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DESCRIPCION
Composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno.
Campo técnico

La presente invencion se refiere a una composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno con
reflectividad, resistencia térmica y resistencia al amarilleamiento mejorados.

Antecedentes de la invencion

El tereftalato de policiclohexilendimetileno (PCT) esta recibiendo una atencién creciente como nuevo material
que puede superar el problema de los materiales de poliéster, tales como el tereftalato de polietileno (PET), el
tereftalato de polibutileno (PBT), etc., es decir, el problema de que sdlo se han aplicado a usos restrictivos debido
a su baja formabilidad y baja temperatura de deformacién térmica debido a la lenta tasa de cristalizacion.

El PCT es un poliéster cristalino preparado mediante una reacciéon de esterificacion o trans-esterificacion del
acido tereftdlico (en lo sucesivo, ‘TPA’) o tereftalato de dimetilo (en lo sucesivo, ‘DMT) y 1,4-
ciclohexanodimetanol (en lo sucesivo, ‘CHDM’) y presenta un punto de fusiéon (Tm) elevado y una tasa de
cristalizacion rapida. Debido a que el PCT fue desarrollado por primera vez en los afios 1960, se ha utilizado
principalmente para alfombras debido al caracteristico tacto suave de la fibra de PCT, aunque la utilizacién del
PCT se ha reducido gradualmente con la aparicion de la poliamida. Simultaneamente, la formulacién de
compuesto de PCT se ha desarrollado en el campo de los plasticos de ingenieria en los 1980 y se ha utilizado el
PCT para conectores y piezas de resistencia térmica en el campo de la industria eléctrica y electronica y en el
campo de la industria del automovil que requieren una elevada resistencia al calor.

Por otra parte, el diodo emisor de luz (LED) ha tomado protagonismo al sustituir rapidamente un gran niumero de
las fuentes de luz existentes debido a su excelente eficiencia energética y vida util. Los LED estan generalmente
compuestos de una pieza emisora de luz compuesta de un semiconductor, cables de soldadura, una placa
reflectante y un encapsulador transparente para encapsular el semiconductor. Entre ellos la placa reflectante se
realizaba en diversos materiales, por ejemplo ceramica o plasticos termorresistentes, aunque la ceramica
presentaba un problema de productividad y los plasticos termorresistentes, en la caida de la reflectividad optica
debida a la variacion de color en el procedimiento de preparacion de la placa reflectante, tal como el
procedimiento de moldeo por inyeccién o el procedimiento para curar por calor el encapsulados bajo las
condiciones ambientales de uso real del LED.

En particular, debido a que los LED muestran excelentes eficiencia energética y vida util, se requieren niveles
elevados de reflectividad y resistencia al calor para que la placa reflectante se utilice como piezas y accesorios
para LED, por ejemplo, la caida de reflectividad tras un ensayo de amarilleamiento de aproximadamente 6000
horas a las temperaturas de referencia, tales como aproximadamente 25°C, aproximadamente 55°C,
aproximadamente 85°C o la temperatura operativa real del LED, debe ser de aproximadamente 8% o inferior. Por
lo tanto, se necesitan estudios sobre materiales que puedan mantener su elevada reflectividad incluso bajo
condiciones severas.

Descripcion detallada de la invenciéon

Obijetivo de la invencion

Es un aspecto de la presente invencidon proporcionar una composicidon de resina de tereftalato de
policiclohexilendimetilo que sea excelente en reflectividad, resistencia al calor y resistencia al amarilleamiento, y
en particular, adecuada para la utilizacion como material reflectante LED.

Medios para conseguir el objetivo

Segun una realizaciéon de la presente invencion, se proporciona una composicion de resina de tereftalato de
policiclohexilendimetilo que incluye 40% a 95% en peso de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno, 1%
a 50% en peso de un pigmento blanco, y 1% a 50% en peso de un relleno, en la que la cantidad de atomos de
germanio (Ge) que permanecen en la resina de tereftalato de policiclohexilendimetilo es de 30 a 1000 ppm
respecto al peso de la resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno.

Por ejemplo, la resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno en la que permanece una pequefia cantidad de
atomos de germanio puede ser una resina polimerizada en presencia de un compuesto de germanio. Y, a titulo
de ejemplo adicional, la resina de tereftalato de policiclohexilendimetilo puede ser lo polimerizado en presencia
de compuesto de germanio y compuesto de titanio.

La composicion de resina que presenta una reflectividad, resistencia a la intemperie y resistencia al
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amarilleamiento mejoradas puede obtenerse mediante la utilizacion de 12% a 35% en peso del pigmento blanco.
Y el pigmento blanco puede ser por lo menos uno seleccionado del grupo que consiste en éxido de titanio, 6xido
de cinc, litopona (BaSQO4:ZnS), plomo blanco (2PbCO3-Pb(OHy), carbonato de calcio y nitruro de boro. El
pigmento blanco puede ser uno tratado inorganicamente o uno tratado organicamente. Y el tamafio de particula
del pigmento blanco puede ser de 0,05 a 2,0 ym.

La composicion de resina que presenta una reflectividad, resistencia a la intemperie y resistencia al
amarilleamiento mejoradas puede obtenerse mediante la utilizacion de 1% a 27% en peso del relleno. El relleno
puede ser por lo menos uno seleccionado del grupo que consiste en fibras de vidrio, fibras de carbono, fibras de
boro, perlas de vidrio, laminillas de vidrio, talco, wollastonita, fibrillas de titanato de calcio, fibrillas de acido
alumino-bdrico, fibrillas de 6xido de cinc y fibrillas de calcio. Por ejemplo, resulta posible proporcionar una
composicion de resina que presenta una excelente resistencia mecanica mediante la utilizacion de fibras de
vidrio de longitud media entre 0,1 y 20 mm y relacion de aspecto de 10 a 1000 a modo de relleno.

En el caso de que se utilice 12% a 35% en peso del pigmento blanco y 1% a 27% en peso del relleno en la
composicion de resina, puede utilizarse 40% a 85% en peso de la resina de tereftalato de policiclohexilendimetilo
para proporcionar a la composicion de resina una reflectividad, resistencia a la intemperie y resistencia al
amarilleamiento mejoradas.

La resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno puede obtenerse mediante la reaccion de esterificacion de
acidos dicarboxilicos y compuestos diol o mediante reaccion de trans-esterificacion de compuestos éster de
acido dicarboxilico y compuestos diol. Actualmente puede proporcionarse una composicion de resina que
presenta una resistencia a la intemperie y al amarilleamiento mas excelentes mediante la utilizacion de la resina
obtenida mediante la utilizacién de acido tereftalico como el acido dicarboxilico completo, la resina obtenida
mediante la utilizacion de tereftalato de dimetilo como el compuesto éster de acido dicarboxilico completo o la
resina obtenida mediante la utilizacién de ciclohexano dimetanol como el compuesto diol completo.

Simultaneamente, segun otra realizacion de la presente invencion, se proporciona un articulo formado a partir de
la composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetilo que incluye 40% a 95% en peso de resina de
tereftalato de policiclohexilendimetileno, 1% a 50% en peso de un pigmento blanco, y 1% a 50% en peso de un
relleno, en la que la cantidad de atomos de germanio (Ge) que permanecen en la resina de tereftalato de
policiclohexilendimetilo es de 30 a 1000 ppm respecto al peso de la resina de tereftalato de
policiclohexilendimetileno. El articulo presenta excelente reflectividad, resistencia al calor y resistencia al
amarilleamiento, y puede utilizarse como un reflector de LED que requiera dichas propiedades.

Especificamente, el valor de color b del articulo que se mide después del almacenamiento a 170°C durante 120
horas es 0 a 4 y, de esta manera, presenta una resistencia al amarilleamiento muy excelente.

Ademas, el articulo puede mostrar una reflectividad de 90% o superior que se mide con la luz de longitud de
onda de 450 nm en modo de reflexién total (modo SCI). Y el articulo puede presentar una retencion excelente de
la reflectividad hasta el punto de satisfacer la Ecuacién 1 a continuacién debido a que presenta una resistencia al
calor superior.

[Ecuacién 1]

93% <Y =RYR® * 100

En la Ecuacidon 1, Y es la retenciéon de la reflectividad, R° es la reflectividad de la luz de 450 nm de longitud de
onda medida en el modo de reflexion total (modo SCI) mediante la utilizacion del articulo, y R es la reflectividad
a la luz de 450 nm de longitud de onda medida con el modo de reflexion total (modo SCI) tras almacenar el
articulo a 170°C durante 120 horas.

Y el articulo presenta una resistencia a la intemperie superior y puede mantener su excelente reflectividad
incluso bajo condiciones de alta temperatura y humedad. En concreto, la reflectividad a la luz de 450 nm de
longitud de onda medida en modo de reflexion total (modo SCI) tras almacenar el articulo a una temperatura de
85°C y humedad relativa de 85% durante 500 horas puede ser de 90% o superior.

Efectos de la invencion
La composicién de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la presente invencién presenta una

reflectividad, resistencia al calor y resistencia al amarilleamiento superiores y resulta adecuada para la utilizacion
como placa reflectora y, en particular, resulta adecuada para la utilizacion como material reflectante de LED.
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Descripcion detallada de la realizacion

La presente invencion puede modificarse diversamente y presenta diversos ejemplos, y se explican en la
presente descripcion ejemplos especificos de la presente invencion.

Segun una realizacién de la presente invencion, se proporciona una composicion de resina de tereftalato de
policiclohexilendimetilo que incluye 40% a 95% en peso de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno, 1%
a 50% en peso de un pigmento blanco, y 1% a 50% en peso de un relleno, en la que la cantidad de atomos de
germanio (Ge) que permanecen en la resina de tereftalato de policiclohexilendimetilo es de 30 a 1000 ppm
respecto al peso de la resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno.

Ademas, segun ofra realizacion de la presente invencion, se proporciona un articulo formado de la composicion
de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno.

A continuacion en la presente memoria, la composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetilo (en lo
sucesivo, ‘PCT’) segun una realizacion concreta de la presente invencion se explica en mayor detalle.

Las ceramicas o plasticos termorresistentes actuales que se han utilizado para las placas reflectantes de LED
presentan el problema de la caida de la reflectividad optica debido a la variacién en el color durante el
procedimiento de preparacion de la placa reflectante, tal como el procedimiento de moldeo por inyeccion vy el
procedimiento de curado térmico del encapsulados y bajo las condiciones ambientales de operacion reales de los
LED.

De acuerdo con lo anterior, los presentes inventores han reconocido el hecho de que la composicion de resina de
reflectividad, resistencia al calor y resistencia al amarilleamiento superiores y que resulta adecuada para la
utilizacion como placa reflectora y en particular, que resulta adecuada para la utilizacion como material
reflectante de LED, puede obtenerse mediante la mezcla de 1% a 50% en peso de un pigmento blanco y 1% a
50% en peso de un relleno con 40% a 95% en peso de resina de PCT en la que los atomos de germanio (Ge)
permanecen en una cantidad de 30 a 1000 ppm respecto al peso de la resina de PCT, y han llevado a cabo la
presente invencion.

La resina de PCT puede obtenerse mediante una reaccion de esterificacion de acidos dicarboxilicos y
compuestos diol o mediante una reaccion de trans-esterificacion de compuestos éster de acido dicarboxilico y
compuestos diol, tal como es conocido en la técnica a la que se refiere la presente invencion.

Pueden permanecer 30 a 1000 ppm, 30 a 800 ppm, 30 a 600 ppm, 30 a 500 ppm, 30 a 400 ppm o 50 a 350 ppm
de atomos de germanio en la resina de PCT. En el caso de que la cantidad de atomos de resina que permanece
en la resina sea inferior a dicho intervalo, la velocidad de la reaccién de polimerizaciéon de la resina de PCR se
reduce y, en consecuencia, el polimero obtenido a partir de la misma puede amarillearse facilmente. En
contraste, en el caso de que la cantidad de atomos de germanio que permanecen en la resina sea superior a
dicho intervalo, se incrementa la velocidad de degradacion térmica de la resina y, en consecuencia, no puede
obtenerse una resina con un grado de polimerizacion del nivel deseado, o la transparencia de la resina puede
resultar afectada negativamente debido que se incrementa el valor de opacidad debido al componente catalitico
que permanece en la resina.

En concreto, puede obtenerse una resina de PCT en la que permanece una pequefia cantidad de atomos de
germanio mediante la utilizacion de un compuesto de germanio como catalizador de la reaccion de esterificacion
o de la reaccion de trans-esterificacion. El tipo especifico de compuesto de germano no se encuentra
particularmente limitado, aunque, por ejemplo, puede utilizarse diéxido de germanio y similares.

Ademas, puede quedar una pequefia cantidad de atomos de titanio (Ti) en la resina de PCR. Especificamente,
pueden quedar 20 ppm o menos, 0,1 a 20 ppm, o 5 a 15 ppm de atomos de titanio en la resina de PCT. La resina
de PCT puede polimerizarse sin preocuparse de reacciones secundarias y el problema de que el peso molecular
se reduzca durante el procedimiento de extrusion o moldeo por inyeccion puede evitarse mediante la inclusion de
atomos de titanio dentro de dicho intervalo y, de esta manera, la resina puede presentar una excelente
resistencia al amarilleamiento.

Tal como se ha dado a conocer anteriormente, puede obtenerse una resina de PCT en la que permanece una
pequefia cantidad de atomos de germanio y titanio mediante la utilizacion de un compuesto de germanio y un
compuesto de titanio como catalizadores de la reaccion de esterificacion o de la reaccién de trans-esterificacion.
El tipo especifico de compuesto de titanio que puede utilizarse como catalizador no se encuentra particularmente
limitado, aunque puede utilizarse, por ejemplo, 6xido de titanio, titanato de tetra-n-propilo, titanato de
tetraisopropilo, titanato de tetra-n-butilo, titanato de tetra-isobutilo, titanato de butil-isopropilo y similares.

La resina de PCT puede obtenerse mediante la reaccion de esterificacion de acidos dicarboxilicos y compuestos
diol o mediante la reaccion de trans-esterificacion de compuestos éster de acido dicarboxilico y compuestos diol
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en presencia de dicho catalizador.

El acido dicarboxilico puede incluir acido tereftalico (TPA), acido isoftalico (IPA), acido 2,6-naftaleno-dicarboxilico
(2,6-NDA) o una mezcla de los mismos. Por ejemplo, 90 partes en peso o mas en el acido dicarboxilico completo
pueden ser de acido tereftalico. Y 10 partes en peso o menos en el acido dicarboxilico completo pueden ser otros
acidos dicarboxilicos aparte de acido tereftalico. En particular, en el caso de que el acido dicarboxilico completo
sea acido tereftalico, resulta posible proporcionar una composicion de resina con excelente resistencia a la
intemperie y resistencia al amarilleamiento.

El compuesto éster de acido dicarboxilico puede incluir tereftalato de dimetilo, isoftalato de dimetilo (DMI),
dicarboxilato de dimetil-2,6-naftaleno (2,6-NDC) o una mezcla de los mismos. Por ejemplo, 90 partes en peso o
mas en el compuesto éster de acido dicarboxilico completo pueden ser de tereftalato de dimetilo. Y 10 partes en
peso o menos en el compuesto éster de acido dicarboxilico completo pueden ser otros compuestos éster de
acido dicarboxilico. En particular, en el caso de que el compuesto éster de acido dicarboxilico completo sea
tereftalato de dimetilo, resulta posible proporcionar una composiciéon de resina con excelente resistencia a la
intemperie y al amarilleamiento.

El compuesto diol puede incluir por lo menos un compuesto seleccionado del grupo que consiste en ciclohexano
dimetanol, etilenglicol, dietilenglicol, 1,4-butanodiol, 1,3-propanodiol y neopentilglicol. Por ejemplo, 90 partes en
peso 0 mas en el compuesto diol pueden ser de ciclohexano dimetanol. Y 10 partes en peso o menos en el
compuesto diol completo pueden ser otros compuestos diol aparte de ciclohexano dimetanol. En particular, en el
caso de un compuesto diol, en el caso de que el compuesto diol completo sea ciclohexano dimetanol, resulta
posible proporcionar una composicion de resina con resistencias a la intemperie y al amarilleamiento mas
excelentes.

Simultaneamente resulta posible preparar la resina de PCT mediante la adicion de un estabilizador a base de
fésforo a la misma en la etapa inicial de la reaccion de esterificacion o de la reaccién de trans-esterificacion. En
consecuencia, resulta posible suprimir la reaccién lateral que puede producirse durante la reaccién de
esterificacion o la reaccion de trans-esterificacion de alta temperatura.

Como estabilizador a base de fésforo que puede utilizarse en la reaccién anterior, puede utilizarse un compuesto
a base de acido fosférico, tal como acido fosférico y acido fosforoso, y un compuesto a base de fosfato, tal como
fosfato de trietilo, fosfato de trimetilo, fosfato de trifenilo, fosfonoacetato de trietilo y similares.

La resina de PCT también puede polimerizarse utilizando ademas otros aditivos que se utilizan cominmente en
la técnica a la que se refiere la presente invencién, ademas de los compuestos dados a conocer anteriormente. Y
la resina de PCT puede polimerizarse mediante la utilizacién de tales componentes segin un método utilizado
comunmente en la técnica a la que se refiere la presente invencion. A titulo de ejemplo no limitativo, la resina de
PCT puede prepararse mediante las etapas de realizacion de la reacciéon de esterificacion de acidos
dicarboxilicos y compuestos diol o la reaccion de trans-esterificacion de compuestos éster de acido dicarboxilico
y compuestos diol en presencia de dicho catalizador, y llevando a cabo la reaccién de policondensacion del
producto de la reacciéon anterior. Ademas, el método de preparacion de la resina de PCT puede incluir ademas
las etapas de preparar el producto de la reacciéon de policondensacion en forma de pellets y/o cristalizar el
producto de la reaccién de policondensacion o los pellets y llevar a cabo una polimerizacion en estado sdlido de
los mismos.

Dicha resina de PCT puede utilizarse en una cantidad de 40% a 95% en peso, de 40% a 90% en peso o de 40%
a 85% en peso respecto al peso total de la composicion de resina. La composicion de resina con reflectividad,
resistencia al calor y resistencia al amarilleamiento superiores puede prepararse mediante la mezcla de la resina
de PCT con el pigmento blanco y el relleno dentro de dicho intervalo.

El pigmento blanco puede ser, por ejemplo, por lo menos uno seleccionado del grupo que consiste en 6xido de
titanio, 6xido de cinc, litopona (BaSO4-ZnS), plomo blanco (2PbCO3-Pb(OH;), carbonato de calcio y nitruro de
boro. En particular, en el caso de que se utilice 6xido de titanio (TiO2) como el pigmento blanco, puede
proporcionarse una composicion de resina que presenta caracteristicas Opticas mejoradas, tales como la
reflectividad y camuflado. Ademas, puede utilizarse un éxido de titanio de tipo rutilo como el 6xido de titanio con
el fin de maximizar dicho efecto.

El tamafo de particula del pigmento blanco no se encuentra limitado particularmente, aunque, por ejemplo, el
diametro de particula puede ser de 0,05 a 2,0 um.

Y el pigmento blanco puede ser uno tratado inorganicamente o uno tratado organicamente. Especificamente, el
pigmento blanco tratado inorganico puede ser un pigmento que es tratado con un agente inorganico de
tratamiento de superficie, tal como alimina (Al.O3), silice (SiO), circonita (ZrO-), silicato sdédico, aluminato
sodico, aluminosilicato sodico, 6xido de cinc, mica o una mezcla de los mismos, por ejemplo. Ademas, el
pigmento blanco tratado organicamente puede ser un pigmento que es tratado con un agente organico de



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2702 188 T3

tratamiento de superficie, tal como polidimetilsiloxano, trimetilpropano (TMP), pentaeritritol o una mezcla de los
mismos, por ejemplo. El pigmento tratado en superficie puede proporcionarse mediante la utilizacion de
aproximadamente 0,3 a 10 partes en peso del agente de tratamiento de superficie inorganico u organico por cada
100 partes en peso del pigmento blanco. Por ejemplo, resulta posible utilizar éxido de titanio, la superficie del
cual se trata con alimina, menos de aproximadamente 5 partes en peso por cada 100 partes en peso del 6xido
de titanio como pigmento blanco, con el fin de obtener los efectos de reflectividad, resistencia al calor y
resistencia al amarilleamiento que son el objetivo de la presente invencion. Ademas, la superficie de 6xido de
titanio tratada con alimina puede modificarse adicionalmente con el agente organico de tratamiento de superficie
o el agente organico de tratamiento de superficie.

Dicho pigmento blanco puede utilizarse en una cantidad de 1% a 50% en peso, de 5% a 40% en peso o de 12%
a 35% en peso respecto al peso total de la composicion de resina. En el caso de que la cantidad del pigmento
blanco sea inferior a dicho intervalo, puede reducirse la reflectividad y resistencia al amarilleamiento, y en el caso
de que la cantidad sea mayor que dicho intervalo, puede reducirse la resistencia a impactos.

Como relleno, puede utilizarse cualquier relleno organico o inorganico utilizado cominmente en la técnica a la
que se refiere la presente invencion. Dicho relleno, por ejemplo, puede ser por lo menos uno seleccionado del
grupo que consiste en fibras de vidrio, fibras de carbono, fibras de boro, perlas de vidrio, laminillas de vidrio,
talco, wollastonita, fibrillas de titanato de calcio, fibrillas de acido alumino-bdrico, fibrillas de 6xido de cinc y
fibrillas de calcio.

Por ejemplo, pueden utilizarse rellenos de tipo fibrilla como el relleno con el fin de proporcionar un articulo con
una propiedad excelente de nivelacion superficial. Particularmente pueden utilizarse fibras de vidrio, wollastonita,
fibrillas de titanato de calcio, fibrillas de acido alumino-bérico, o una mezcla de las mismas, como relleno con el
fin de proporcionar un articulo que sea blanco y con una propiedad superior de nivelacion de la superficie.
Ademas, la formabilidad de la composicién y las propiedades mecanicas, tales como la resistencia a la traccion,
la resistencia a flexion, el médulo de flexion y similares, y la resistencia al calor, tal como la temperatura de
distorsion térmica del articulo, pueden mejorarse mediante la utilizacion de fibras de vidrio, entre otros.

En el caso de que se utilice fibra de vidrio como el relleno, pueden utilizarse fibras de vidrio con una longitud
media de 0,1 a 20 mm o 0,3 a 10 mm. Ademas, puede proporcionarse una composicion de resina con excelente
resistencia mecanica mediante la utilizacion de fibras de vidrio con una relacién de aspecto [L(longitud media de
las fibras)/D(diametro medio de las fibras)] de 10 a 2000 o de 30 a 1000.

Dicho relleno puede utilizarse en una cantidad de 1% a 50% en peso, de 1% a 40% en peso o de 1% a 27% en
peso respecto al peso total de la composicién de resina. Resulta posible proporcionar una composicion de resina
con excelentes propiedades mecanicas y resistencia al calor mediante la utilizacién del relleno dentro de dicho
intervalo.

En una realizacién, la composicion de resina con reflectividad, resistencia a la intemperie y resistencia al
amarilleamiento mejoradas puede proporcionarse mediante la utilizacion de 40% a 85% en peso de resina de
tereftalato de policiclohexilendimetileno, 12% a 35% en peso de pigmento blanco y 1% a 27% en peso de relleno.

La composicion de resina puede incluir ademas otros aditivos que se utilizan cominmente en la técnica a la que
se refiere la presente invencion ademas de la resina de PCT, el pigmento blanco y el relleno. A titulo de ejemplo
no limitativo, la composicion de resina puede incluir ademas por lo menos un aditivo seleccionado del grupo que
consiste en un antioxidante primario, un antioxidante secundario, un estabilizador térmico, un estabilizador frente
a UV, un estabilizador de hidrdlisis, un agente de nucleaciéon, un espesante, un agente de liberacion, un
lubricante, un agente blanqueador fluorescente, un agente de refuerzo de propiedad, un extensor de cadena, un
pigmento y un colorante.

Tal como se ha dado a conocer anteriormente, la composiciéon de resina segun una realizaciéon de la presente
invencion presenta excelente resistencia al calor y a la humedad, y puede utilizarse como el material para los
articulos que requieran tales propiedades. Particularmente, la composicion de resina presenta una reflectividad
superior debido a que incluye una cantidad adecuada de pigmento blanco y presenta las caracteristicas de que la
reduccion de reflectividad es pequefia y el fendmeno del amarilleamiento apenas aparece incluso al dejarlo bajo
condiciones de altas temperatura y humedad. Por lo tanto, la composicion de resina resulta adecuada para la
utilizacion como material del reflector de LED que se expone continuamente a condiciones de alta temperatura.

Ademas, segun otra realizacion de la presente invencion, se proporciona un articulo formado a partir de la
composicion de resina. El método de preparacion del articulo a partir de la composiciéon de resina es bien
conocido en la técnica a la que se refiere la presente invencion y, de esta manera, se omiten los detalles del
mismo en la presente descripcion.

El articulo puede mostrar una elevada reflectividad debido a que incluye la resina de PCT, que incluye una
pequefia cantidad de atomos de germanio, el pigmento blanco y el relleno. Especificamente, el articulo puede
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mostrar una reflectividad inicial de 90% o superior, de 93% o superior, o de 94% o superior, medida con una luz
de 450 nm de longitud de onda en un modo de reflexién total (modo ‘Super Component Inclusion’) después de la
preparacion. La reflectividad inicial puede ser el valor medido mediante la utilizacion del articulo formado a partir
de la composicién de resina. Se proporciona una descripcion detallada del método para medir la reflectividad en
Ejemplos dados a conocer posteriormente.

Ademas, el articulo presenta una excelente resistencia al calor y puede retener su excelente reflectividad aunque
se deje bajo condiciones de temperatura elevada. Por ejemplo, el articulo puede presentar una reflectividad muy
elevada, de 86,5% o superior, de 90% o superior, o de 91% o superior, que se mide con luz de 450 nm de
longitud de onda en modo de reflexion total (modo SCI) tras almacenarlo a 170°C durante 120 h.
Particularmente, el articulo puede mostrar una excelente retencién de la reflectividad hasta el punto de satisfacer
la Ecuacion 1 siguiente.

[Ecuacién 1]

93% <Y = RYR® * 100

En la Ecuacién 1, Y es la retencion de la reflectividad, R° es la reflectividad a la luz de 450 nm de longitud de
onda medida en modo de reflexion total (modo SCI) mediante la utilizacion del articulo, y R" es la reflectividad a
la luz de 450 nm de longitud de onda medida en modo de reflexién total (modo SCI) tras almacenar el articulo a
170°C durante 120 h. La reflectividad puede ser el valor medido mediante el mismo método de medicién de la
reflectividad inicial dado a conocer anteriormente.

Ademas, el articulo presenta una excelente resistencia a la intemperie y puede retener su elevada reflectividad
incluso bajo condiciones de elevadas temperatura y humedad. Por ejemplo, el articulo puede presentar una
reflectividad de 90% o superior, o de 93% o superior medida para la luz de 450 nm de longitud de onda en modo
de reflexién total (modo SCI) tras almacenarlo a la temperatura de 85°C y humedad relativa de 85% durante 500
h.

Tal como se ha dado a conocer anteriormente, el articulo presenta una elevada reflectividad y puede mantener
su elevada reflectividad incluso bajo condiciones severas debido a que también presenta excelentes resistencias
al calor y a la intemperie. Por lo tanto, se espera que el articulo se utilice como reflectores de dispositivos
emisores de luz, tales como dispositivos de iluminacion interior, dispositivos de iluminacion exterior, dispositivos
de iluminacion de automocion, dispositivos de visualizacion, faros de automovil, y otros, y puede proporcionar
productos con una vida util larga.

Particularmente, el articulo presenta una resistencia al amarilleamiento muy excelente. Por ejemplo, el valor de
color-b del articulo que se mide tras el almacenamiento del mismo a 170°C durante 120 h puede ser de entre
aproximadamente 0 y aproximadamente 4, de entre aproximadamente 0 y aproximadamente 3 o de entre
aproximadamente 0 y aproximadamente 2,7. Ademas, el valor de color-L que se mide tras el almacenamiento del
mismo bajo dichas condiciones puede ser de 87 o superior. Por lo tanto, el articulo puede utilizarse
convenientemente con un reflector de LED que requiera resistencias elevadas al calor, a la intemperie y al
amarilleamiento, incluso bajo condiciones de temperatura elevada.

En lo sucesivo en la presente memoria, se explican en mayor detalle Ejemplos preferentes de la presente
invencion. Sin embargo, los Ejemplos a continuacion son meramente ilustrativos de la presente invencion.

Ejemplos y Ejemplos comparativos
Se prepararon las composiciones de resina que incluyen los ingredientes de las Tablas 1 y 2 a continuacion. Y

las composiciones de resina se fundieron, se mezclaron y se utilizaron para preparar pellets mediante la
utilizacién de un extrusor doble a una temperatura de 240°C a 330°C.

Tabla 1

Ejemplos

Tipos

PCT-A 60 60
PCT-B 60 80 45
PCT-C 60 60
PCT-D
PCT-E
PCT-F
PCT-G 60
PCT-H 60

PCT
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Ejemplos

Tipos

Pigmento blanco | 20 | 20 | 20 | 20 | 20 | 10 | 30 | 10 | 30
Relleno 20 | 20 | 20 | 20 | 20 | 10 | 10 | 30 | 25

. Ejemplos comparativos
Tipos 1] 2 [ 3[4]5]6 7
PCT-A
PCT-B
PCT-C
PCT-D 60 60
PCT PCT-E 60 80 60
PCT-F 60 45
PCT-G
PCT-H
Pigmento blanco | 20 | 20 | 20 | 10 | 30 | 10 | 30
Relleno 20 | 20 | 20 | 10 | 10 | 30 | 25

Las resinas de PCT (tereftalato de policiclohexilendimetileno) de las Tablas 1 y 2 se prepararon mediante el
método siguiente; el pigmento blanco era diéxido de titanio (grado 17008) de Resino Co., y el relleno era fibra de
vidrio (grado CS321) de KCC Co.

PCT-A:

PCT-B:

PCT-C:

PCT-D:

PCT-E:

PCT-C:

PCT-G:

PCT-H:

resina de PCT polimerizada a partir de ciclohexano dimetanol (CHDM) y acido tereftalico (TPA)
mediante la utilizacion de compuesto de titanio y compuesto de germanio como catalizadores, en la
que la cantidad de atomos de titanio (Ti) retenidos en la resina de PCT polimerizada es de 10 ppm y
la cantidad de atomos de germanio (Ge) es de 75 ppm, respecto al peso de la resina de PCT.

resina de PCT preparada mediante el mismo método que PCT-A, excepto en que las cantidades del
compuesto de titanio y del compuesto de germanio se han modificado, en la que la cantidad de
atomos de titanio (Ti) retenidos en la resina de PCT polimerizada es de 10 ppm y la cantidad de
atomos de germanio (Ge) es de 150 ppm, respecto al peso de la resina de PCT.

resina de PCT preparada mediante el mismo método que PCT-A, excepto en que se utilizd
compuesto de germanio como catalizador, en la que la cantidad de atomos de germanio (Ge)
retenidos en la resina de PCT polimerizada es de 300 ppm respecto al peso de la resina de PCT.

resina de PCT preparada mediante el mismo método que PCT-A, excepto en que se utilizd
compuesto de titanio como el catalizador, en la que la cantidad de atomos de titanio (ti) retenidos en
la resina de PCT polimerizada es de 15 ppm respecto al peso de la resina de PCT.

resina de PCT preparada mediante el mismo método que PCT-A, excepto en que se utilizd
compuesto de titanio como el catalizador, en la que la cantidad de atomos de titanio (ti) retenidos en
la resina de PCT polimerizada es de 15 ppm respecto al peso de la resina de PCT.

resina de PCT preparada mediante el mismo método que PCT-A, excepto en que se utilizd
compuesto de antimonio como catalizador, en la que la cantidad de atomos de antimonio (Sb)
retenidos en la resina de PCT polimerizada es de 300 ppm respecto al peso de la resina de PCT.

resina de PCT preparada mediante el mismo método que PCT-B, excepto en que se utilizaron 90
partes en peso de ciclohexano dimetanol y 10 partes en peso de etilenglicol como compuesto diol.

resina de PCT preparada mediante el mismo método que PCT-B, excepto en que se utilizaron 90
partes en peso de acido tereftalico y 10 partes en peso de acido isoftalico como acido dicarboxilico.

Ejemplos experimentales

Cada uno de los pellets obtenidos en los Ejemplos y Ejemplos comparativos se moldeé por inyeccién formando
un panel plano a una temperatura de entre 280°C y 300°C. Se midieron las propiedades mecanicas y
reflectividad de los especimenes obtenidos de esta manera, mediante los métodos siguientes, y se proporcionan
los resultados en las Tablas 3 y 4.

(1) Reflectividad inicial: el espécimen se expuso a luz de 370 a 740 nm de longitud de onda y se midi6 la
reflectividad la luz de 450 nm de longitud de onda mediante la utilizacién de un espectrometro de UV-vis-
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NIR (espectrofotometro Konica Minol’[a‘”i «CM-3600d»). Se midi6 la reflectividad en modo de reflexion
total (modo ‘Specular Component Inclusion’ (SCI)) de mediciéon de la reflexion difusa, incluyendo la
reflexion especular.

(2) Resistencia al calor: tras almacenar el espécimen a 170°C durante 120 h, se expuso el espécimen a luz
de 370 a 740 nm de longitud de onda y se midi6 la reflectividad a la luz de 450 nm de longitud de onda

mediante la utilizacion de un espectrometro de UV-vis-NIR (espectrofotémetro Konica Minolta‘”i «CM-
3600d»). Se midi6 la reflectividad en modo de reflexion total (modo SCI) de medicién de la reflexion
difusa, incluyendo la reflexion especular.

(3) Retencion de la reflectividad: se midio la retencion de la reflectividad segun la Ecuacion 2 a continuacion.

[Ecuacion 2]

Y =RYR°* 100

dicho R es la reflectividad obtenida mediante el método de medicion de (1) reflectividad inicial, y R' es la
reflectividad tras el almacenamiento a temperatura elevada obtenido mediante el método de medicion de
(2) la resistencia al calor.

(4) Resistencia a la intemperie: tras almacenar el espécimen a 85°C y una humedad relativa de 85% durante
500 h, se expuso el espécimen a luz de 370 a 740 nm de longitud de onda y se midio la reflectividad a la
luz de 450 nm de longitud de onda mediante la utilizacion de un espectrometro de UV-vis-NIR

(espectrofotébmetro Konica Minol’[a”i «CM-3600d»). Se midi6 la reflectividad en modo de reflexién total
(modo SCI) de medicion de la reflexion difusa, incluyendo la reflexion especular.

(5) Resistencia al amarilleamiento: tras almacenar el espécimen a 170°C durante 120 h, se observo el grado
de amarilleamiento a partir del color-b (estandar de Hunter Lab) mediante la utilizacion de un medidor de
la diferencia de color. Un valor de color-b mas alto significa que se ha producido mas fenémeno de
amarilleamiento.

Tabla 3
Ejemplos
1 2 3 4 5 6 7 8 9
Reflectividad inicial [%] 94,2 | 945 | 948 | 94,0 | 941 93,0 | 957 92,6 95,0
Resistencia al calor [%] 90,7 | 91,7 | 924 | 91,0 | 90,8 | 87,5 | 924 | 86,58 | 91,6

Retencion de la reflectividad [%] 96,3 97,0 97,5 | 96,8 96,5 | 94,1 96,6 93,5 96,4
Resistencia a la intemperie [%] 93,6 93,8 94,0 92,0 91,8 90,7 95,0 90,1 94,2
Resistencia al amarilleamiento 2,7 2,7 2,4 2,8 2,8 2,9 2,0 3,0 2,4

Tabla 4
Ejemplos comparativos
1 2 3 4 5 6 7
Reflectividad inicial [%] 93,0 92,5 83,6 91,8 94,0 90,1 84,6
Resistencia al calor [%] 86,3 83,5 75,7 80,6 85,7 77,5 78,3

Retencion de la reflectividad [%] 92,8 90,3 90,6 87,8 91,2 86,0 92,6
Resistencia a la intemperie [%] 91,2 90,6 81,0 89,6 92,5 87,8 83,9
Resistencia al amarilleamiento 2,9 3.1 7,0 3.1 2,7 3,5 5.1

En referencia a las Tablas 3 y 4, es reconocible que la composicion de resina segun una realizacion de la
presente invencion presenta reflectividad, resistencia al calor, retencién de la reflectividad, resistencia a la
intemperie y resistencia al amarilleamiento superiores, y particularmente resulta adecuada para la utilizacion
como el material para reflectores de LED.
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REIVINDICACIONES
1. Composicién de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno, que incluye:

40% a 95% en peso de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno,
1% a 50% en peso de un pigmento blanco, y
1% a 50% en peso de un relleno,

en la que la cantidad de atomos de germanio (Ge) que permanece en la resina de tereftalato de
policiclohexilendimetileno es de 30 a 1000 ppm respecto al peso de la resina de tereftalato de
policiclohexilendimetileno.

2. Composicién de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que la
resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno es una resina polimerizada en presencia de un compuesto de
germanio.

3. Composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que la
resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno es una resina polimerizada en presencia de compuesto de
germanio y compuesto de titanio.

4. Composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que el
contenido del pigmento blanco es de 12% a 35% en peso.

5. Composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que el
pigmento blanco es por lo menos uno seleccionado del grupo que consiste en 6xido de titanio, 6xido de cinc,
litopona (BaSO4-ZnS), plomo blanco (2PbCO3-Pb(OH),), carbonato de calcio y nitruro de boro.

6. Composiciéon de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que el
contenido del relleno es de 1% a 27% en peso.

7. Composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que el
relleno es por lo menos uno seleccionado del grupo que consiste en fibras de vidrio, fibras de carbono, fibras de
boro, perlas de vidrio, laminillas de vidrio, talco, wollastonita, fibrillas de titanato de calcio, fibrillas de acido
alumino-bdrico, fibrillas de 6xido de cinc y fibrillas de calcio.

8. Composicion de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que la
resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno se obtiene mediante reaccién de esterificacion de acidos
dicarboxilicos y compuestos diol o mediante reaccion de trans-esterificacion de compuestos éster de acido
dicarboxilico y compuestos diol, y el acido dicarboxilico completo es acido tereftalico o el compuesto éster de
acido dicarboxilico completo es tereftalato de dimetilo.

9. Composicidon de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno segun la reivindicacion 1, en la que la
resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno se obtiene mediante reaccién de esterificacion de acidos
dicarboxilicos y compuestos diol o mediante reaccion de trans-esterificacion de compuestos éster de acido
dicarboxilico y compuestos diol, y el compuesto diol completo es ciclohexano dimetanol.
10. Articulo, formado a partir de la composicién de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno, que incluye:
40% a 95% en peso de resina de tereftalato de policiclohexilendimetileno,
1% a 50% en peso de un pigmento blanco, y
1% a 50% en peso de un relleno,
en la que la cantidad de atomos de germanio (Ge) que permanece en la resina de tereftalato de
policiclohexilendimetileno es de 30 a 1000 ppm respecto al peso de la resina de tereftalato de
policiclohexilendimetileno.
11. Articulo segun la reivindicacion 10, que se utiliza como un reflector de LED.

12. Articulo segun la reivindicacion 10, el valor de color-b del cual medido tras el almacenamiento del mismo a
170°C durante 120 horas es de 0 a 4.

13. Articulo segun la reivindicacion 10, la reflectividad del cual a la luz de 450 nm de longitud de onda medida en
modo de reflexion total es de 90% o superior.

14. Articulo segun la reivindicacion 10, que satisface la Ecuacion 1 a continuacion:

10
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[Ecuacion 1]

93% <Y = RYR® * 100
En la Ecuacion 1,

5 Y es la retencion de la reflectividad,

R? es la reflectividad a la luz de 450 nm de longitud de onda medida en modo de reflexion total mediante la
utilizacion del articulo, y

10 R' es la reflectividad a la luz de 450 nm de longitud de onda medida en modo de reflexion total tras el
almacenamiento del articulo a 170°C durante 12 horas.

15. Articulo segun la reivindicacion 10, la reflectividad del cual a la luz de 450 nm de longitud de onda medida en
modo de reflexion total tras el almacenamiento del articulo a 85°C y humedad relativa de 85% durante 500 h es
15 de 90% o superior.
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