ Un pigmento negro; ¥y
CM-3131 - Un pigmento azul.
(Los pigmentos empleados eran todos ellos materiales comer
ciales existentes en el mercado como dispersiones en un po
1liéster de peso molecular bajo. Los pesos de pigmento indi
cados en las formulaciones que siguen son todos ellos pe——
sos de la dispersibn, y por consiguiente incluyen el medio
de dispersién.)

Agentes tensioactivos

Los agentes tensioactivos empleados se describen

en los ejemplos que siguen.
Evaluacidn

La evaluacibn de la pigmentaéién se hizo visual-
mente. Ia no uniformidad de la pigmenitacidn puede manifes;
tarse por cualquiera de diversos modos, tales como la pre-—
sencia de pequefias manéhas sobre la muestra, turbidez, mar
cas de flujo, ondulaciones, carencia de intensidad del co-
lor, estrias, moteado, y otros defectos similares. En la -

mayoria de los casos, las diversas muestras se compararon
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L con un testigo. (ELl testigo empleado era usualmente una --
composicién de moldeo de poliéster que contenia espesante,
pigmento, aditivo de bajo perfil LP-A, y no contenia nin--
gin agente temsioactivo.)

La invencién proporciona un medio para mejorar -
composiciones de poliésteres que contienen aditivo de tajo
perfil LP-A. Aun cuando no siempre se consigue una pigmen—
tacién uniforme perfecta, en sus aspectos preferidos la in
vencién proporciona la combinacién éptime de pigmentacién
uniforme y control de la contraccién que puede conseguirse

actualmente en las composiciones de moldeo de poliésteres

espesados.

Ejemplo 1

Se prepararon composiciones de moldeo en masa a

partir de las formulaciones siguientes:
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TABLA I
Componente 1 2 3 4
Poliéster D 60 60 60 60
Tp-p(1 35 35 - -
LP-A - - 35 35
Estireno 5 2 5 2
Agente tensioactivo A(z) - 6 - h
Camel Wite 175 175 175 175
Estearato de zine 3 3 3 2
PD1-1416 10,5 10,5 10,5 10,5
Modificador '3 0,53 0,7 2,5 2,5
Perbenzoato de terc.butilo 1,0 1,0 1,0 1,0
Pibras de vidrio de 6,35
mm(4) 20 20 20 20
(1) Solucién al 40% en peso de copolimero de 98,54 de ace-
tato de vinilo y 1,5% de 4cido maleico, teniendo la so
lucién una viscosidad de 15,720 centipoises a 25¢C.
(2) sal de sodio de 4cido isododecilbencenosulfénico ("Sipo

(3)

(4)

nate DS-10", Alcolac Chemical Company), en solucidén al
50% en peso en estireno. :

Se requiere menos 6xido de magnesio con la formulacién
gue contiene LP-B que con la que contiene LP-A, debido
a que la mayor proporcién de grupos carboxilo en LP-B

causa més aumento de viscosidad (esto es, espesamien—-
t0). La operacién 2 utiliza ligeramente més que la ope
racién 1 debido al efecto del agente tensioactivo par-
ticular utilizado. La operacién 4 no se ajustd andloga
mente por la presencis del agente tensioactivo debido

a que la proporcibén global de 6éxido de magnesio en las
operaciones 3 y 4 era mucho mayor que en las operacio-
nes 1y 2, y el efecto del agente tensioactivo no era

suficiente, por esta razbén, para requerir ajuste.

Las operaciones 1-4 se llevaron a cabo primeramente —-
utilizando fibras de vidrio PPG-303 y se repitieron —-
después utilizando fibras de vidrio JM-3084.
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E1l procedimiento general para la fabricacidn de
las composiciones de moldeo en masa que se utilizé en este

ejemplo 1 y en muchos de los otros ejemplos fue el siguien

te:

| Procediniento general para preparacidén de formulacioues de

composicién de moldeo en masa (BMC):

Los componentes liguidos (con inclusién de la ——
dispersién de pigmento) se pesaron individualmente en un -
plato de mezclado Hobart sobre una balanza Toledo. El per-
benzoato de terc.butilo se pesé en un vial y se afiadié al
contenido del plato, y dicho plato se dispuso en un mezcle
dor Hobart modelo C~100 (en una vitrina). Se puso en mar—-
cha el agitador a baja velocidad, se aumentd después a ve-
locidad media para mezclar por completo los liquidos y el
pigmento durante un perfodo de 3 a 5 minutos. Se paréd en——
tonces el agitador, y se afiadil el estearato de zinc (agen
te de desprendimiento del molde interno) al liquido desde
una caja de cartén paras helados., Se puso nuevamente en mar
cha el mezclador Hobart y el estearato de zinc se mezcld -
con el liquido hasta querquedé mojado completamente. Se —
afiadié después el Camel Wite (carga de carbonato de cal- -
oio)*'al contenido del plato (con el agitador parado), des
puds de lo cual se mezclé, utilizando velocidad media a al
ta, hasta que se obtuvo una pasta consistente. Se paré de
nuevo el mezclador y se vertid en el plato la cantidad pe-
sada de Modificador M, procedente de un vaso aforado. El -
Modificador M se mezeld en la pasta por espacio de un pe--

riodo de 2-3 minutos, se pard otra vez el mezcladar* * y ¥

:*u otras cargas
se volvié a pesar y se compensaron las pérdidas de esti-

reno.
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—ge retiraron del plato 175 g de la pasta (utilizando una -

espdtula de gran tamafio) que se transfirieron a un frasco

de boca ancha de 120 ml de capacidad. Esta muesira de pas-
ta se guardd en el frasco tepado a la temperatura ambien~—
te, j la viscosidad se midié peridédicamente utilizando un

viscosimetro Brockfield Modelo HBT sobre un soporte Heli-—
path.

Después de la separacién de la muestra de pasta,
se afiadieron léntamente las fibras de vidrio cortadas (pro
cedentes de una caja de cartén para helados) al plato con
el mezclador marchando a velocidad baja. El mezclador se —
tuvo en funcionamiento durante 30 segundos despuéds que 32
hubo afladido la totalidad del vidrio a la pasta. Este bre-
ve perfiodo de tiempo permitié obtener el mojado del vidrio
sin degradacién del mismo. Se retiré luego el plato del ——
mezclador y se retiraron porciones separadas de la mezcla
BMC de 650 g cada una utilizando espdtulas, transfiriéndo-
se tales porciones a hojas delgadas de zluminio coloczdas
sobre un platillo de balenze (la balanza estaba situada en
una vitrina). La mezecls se envolvié herméticemente en la -
hoja delgada de aluminio (para prevenir la pérdida de esti
reno por evaporacién) y se guafdé a2 la temperatura ambien-
te hasta que la viscosidad de la muestra de pasta retenida
alcanzé un valor deseado., Ias mezclas ﬁtilizadas en este -
estudio alcanzaron usualmente esta viscosidad dentro de 24
horas a contar desde su preparacién,

El procedimiento general pera el moldeo de las -
muestras de BMC fue el siguiente:

Procedimiento general para moldeo de paneles

El equipo utilizado para moldeo por compresién -
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|_de paneles a partir de las mezclas para moldeo de poliéste
res insaturados reforzadas con vidrio fue una prensa hi- -
dréulice Queen’s de 75 toneladas, provista de un molde de

metriz metdlica machihembrada de 30 x 30 cm (superficie ——

| cromada). Las matrices se calentaron a 148,9°C, y la por--

cién de 650 gramos de mezcla se separd de la hoja delgeda
y se colocé en el molde. EL molde se cerré répidamente - -
(sin interrupciones) a una presién de 42,2 kg/cmz, y el pa
nel se curé durante 2 minutos a 42,2 kg/cm%/l48,99c. Se ==
abrié el molde, se sacé répidemente el panel, y se dejd en
friar (en una vitrina) bajo pesas (para evitar el abarqui-
llamiento).

Si se hizo alguna alteracién importante de log -
procedimientos generales indicados para preparacién del —-
BMC y del panel moldeado, la o0 las alteraciones se indican
en el texto.

Se moldearon los paneles (a 35,2 kg/cmz) a par--
tir de las formulaciones arriba descritas, y se determind
la contraccién de los mismos, los cuales se evaluaron tam-
bién visuzlmente en cuento a uniformidad de pigmentacecién.

Tos resultados se muestran z continuvacién en la tabla II:
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La contraccién se determina en estos paneles de

30 x 30 cm midiendo la longitud de cada uno de los cuatro

1lados con un calibre micrométrico, sumando las cuatro lon-

gitudes, restando esta suma de 120, y dividiendo después -

tal en cm/cm,
Ejemplo 2

Se preparé una serie de composiciones de moldeo
on masa y se moldearon las mismas en paneles por los proce
dimientos generales descritos en el ejemplo 1, Las formula
ciones, contraccibn, y resultados de la evaluacién de pig-
mentacién se presentan en la tabla III. El aditivo de bajo

perfil LP-B empleado fue el deserito arriba en el ejemplol}

TABLA IIT
Operacién no

Componente 1 2 3 4 5
Poliéster A 60 - 60 - -
Poliéster B - 60 - 60 -
Poliéster C - - - - 60
LP-B 30 30 30 30 30
Estireno 10 10 10 10 10
Camel Wite 200 200 200 200 200
Pigmento (CM-2015) 12 12 12 12 12
Estearato de zinc 4 4 4 4 4
Perbenzoato de terc.bu :
tilo i,1 1,1 1,1 1,1 1,1
Mgl 0,6 0,6 - - -
Mg(OH)2 - - 2,0 2,0 2,0
Vidrio (PPG-303) 15 15 15 15 15
Contraceidn, micras/mm 3,5 1,9 2,7 0,9 0,7

Satis Satis Satis Acepta Aceptable-
Pigmentacitn facto facto facto ble -—deficiente
. ria ria ria (turbidez)
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Testigo 1

Se prepard una serie de composiciones de moldeo
en masa y se moldearon después por los procedimientos gene
rales descritos en el ejemplo 1 a partir de las formulacio

nes que se indican en la +tabla IV:

TABLA IV
Operacién ne¢
Componente 1 2 3 4
Poliéster D 150 750 - -
Poliéster C - - 360 360
Estireno 125 73 30 -
ILP-A 375 - 210 -
LP-C - 420 - 240
Camel Wite 2500 2500 900 900
Perbenzoato de terc.butilo 13 13 9 9
Estearato de zinc ' 40 40 24 24
Modificador M (MgO) 30 38 18 18
Vidrio (PPG-303) 671 671 250 250
Pigmento CM~-2015 148 148 - -
Pigmento CM-2020 . - - 50 50

Los paneles se midieron en lo referente a la con
traccibén y se evaluaron visualmente en cuanto a pigmenta--
¢ibn, la cual se enjuicié sobre la base de la intensidad -
de color, uniformidad, y presencia de poteado. Los resulta

dos se exponen en la tabla V:
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Operacibén Poliéster bajo perfil micras/mm Pigmentacibn
1l D A 0,27 Aceptable
2 D C 2,00 Satisfactoria
3 c A 0,48 bDeficiente
4 ¢ c 2,3 Aceptable a -~
satisfactoria
Ejemplo 3
Se preparé une serie de composiciones de moldeo
en masa utilizando el procedimiento general descrito en el

ejemplo 1. La formulacidén bdsica se muestra abajo en la ta

bla VI:

TABLA VI

Componente

. Poliégter D

Aditivo de bajo perfil
Agente tensioactivo A
Estireno

Camel Wite

Aldmina trihidratads
Estearato de zinc

Pigmento .
Perbenzoato de terc.butilo
p-benzoquinona

M

g0
Vidrio (JM-3084)-hasta 20%

Partes en peso

210
variable
variable
variable

525

175

14
variable

4,2

0,1
variable

234-238

Las partes variables de las formulaciones se in-
dicen a continuacién en la tabla VII. E1 LP-B empleado fue

el descrito en el ejemplo I.
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Las formulaciones descritas arriba se moldearon
en un molde de tramnsferencia utilizando una prensa hidriu-
lica de 100 tm. Se afiadieron al véstago cargas de 180 g, ¥y
un pistén inyecté el HUC en las diversas cavidades de mol-
de utilizando una fuerza de 362,9 kg. En el molde de “transg
ferencis habis 5 cavidades de molde, cada una de las cva--
les so conecté con el vAstago por tuberias de alimentacién
de 126 mm de didmetro. Las aberturas circulares que condu~
cian a las cavidades de molde tenian didmetro de 64 mm. Ha
bia dos cavidades rectangulares, cada una de las cuales te
nia dimensiones de 12,5 x 1,27 x 1,27 cm, una cavidad cir-
cular de 5 om por 3,18 mm, y una cavidad en forma de "hue-
gso de perro" (barra para ensayos de traccién) de 17,5 x --
1,27 x 0,318 cm. E1 BMC se curd en el molde durante 2 minu
tos a 147,92C, y luego se sacé del mismo,

Las muestras moldeadas se evaluaron como sigue:

Contraceibn

Ia longitud de una de las barras nominalmente de
12,5 cm procedente de la misma cavidad de molde ... se mi-
dieron en todos los casos) se midié con calibres micromé--
tricos. Para cada operacibn se indica la contraccién en mi

cras (1 micra = 0,001 mm).

Pigmentacién

Se exeminé el gran disco circular en cuanto a in
tensidad de color, uniformidad, y moteado, La muestra me--
jor se clasificé como "4", y la peor como "l1". Las demds -
ge clasificaron visualmente utilizando éstas como patrones,

Los fesultados se presentan en la tabla VIII:
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TABLA VIII

Agente ten- Contrac-

TR bago periy Soselivo s et L
1 LP-B 3 304,8 4
2 LP-A 3 254 3
3 1P-B - 254 3
4 1P-B 3 330,2 3
5 IP-B 1,5 254 2
6 1P-B - 431,8 2
7 LP-A 3 304,8 1
8 LP=-B+C 3 508 4 .
9 LP-ALC 3 482,6 3
10 Lp-BLC 3 508 4
11 LP-ALC 3 482,6 2

Ejemplo 4

Se prepard una serie de'composiciones de moldeo
en masa, las cuales se moldearon lﬁego utilizando el molde
de transferencia descrito en el ejemplo 3. Las diversas --
operaciones diferian en la presencia o ausencia del agente
tensioactivo A, las proporciones (% en peso) de Acido ma-—-
leico en el copolimero de LP-B, y el peso moleculer (evi--
denciado por la viscosidad de la solucién en estireno) del
copolimero de LP-B. Se incluye:on también dos operaciones
testigo con LP-A. La formulacién bdsica utilizada se mues-
tra a continuacién en la tabla IX:

Se incluyeron también operaciones testigo con -—

IP-A. La formulacidn bdsieca utilizade se muestra a2 conti—-
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_nuacién en la tabla IX:

TABLA IX
Partes en peso
Componente Operacién 1 Operaciones 2-3

Poliéster D 630 210
Aditivo de bajo perfil 408 122,5
Agente tensioactivo A 66 variable
Estireno 18 variable
Camel Wite ' 1575 525
Aldmina trihidratada 525 175
Estearato de zinc 42 14
Pigmento PDI-1416 117 39
Perbenzoato de terc.butilo 12,6 4,2
p~benzoquinona 0,1 0,1
Modificador M 16,5 variable
Vidrio (JM 3084) 808 235

Las partes variables de la formulacifn se mues--
tran a continuacién en la tabla X, junto com la contrac- -
cién, en micras. Le mejor pigmentacién se consiguié en la
operacién N2 1, y la peor en la operacidén N2 9, siendo las
operaciones 2-8 intermedias entre ellas, en orden descen—-
dente. E1 hecho de que la operacién N2 5 se clasificase co

mo mejor que la operacién N2 7 se considera shora anémelo.
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Ejemplo 5
Se moldeé por compresién una serie de paneles de

30 x 30 em a partir de BMC utilizando los procedimientos -
gensrales descritos arriba en el ejemplo 1. Las varias ope
raciones diferfan en la proporcidén de dcido maleico en el

copolimero de IP-B, y en el peso molecular del copolimero

de IP-B que se evidenciaba por la viscosidad de la solu- -
cién en estireno. No se utilizé ningin agente tensioactivo
en esta serie. Se incluye un testigo que contenia LP-A, La

formulacibén general se muestra abajo en la tabla XI:

TABLA XTI
Componente Partz:a en
Poliéster D 360
Aditivo de bajo perfil 210
Estireno 30
Camel Wite 1050
Pigmento PDI 1416 63
Estearato de zinc 18
Modificador M variable
Perbenzoato de tere.butilo 6
Vidrio (JM 3084) 391

Les partes variables de la formulacién se expo--
nen a continuacién en la tabla XII, junto con la contrac--
cién, en micras/mm, medida como se describe anteriormente
en el ejemplo 1, Como se hizo en el ejemplo 4, las opera—-
ciones se clasifican en la tabla en orden descendente de -

evaluacién de pigmentacién.
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Ejemplo 6

Estudios de clasificacibn de los agentes tensioactivos

En esta serie de experimentos, la formulacién pa
trén siguiente se mezclé en un bote de 0,24 litros, se agi
+6 con un disolvedor Cowles (de tipo de hélice giratoria),
se vertié en un platillo de aluminio de 7,5 cm de didmetroj
y se curé inmediatamente durante 15 minutos a 1502C, Si --
bien las muestras eran todas coladas, y no moldeadas a pre
8ién, los resultados de la evaluacidén de pigmentabilidad -~
se correlacionan bien con los resultados obtenidos para --
formulaciones similares en piezas moldeadas. Si bien el es
pesante (MgO en este caso) tiene que estar presente en las
muestras, la mezcla tiene que curarse antes que la misma -
ge haya espesado o haya aumentado su viscosidad. La razén
probable de esto es gue, en ausencia de presién, existe in
guficiente flujo en las mezclas espesadas para obtener pie
zas coladas homogéneas.

La formulacién patrén utilizada en estos experi-

mentos de clasificacién se muestra en la tabla XIII:

TABLA XIII
Componente ' Partes en peso

Poliédster D 30
Aditive de bajo perfil - 11,5
Estireno 2,5
Camel Wite 87,5
Estearato de zine 1,5
Pigmento CN-2015 5,3
Perbenzoato de terc.butilo 0,5
Modificador M variable
Agente tensioactivo variable

Despuds del curado y la retirada del platillo de
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—aluminio, las piezas coladas se clasificaron visualmente -
en cuanto a intensidad de color, uniformidad de pigmenta--
cidén, presencia o ausencia de pequeifias manchas blancas, y

moteado. Las seis formulaciones que se muestran a continua

los cuales se compararon todas las demds. Se concedié a la
peor una evaluacibn de 1, y a la mejor de 6, siendo las ——
otras intermedias entre ellas. Las 6 formulaciones patrén

fueron las siguientes (el LP-B empleado en este ejemplo fusg

el descrito en el ejemplo 1):

TABLA XIV
Evaluacién

Componente 1 2 3 4 5 &
LP-A 17,5 - - - - -
LP-B - 11,5 17,5 17,5 - 11,5
LP-C - - - - 17,5 -
Modificador M 1,25 1,25 0,75 0,7 0,5 0,75
Agente tensiocactivo A 3 - 3 6 - -

Agente tensioactivo

B (1) - - - - - 3,6

En las series de clasificacidén de los agentes ——

tensicactivos, el aditivo de bajo perfil empleado fue LP-BJ

Cada agente tensioactivo se utilizdé en dos proporciones, 3

(1)

solucibn al 42% en peso en estireno de sal de sodio de
alfaolefinsulfonato.
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1 |y 6% en peso de agente tensioactivo, basado en el peso de

poliéster, LP-B, mds estireno. E1 Modificador M se utilizé
en cantidades de 0,75 partes en peso. La tabla XV, a conti
nuacién, contiene el nombre quimico del agente tensioacti-
5 vo, su nombre comercial, su clasificacidén en la edicidn de
1975 de la obra de McCuicheon "Detergentes y Emulsificado-
res", y las evaluaciones de pigmentabilidad para las dos -
proporciones de agente tensioactivo utilizadas. En le ta——
bla, "EO" representa 6éxido de etileno, "PO" representa 6xi
10 do de propileno, "NC" representa "no se curé", y los agen-
tes tensioactivos marcedos con un asterisco¥ se emplearon

como une solucidn en estireno.

TABLA XV
15
Agente tensioactivo Clase Pigmentabilidad
3% 6%
"TERGITOL Min Foam 2x" ' AT-28 2 1
Aducto EO/PO de alcohol lineal
" WIERGITOL Min Foam 1x AT-28 1 1
0 Aducto EO/PO de alcohol lineal
WPERGITOL 15-S-3" AT-28 1 2
Aducto EO de alcohol lineal
WITERGITOL 15=-S=5" A28 3 1
Aducto EO de alcohol lineal )
25 WIERGITOL 15-S-9% AT-28 1 3
Aducto EO de alecohol lineal
"PERGITOL 15-5-15" * AT-28 2 2
Aducto EO de alcohol lineal
WPERGITOL 15-~-5-30" * AT-28 2 1
30 Aducto EO de alcohol lineal

15117
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1 - TABLA XV
(continuacién)
Agente tensioactivo, Clase DPigmentabilidad
3% 6%
> "PERGITCL 15=-S-50¢ AT=-28 1 2
Aducto EO de alcohol lineal
"TERGITOL TMN-6" AR-12 4 I
Trimetilnonil-poli(E0)-éter
"TERGITOL TMN-1Ov AR-12 4 3
10 Trimetilnonil-poli(E0)~-éter
" TERGITOL~08" ' AP-10 4 Ne
(2-etil-1~-hexanol)sulfato de so-
dio
"TERGITOL-4" AP-12 3 1
15 (7-etil-2-metil-4—-undecanol) sul-
fato de godio
"TERGITOL 15-S-7" AT-28 1 NC
Aducto EO de alcohol lineal
"Pluronic F-98m¥ AW-80 2 3
0 Aducto EQ/PO de propilenglicol
0
"Pluronic F-838n¥ AW=80 2 1
Aducto EO/PO de propilenglicol
"Pluronic F-68"# AW-80 2 2
Aducto EO/PO de propilenglicol
o5 "Pluronic F-68LP"¥ AW-80 2 2
Aducto EO/PO de propilenglicol :
"TERGITOL XH"* AT-28 2 2
Aducto EO de alcohol lineal
WITERGITOL XJ* AT-28 2 2
30 Aducto EO de alcohol lineal
15117
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1 - _DABLA XV_
(continuacién)
Agente tensioactivo Clase Pigmentabilidad
3% 6%
5 | "IERGITOL 15-S~40"* AT-28 2 2
Aducto EO de alcohol lineal
"TERGITOL 15-3-12" AT-28 2 ki
Aducto EO de alcohol lineal
"Pluronic 31R4" AW-82 2 1
10 Aducto FO/PO de etilenglicol
"Pluronic 31R1" AW-82 2 it
Aducto EO/PO de etilenglicol
"Pluronic 1T7R4" , AW-82 3 2
Aducto EO/PO de etilenglicol
15 | "Neodol 25-3" AT-28 1 1
Aducto EO de etilenglicol
"Neodol 25-T" AT-28 1 1
Aducto EO de alcohol lineal
"Neodol 25-12" AT-28 2 2
20 Aducto EO de alcohol lineal
"Neodol 25-3A" ) AQ-18 4 1
Sal de NHy de aducto EO de sulfa
t0 de alcochol lineal
"Neodol 25-33" AQ-18 4 NC
25 Sal de Na de aducto EO de sulfa
4o de aleohol lineal
nPlurafac RA-43" AW-82 1 2
Aducto EO/PO de etilenglicol
nPlurafac RA-40" AT-28 1 1
30 Aducto EO de alcohol lineal
15117
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1 - TABLA XV
(econtinuacibn)
Agente tensioactivo Clase Pigmentabilidad
*Plurafac D-25% AT=-28 2 2
Aducto EO de alcohol lineal
(modificado)
"Ueane 11" AR-8 6 -
Alcohilbencenosulfonato de sodio
10 N
"Calsoft T=-60" B-13 6 6
Dodecilbencenosulfonato de trie-
tanolamina
Monooleato de glicerilo , AE-14 2 2
15 Dioleato de glicerilo AE-14 2 1
Trioleato de glicerilo AE=23 . 1 1
Poli(oleato de glicerilo) AE-14 3 2
"Dween 80" W-9 1 2
Monooleato de sorbitén
20
"Tween 21Y W-5 3 3
Aducto EQ de monooleato de sorbi
+4n ; .
"Abrosol O¢ A-28 2 2
Condensado de dietanolamina-dci-
25 do oleico
"Brij 30" BB-4 2 2
Aducto EO de alcohol laurilico, .
con 4 moléculas de EO
Propiloleatosulfonato de sodio AO-2 4 4
30

15117
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TABLA XV
( continuacién)
Agente tengioactivo Clase Pigmentabilidad
3% 6%

"Miranol MSA" BA-6 4 1
2-caprilico-l-(4cido etil-beta-
-oxipropanoico)imidazolina de -
sodio
"Petronate K" AI-6 2 1
Petr6leo-sulfonato de Na
Xilensulfonato de Na AJ-18 4 3
"pide" BO 4 3
Mezcla de sebo-alcohol-sulfato
de Na y alecohilbencenosulfonato-
lineal .
Alfa-olefinsulfonato de Nax AG-1 6 5
Alfa-olefinsulfonato de Na (for AG-1 5 1
ma de polvo)
"Centrolene-S", lecitina M-l 2 1l
"perosol C-61" BM 3 1
Complejo alcohilguanidina etoxi
lada-amina
wIgepon T-33" H-4 3 3
N-oleiltaurato de sodio y meti-
lo
tTgepon TN-T4" H-6 3 -
N-palmitoiltaurato de sodio y -
metilo
"Jgepon AC-T8" I-12 4 3
Egter de coco-isetionato de Na
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Cloruro de trimetil-sebo-amonio

_ _TABLA XV
(continuacién)
Agente tensioactivo Clase Pigmentabilidad

3% 6%

"Aerosol OT-75" I-12 4 3

Dioctil-isetionato de Na

*Priton X-100" AR-8 2 g

Aducto EC de octilfenol

"Iriton X-45% AR-12 3 2

Aducto EO de trimetilnonilfenol

"Emulphor ON-877" AT-26 5 5

Aducto EO de alecohol graso

"Emulphor VN-430% AU-22 1 1

Aducto EO de dcido graso

"Emulphor EL-T18" AU-24 2 2

Aducto EO de aceite vegetal

Monooleato de poli(etilenglicol)

600 AW=-6 2 2

Dioleato de poli(etilenglicol)-

600 AW-8 2 2

Monoestearato de poli(etilengli-

¢0l)200 ' AW-42 1 2

Diestearato de poli{etilengli-~ - )

c0l)200 AV-48 2 1

"Arquad C-50" D-17 3 5

Cloruro de trimetil-coco-amonio

"Arquad S-50v D-17 3 6

Cloruro de trimetil-soja-~amonio

"Arquad T-50" ' D-17 5 5
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TABLA XV
(continuacién)
Agente tensioactivo Clase Pignentabilidad
3% 6%

"Ethoquad 0/12" =33 4 D
Cloruro de amonio cuaternario
polietoxilado~alcohilol-amide/emi
na etoxilada-oleico
"BEthomeen T-12" C-37 2 2
Bis(2-hidroxietil)-sebo-amina
"EBthodumeen T-20" C-37 2 2
N,N?-polioxietilen—-(10)-N-sebo-
-1,3~diaminopropano
"Nekal BA-TTV S-15 2 2
Alcohilnaftalensulfonato de Na
"Daxad 21" AB~2 4 2
Poli(aleohilarilsulfonato)mono-
cdlcico
" Byk-Mallinkrodt ST-80" P-2 2 3
Silicona
"Byk-Mallinkrodt ST-60" P-2 3 1
Silicona
"Byk-Mallinkrodt FL-O" P-2 3 3
Silicona
"Byk-Mallinkrodt FL-1" P-2 3 3
Silicona '
"Norlig 11 DAY L=-10 2 1
Derivado del 4cido lignosulféni-
co : '
"Marasperse N-22" L-8 4 4
Lignosulfonato de Na
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TABLA XV

(continuacién)

Hoja nGm. 3 9

Agente tensioactivo Clase Pigmentabilidad

3% 6%

ﬁUltrawet.DS" . AK-8 4 4

Aleohilarilsulfonato de Na

"Sellogen HR-90" 3-15 4 l

Alcohilnaftalensulfonato de Na

"Conoco SA-HITY AR-12 5 5

Acido dodeeilbencenosulfénico

¥Dowfax 241" AT-8 4 F

Dodecildifenil-éter-disulfonato.

de Na

"Tamol SN" 5-15 3 3

Sal de sodio de naftalensulfona-

0 condensado

"Silicona L—76"(1) P 4 2

"Silicona Y—5900"(l) ] P 2 2

"Silicona T—45n(1) P-2 5 1

Polidimetilsiloxano

"Silicona Y-6446" (1) P 4 1

"Si1icona W-goon L) P 4 2

“Silicons S-10v(1) P 2 1

"Silicona S-50n(L) P 1 1

wSilicona T-5420" 1) PG 2 2

Copolimero en bloque siloxano-

~polioxialcokhileno

"S1licons I-5303" (%) P-6 5 2

Copolimero en bloque siloxano-

-polioxialcohileno
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- _TABLA XV
(continuacién)
Agente tengioactivo‘ Clase Pigmentabilidad
3% 6%
"Siponate DS-10m#¥ AX-8 3 4

Dodecilbencenosulfonato de Na

Sulfosuccinato de dioctil—-sodio V-8 3 >

Aquellos agentes tensioactivés que son s6lidos
en la formas 100 por cien activa deben disolverse en ym Ai-
gsolvente, preferiblemente estireno, antes de ser afiadidos
a la mezcla con el fin de asegurar una distribucién comple
ta y wniforme por toda la meszcla.

Log agentes tensioactivos siguientes exhibizron
wuna evaluacién de pigmentabilidad de 3 o mds, al menos en
una de las dos concentraciones empleadas, lo que significa
que aquéllos mejoraban la pigmentabilidad cuando se compa-
raban con la misma formulacidén que no contenia ningin agen

te tensioactivo.

0,3 y 0,6 por ciento.
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Ejemplo 7
Se repitié el procedimiento descrito en el ejem~

plo 6, con la excepcién de que la formulacién empled LP-A
como el aditivo de bajo perfil. E1 Modificador M se empleé
en una proporcién de 1,25 partes en peso, En la tabla XVI
se da el nombre comercial del agente tensioactivo (todos -
estén identificados arriba en la tabla XV), la clase de —
agente tensioactivo, el % en peso en el que se utilizé en
agente tensioactivo (basado en el peso de poliéster mds —-
aditivo de bajo perfil méds estireno), y la evaluacidn de -
pigmentabilidad, utilizando como patrones de pigmentabili-

dad las seis formulaciones descritas en la tabla XIV.

TABLA XVII
Agente tensioactivo Clase % ﬁiﬁﬁiﬁgﬁ

"Arquad S-50M D-17 4,2 5
"Emulphor ON-877" AT-26 4,3 1
Alfas-olefinsulfonato de sodio AG-1 4,1 1
"Tween 80" w-9 4,4 1
"Silicona L-45" P-2 0,3 2
"Tergitol O8® " AP-10 4,1 1
"Tergitol THM-10" AR=-12 4,4 2
"Daxad 21" AB-2 4,4 5
Xilensulfonato de sodio AJ-18 4,2 1
"Conoco SA-597" AR-12 4,4 4
*BEthogquad 0/12" Cc-33 4,3 4
"larasperse N-22% -8 4,4 2
"Siponate DS-10"

(solucién en estireno AK-8 4,2 3
Testigo (sin agente tensioactivo) -~ 0 1
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Los agentes tensioactivos siguientes dieron eva-
luaciones de pigmentabilidad de 2 o mds, lo que signifieca
que los mismos mejoraban la pigmentabilidad comparados con

la formulacibén que no contenla ningin agente tensioactivo.

TABLA XVIIT
Agente ten
Tipo de estructura CSEZ?HF;I sioactivo Fabricante
cL N2 de clse

l.- Amidas/amina .  Ethoquad
etoxiladas/propoxi- 0/12 C=33 Armak Co.
ladas
2.- Aminas y derivg Arquad
dos cuaternarios 5=50 D-17 Armak Co,
3= Derivaaos de -- Marasper-
lignina se N-22 -8 American Can (o
4.~ Derivados de si
licona L-45 P Union Carbide
5.~ Polimeros Daxad 21 AB-2 Dewey and

Almy Chem. Co.
6.~ Alcohilarilsul- Siponate AR-8 Alcolac, Inc.
fonatos DS-10 AK-12 Conoco Chem.,

Conoco
SA-59T7

Te— Alcohil(aril)-  TERGITOL
fenol-sulfatos eto TMN-10 . AR-12 Union Carbide
xilados .

Ejemplo testigo 2

Se repitieron los experimentos de clasificacién
de agentes tensioactivos de los ejemplos 6 y 7, excepto ——
que el aditivo de bajo perfil empleado fue el de base acrl

lica LP-D. El Modificador M se empleé en una proporcién de

1,25 partes en peso., La tabla XIX da el nombre comercial -
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de los agentes tensioactivos, la clase de agente tensioac-
tivo, el % en peso en el que se wtilizé el agente tensioac

tivo, y la evaluacibén de pigmentabilidad.

_J

TABLA XIX
A . Pigmentu—
gente tensioactivo Clase % bilidad

"Ethoquad 0/12% C~-33 4,3 2
"Daxad 21" AB-2 4,4 3
"Marasperse N-22" -8 4,4 2
"Arquad S-50" =17 4,2 4L
"Emulphor ON-87T7" AT=26 4,3
"Siponate DS-10" AR-8 4,2
(solucibn eén estireno)
Testigo (sin agente tensio-
activo) 0. 0 44

Ninguno de los agentes tensioactivos mejord al -
testigo, y todos menos uno dieron un resultedo de evalua--
cién més bajo que el testigo.

Ejemplo 8

‘Se empled el procedimiento general del ejemplo 1
para preparar paneles moldeados de 30 x 30 cm a partir de

las formulaciones siguientes:
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TABLA XX

Operacibén N@

Componente

(1) (2) (3> (4)

LP-A
LP-C
LP-B
LP-D

CM~-2015

Polidster D

Estireno
Camel Wite
Estearato de zinc

Perbenzoato de terc.butilo

Modificador M
Muestra de pasta
Vidrio PPG-303 (10%)

300 300 300 300

150 - - -
- 172 - -
- - 150 -
- - - 180

50 28 50 20
875 875 875 875
20 20 20 20
5 5 5
42 42 42 42
15 15 10 10
175 175 175 175
128 128 128 128

Las evaluaciones visuales de 1los paneles para —-

FPormulacidn N°

e
Ne
Ne
Ne

2 (que contenia LP-C)
3 (que contenia ILP-B)
4 (que contenis LP-D)
1 (que contenfa LP-A)

pigmentabilidad consistieron en comparar los paneles acaba
dos en cuanto a intensidad de color (pigmento), dispersién
del pigmento, brillo, etc. Las evaluaciones de pigmentabi-
lidad de estos cuatro sistemas que contenilan diferentes —

aditivos de bajo perfil fueron como sigue:

Pigmentabilidad

Optima
Menos buena
Menos buena

La peor
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Ejemplo 9
Se empledé el procedimiento general del ejemplo 1

para producir paneles moldeados de 30 x 30 cm a partir de

las formuwlaciones siguientes:

TABLA XXI

(1) (2 3) (W (B5) ()

Poliéster D 300 300 300 300 300 300
LP-A 150 150 150 150 150 150
Estireno : 50 50 50 50 50 56
Camel Wite 875 875 815 875 875 875
Estearato de zinc 20 20 20 20 20 20
Perbenzoato de terc,butilo 5 5 5 5 5 5
CM~2015 42 42 42 42 42 42
Modificador M 15 15 15 15 15 i5
TERGITOL TMN—10 23 - - - = -
Conoco SA-597 - 23 - - - -
Daxad-21 - - 23 - - -
Siponate DS-10 (solucibn al

50% en estireno) - - - 46 - -
Tween 80 - - - - 23 -
Silicona I-45 - = - = =23
Muestra de pasta 175 175 115 175 175 175
Vidrio PPG-303 (10%) 130 130 130 130 130 128
(Todos los agentes tensioactivos se describen arriba en la
tabla XV.) |

TLas evaluaciones de pigmentabilidad de estos pa~

neles fueron como sigue:
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1 L ' Formulacién N2 Pigmentabilidad
N2 2 (que contenia SA~597) Optima
N¢ 4 (que contenia DS-10) Optima
N¢ 6 (que contenia L-45) Menos buena

5 (Testigo sin sgente tensioactivo) Menos buens
Ne 3 (que contenia Daxad-21) Yenos buena
N2 1 (que contenia TMN-10) Menos buena
Ne 5 (que contenia Tween 80) La peor

Como serie, estos paneles son generalmente pgg::
10 res que los de los experimentos que contienen LP-B, que si
guen en el ejemplo- 10,
Ejemplo 10
Utilizando el procedimiento general del ejemplo

1, se prepararon paneles de 30 x 30 cm a partir de las for

15 mulaciones siguientes:
TABLA XXII
(1) (2) (3) (4) (5) (6)
Poliéster D 300 300 300 300 300 300
50 LP-B 150 150 150 150¢ 150 150
Egtireno 50 50 50 27 50 50
Camel Wite 875 815 875 875 875 875
Estearato de zinc 20 20 20 20 20 20
Perbenzoato de terc.butilo 5 5 5 5 5 5
25 CM-2015 : 42 A2 42 42 42 42
Modificador M 10 10 10 10 110 10
TERGITOL SA-597 23 - - - - -
Conoco SA-597 - 23 - - - -
Daxad-21 - - 23 - - -
30 Siponate DS-10 - - - 46 - -

15117
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(continuacién)

1) (2 3) 1) (5 (6)

Tween 80

Silicona L-45
Muestra de pasta
Vidrio PPG-303 (10%)

Las evaluaciones de

de los paneles preparados & partir de estas formulaciones

son como sigue:

23 -
- - - - - 2,3
75 175 175 1715 175 175
130 130 130 130 130 12¢

pigmentabilidad comparativas

: . Intensidad ,
Formulacién Ne de color Comentarios
N2 4 (que conteniz Optima (M&s oscura que el ejempld
DS-10) 9, N2 4)
N2 2 (que contenia (M4s oscura que el ejemplo
SA-597) 9, Ne 2)

(Sin agente tensio

activo, testigo) Testigo
Ne 3 (que contenia Superficie totalmente lim-
Daxad-21) pia, m4s oscura que el - -
ejemplo 9, N2 6)
Ne 1 {(que contenia ,
TMN-10) ({dem 1d. ejemplo 9, N2 1)
N2 5 (que contenia
Tween 80) La peor (idem 1d. ejemplo 9, N2 5)
Ejemplo 11

Utilizando el mismo procedimiento descrito en el
ejemplo 9 y 10, se prepararon paneles moldeados de 30 x 30
em empleando el aditivo de bajo perfil acrilico carboxile-
do LP-D, y evaluando los mismos agentes tensioactivos'que
en los ejemplos 9 y 10. En esta serie, el testigo, que no
contenia ningin agente tensioactivo, resultd mejor que to-
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|_dos los paneles que contenfan agentes tensioactivos. Habia

muy poca 0 ninguna diferencia entre los varios paneles que
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- - REIVINDICACIONES

i
/

o f " Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean obaeto de esta s011c1tuﬂ de Pa-
tente de %nvenc16n en Eapana, por VWIVTE atios, son Jlos que
se recogen en las re1V1nd10101ones siguientes: o

- 18.- Un método nara prevarar una composicidy

de moldeo curable plgmertada que 1ncluve 1la mezcla de un
polléster 1nsaturado que es adecuado para Su uso en onera—
01ones de moldeo y comprende el producto de reaccibn’ de “un
dcido o anhﬂdrldo dicarboxilico olefinicamente 1n~atuquo
y un- pollol u mondmero olefinicamente insaturado. quereg
copollmerwzable con dicha reswna de poliéster, un agente
esneqanﬁe que comnrende un 6x1do o hidréxido de un metel

-y

de 1os grupos I, II o III de la tabla nerﬂédlca, una adi~
cidn de baao perfll v -diversas cargas, caracberlzaddwﬁéi
disolver la re51na de poliéster en dlcho mondmero y aOolfl
car luego componentes liquldos de dlcha comnos1016n én- un
recipiente de mezcla y reallzar una accidn de mezclquhgsta
oﬁe haya dispersién, afladir a dicha mezcla un pigmento y
al menos 6o anrox1madamente en peso de una adicidn de Dbajo
perfil referldo al neso del poliéster y dé 1a adicién de
bajo perfil, 81endo dlcha adicién de ba;o perfil un pollne
ro o copolimero de acetato de vinilo carboxilado con un ve
so molecular dentro. del margen de 10.000 a 250.000 anroxm—
madamente, v mezclar luego dicha comnosmclén hasta que se

oblengsa una mezcla sustancialmente uniforme de los componefn
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22,~ E1 método de la reivindicacién la, ca-
racterizado pprqué se aﬁadé'uﬁ'pompuesto te rioactivo 2 lal
composicibn en una cantidad suficieh%é pafa aumentar la wnd
formidad de la pigmentacién de los articulés curados pre=
varados a partir de dicha dompOSiciénrcurable. )

‘_ 32.~ E1 método de la reivindicacién.le, ca-
racter1za¢o norque dicha adlc16n49e bawo ner;ml consiiste
en esencia en un. conollmero de acetato de v1n110-ﬁc:a ma-
lfico. 7 o '

/ . ' '8;- Fl'méﬁodo de 1a-féiVin6“caci6n 28, ca-
racter*z 4.0 ﬁorque el comnuesto tensvoactlvo se afiade en

una cantldpd de a2l menos aprox1mgdamerte 0 lp en meso refn
rido al peso del nolléster ins aturado, del monémero 1nratu

rado y de la adicién de bajo perfll.,," o e

~

- El méﬁodo de lns reﬂvxrdlca01ones 28 N

‘ i-

4a, ceracterlyado porque dlcho compuesto tens 1oact1vo les

un mlembro selecclonado del g grUpPo. con51sterte en a) wn 4c
do sulfénico o wma «al de metal alcallno, de metal éiééil—'
notérreo o de awonlo ael m_umo, b) un aducto 6e 6xido ﬂe
etlleno de un alcohol alifédtico de cadenq 1arga, c) w co=
pollmero en- bloque de nollox1et11eno-nolmox:nronllen~”:d)
oleato de poliglicerol, e) monooleato de sorb1t¢n etoxila~
do, f) 2-canr111co (éc1do etll—betq—ox1propan01co)vmldazo—
lina de sodio, g) connleJo de a100h11guan:a1na etoxilada~
~amina, h) taurato de sodio y metilo con ca@ena larga a}l—
fética en Nj i) Ester de coco—iseﬁioﬁatq de sodios i) alco
hilfenol etoxiladorde cadensa 1arga: y k)rhaluro de amonio

cvaternatio de cadena alifédtica. larga en N.

62.~ Un método para preparar una comnosicié




10

15

20

25

30
12078 NLJ

Cde Toldeo curahble.

Hojn nam,

o

Tal y como se¢ ha descrito en la IMemoria que

ant%ceae y para log fines que se han especificado.
/ Esta Memoria consta de cincuenta y cuatro
hojas escritas a méquina D '
Kadrid, 14,
P.A.

ot unz sola cars.
1978

Fernarm@o de Elzab 'ru




	Bibliographic data
	Description
	Claims



