NBI{ORIA DESCRIPTIVA
paré solicitar
PATENTE DE INTRODUGCCION
, . en : _
ESPAN A

por DIEZ afios
por “PROCEDIMIENTO DE INOORPORAGION DE PICMEN‘IOS ME‘.I'AI-ICOS
EY COIFUESTS DE Rmmxnm" |
A nombre de-

I.J‘.F.E.S.A., entidad de naoionalidad espanola.

domiciliada en:
MADRID, calle General Mola, ne 39

L L

El objeto de la presenteAsolicimd de patente
de introduccidn consiste en un P’roc.edimieﬁto de incorpo-
racién de pigmentos metdlicos en compuesbos de Tecubrl-

miento y pinturas en gen_aral,” no conocido en Fapalia, pero

s{ en Inglaterra, pals del que procede la fuente de infor-
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macién consistente en la patente de invencidn inglesa
ne 873,232,
Con el procedimiento de gque se trata se lo-

gre compogiciones que contienen pigmentos metélicos en

general, ¥y de aluminio en particular, emmlsionables en
agua,

Composiciones de estef,tipo eran ya conocl-
das, pero se crela necesavrio agregar agentes solubles
en agua para faclliter ls dilspersidn del pigmento, debi-
do a lo cugl la pelicula de pintura tenia mmy pova Te-
gistencia al agaa, poca adherencia, poca resistencia al
desgaste y, generelmente, unatapar;encia no my buena.

Ios pigmentos metdlicos, especislmente los
de aluminio; ge producen generalmente en forma de pas—
ta, mezcla fntima del polvo metélico, olerta cantidad .
de un 4cido graso (estedrico, palmitico, oléico, etec.)
¥ un hidrocarburo Que puede ser mineral, nafta, tremen=
tina o similgres, fabricados por trituracién o molienda
del polvo metdlico, con un &cido graso en presencia del
hidrocarburo. EL dcido graso queda revistiendo las par-
ticulas o laminillas 1nd1vi§uales de metal y otra parte
disuelta en el hidrocsrburo.

Esto produce serlos problemas en la incorpo-
racién de estos pigmentos metflicos en composiciones
emulsiongbles en agaa. TS necesario obteuer una per-
fecta dispersidén del pigmento, pero a la vez hay que
evitar la introduccidn de agentes emlsienantes que re-
duzcan la resistencia gl agua 52 la pintura, mantepiendo
el carfoter esenclalmente acuoso de la composicidn., Es

decir los factores principales de estas composiciones
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es que puedan ser di%.idas en agua, que las pinturas pre- |
paradas ocon ellas tengan buena Tesistencia al agua ¥ que
los cepillos, rodillos o maléﬁier otro instrumento usado
para aplicarlas, puedan limpisrse perfecta y fécilmepte
con agua o soluc?ones en ella de simples detergentes.

B presehte proced imiento se basa en el descu~
brimiento de que utilizando un agezlte de superficlie acti~
va, soluble en la composicidn de la pasta metdlica y Te-
lativamente insoluble en agna, con un agente de unidn y
un emulsionente auxiliar, tel camo un jabdn de écido gra-
80 y base volétil, los pigmentos metélicos, especialmen-
te los de aluminio en forme de pasta conteniendo un disol=-
vente del tipo hidrocarburo, pueden dippersarse efectiva-
mente en estas composiciones pasra produclir una pintura al
egus con buenas propiedades de permanencia y duracién, man-
teniendo el aspecto met&lico deseado. Ios agentes de unién
son bien conocidos en el arte de la enuisidn ¥ se caracteri-
zan por su solubilidad en las dos fases, agua ¥ disolvente.

Se ha descubierto que por ser unc de los consti-
tuyentes de la pasta de plgmento metélico originel, un di-
solvente orgénico, e incluso por adiciém, si conviene, de
dicho disolvente, la composicidén resultante es una cmil-
sién de compuestos orgénicos en agua y que lograr tal emul-
sidén es lo que proporciona las ceracteristicas acnosas al
total de la composicién.

En consecuencia, por la funcién conjunta del
agente de superficie activa insoluble en agua, del agen-
te de unidn y del emxlsionsnte ;13111&1‘, gse obtlene una
dispersidén efeotiva del polvo metélico en la camposicién

que, siendo emulsionable en agua, comtiene un agente que
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forma peliculas insolubles en ella. Dicha composicidn
estd compuesta de une sola fase acuosa, que lleva en
dispersién o suspensidn uniforme el agente formador de
pelicula, el polvo metélico y el disolvente orgdmico;
oste Yltimo probeblemente se enazentra en forma de emrl-~
sién orgénice en el sgua, y las perticulas de polvo esta=~
Tén retenidas por las particulas c; gotitas de dicha emil=-
sién.

Io contrario, es deeir una anu;sidn de agua
en medio orgénico mo es posible por que no podrian flui-
dificarse con agus ya que precipitaria la mezecla, y los
instrumentos de eplicacidn de la pintura no podrien lim-
plarse en medio acuoso., Estas composiciones formando la
anulsidn de compuestos orgénicos en agua evitan estas di--
ficultades, sinperjulcio de formar un revestj.miento. des-
paés de seco, de gran duracién y resistencla. Durante el
secado se rompe la smulsidn (tel vez al evaporarse los come
ponentes voldtiles hay una inversidn) quedando el adheren-
te, que forme con el pigmento una capa durable. De este
modo pueden obtenerse, si se desean, pélicmlas de piguem=
to de sluminio con buen efecto "Leafing".

Estas peliculas, despuéds de secas, no son sen=
sibles al ague por gue no queda ninguna substencia solu-
ble en ella que pueda perjudicer su resistencia. EL agen~
te de superficie activa es esencialmente insoluble en agua,
aunque ayuadado por los otros productos, ya sefialados, pro=
mieve la deseada emulsién y la subsiguiente suspensién
del contenido metdlico., Xl ag;te de unidn y el disol-
vente hidrocarburo son voldtiles y, junto con el agua, e

marchan, no permaneciendo en la pelicula de pintura, FHL
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agente emulsionante auxiliar, se incorpora agregando
hidféxido enénico (o cualquier producto equivalente)

que, por reaccibén con el foido estedrico, u otros 4ci-
dos grasos, presentes en la pasta metélica o agregados

a la composicién, forma los correspondientes Jabones

de base voldtil que en el secado se descomponen, vola=
tilizéndose el amomiaco ¥y quedand$ el 4cido graso libre,
insoluble en agua. De aqui que el revestimiento no tien~
de a disclverse o sblandarse en contacto con agua, y ello
proporclona un acabado perfectamente reslstente al agua,
com las particulas de metal fuertemente adheridas.

El procedimiento es perfectamente aplicable
a cualquier pigmento metéli@o; principalmente a los de
aluminio en leminillas, formando variadas composiciones
compuestas de uno o mis agdntes formadores de pelicula,
cuyo carécter es esencialmente insoluble en agua y dis-
puestos en suspensién uniforme en agaa o vehieulo acuoso
equivalente. EL agente formador de pelicule pueds ser
una Tesina sintética o natural, o euslquier producto si-
mdlar, como polimeeros, caucho natural o artificiel, etc.,
0 mezcla de'ellos, con capacidad de dispersidén en forma
de suspensidén o emulsién en el medio acuoso ¥y que deapuéds
de seco sobre la superficle deseada forme una peliculs
ooherente y resistente al agua.

Bn algunas composiclones, tales como las gue
contienen resinas de 4ster acxiiieo, donde el agente.fbr-
mador de pelicula puede considerarse en fprma sblida, la
dispersidn puede parecer como un "ltex", mientras que
si estén en forma liquida pueden ser verdaderas emilsio-

nes en agua; oomo, por ejemplo, la emulsién en agua de
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una resina alquidica en un disolvente orgénico,
Otros ejemplos de cémposiciones llamadas "litex™,
son las dispersiones en agua de resinas de estireno-buts~
dieno y les de acetato de vinilo, siendo ambhos productos
130 polimeros y estando presentes en el *l4tex" como fase dis—
persa. "Lftex" y emulsiones de éstas y otras clases son
aproveahédas ampliamemte, ¥ han si:io utilizadas en otro
tianpp. Por ejemplo, con pigmentos no metélicos para la
| preparacidn de pinturas u otros productos, presentando
135 las cavacteristicas acuoses desesbles. EL presente in-
Venio se distingue por la incorporacién de pigmentos me~
télicos en gomposiciones de cualquier base, tanto de tipo
*l4tex" o de emulsidn, como combinacidn de ellas, o de
otra clase; en resumen, donde existe una dispergidn acuo-
140 Sa de un formador de pelicula insoluble en agua. Natu~
relmente, ademés de los pigmentos metélicos, pueden in=
coTporarse las substancias, pilsuentos o ooloranfbes,‘ Ciaw
Yas caracteristloas se deseen dar a la composicidn,
Las composiciones Tesultantes de la pigmente-
145 eidn con aluminio son aplicagbles para distintos usos y
pueden fabricarse com caracterisucas apropiadas para
cada uso espeeifico: para eXteriores, para interiores,
pera decoracidn, etc.; puedsn presentar una superficle
metédlica brillante; pueden aplica?se sobre pepel ¥y simie
160 lares, madera; metal, mempost.eria_. Puede pintarse por
pulverizacién, a brocha, a rodillo, etc.
Este procedimiento es aplicable a pignentos de
aluninlo tante "lLeafing™ como "‘;b Isafing”, representando
un vaelioso progréso en canposicionés al agua efectivemen~

165 te resistentes wl agua, incluso prescindiendo del tipo de
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Pigmento utilizado y gl 'v'efia\der:Z a?ﬁbado “Leafing"..
Adn cuando la composicién, o sus usos, impiden que el
"Leafing" no oaxrra, o Sea incomplato (ain usando pig~
mentos "Ieafing") posee las importantes caracteristicas
de los revestimientos de aluminio, como la proteccién,
poder aabriente, ebc.

De acuerdo ooh lo deacr.‘l‘co, pueden fabricarse
composiciones con efecto "Leafing" para un buen mfmero
de usos, lo que no ocurria antes en composigion'es emil=
sionables en agua. Por la accidn "Ieafing", las lemini-
1las de aluminio tienden & subir hasta cerca de la super-
ficie de la pelicula, y al colocarse horizontelmente sola-
péndose, dan a la giperficie un brillo metdlico, como si
esta fuese continua. 7

Por ejemplo, cuando las composiciones de los
ejeuplos I, IT, III, IV, V y VII (con base de tipo "ldtex")
se aplican a superficies sbsorbentes, tales como madera o
papel, se obtiene buen "[eafing® y brillo. Para el "lLeafingn
de los Tevestimientos sobre superficies no @bsorbemtes, pa-
rece preferible que le base sea del tipo "emulsidn™, mas
blen que de tipo "LAtex™. Fh estas condiciones y con mayo- -
Tes proporciones de pigmento de aluminio, se ha obtenddo “
el efecto "Leafing" sébre superficles metélicas o mo absor-
benies. -

' Es tawbi’en importente que este procedimiento

es aplicable pare pasbas de metal en laminillas de cual-
quier grado de finura, desde las m4s gruesas a las més
finas. v

Las pastas son normalmente mezclas conteniendo

65 a 80% de laminillas de metal
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20 a 359 de un dlsolvente hidrocarburo, en

total va incluido una pequeila canti-
dad de décido graso.

Ios pigmentos de aluminio llamados "Leafing"
suelen contener 4cido este&rico, en pr‘oporcién‘;iel 1 al 4%.

Ia solicitud se r-efiere,. no solo a la fabrice~
cidn de las composiciones de pintutas completas, ‘sino tam-
bidn a mievas pastas metélicas, o preparaciones similares,
conteniendo clertos agentes, como se describe después, ca=
paces de mezclarse con bases ds pinturas emulsionables al
agua. mtas mievas composiciones pueden perfectamente ‘
ser articulos de comercio como lo son las acma:!.es pastas
de eluminio. Por ejemnplo, una nueva pasta Tresultard, si
a las leminillas metélicas, tal como se prodwcen moliendo
con un écido graso en medio hidrocarburo (¥ que ya llevan
incorporados el 4cido graso y el hidrocarburo), se agrega
el agente de superficie activa y, sl se desea, el agente
de unién. BEsta nueva pasta serd un nuevo pigmento 4e me-
tal, que puede venderse para fabricar la composicidn fi=-
nal, por adicidn de las materias necesarias para obtener
la pintura sl agua.

El procedimiento puede ger el siguiente: gSe
parte de una pasta metdlica convenciomal, por ejemplo de
aluminio, cuyas leminillas ven Tevestidas con el écido eg~ -
tedrico y mezcladas con los hidrocarburos minerales o vo-
l4tiles. HEstam pasta se modifica por mezcla com 8l agaute
aproplado de supsrficie activa, pt;diendo_ a la vez agregar=
Se mayor cantidad de higrocarbu¥o. Este agente de super-
ficie debe ser soluble en los compue stos orginicos ¥ casi

insoluble al agua (por ejemplo gue su solubilidad en agug
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no sea superior al & aproximadamentej, pero que tenga
ciertas caracteristicas de compatibilidad con el agua
tales que una solucidén diluida en hidrocarburos minera-
les, o similares, posea una baja tensidn superficial
respecto al agua. _

ElL disolvente adicionai'.‘ sirve para diluir, o
aligerar, la pasta a fin de que por su mayor fiuidez, sea
més Phcilmente combinada en la combinscidén emulsionasble
al agua, de forma que sea més efectiva la emulsién, Cuan-
do esta pasta modificads lleva el hidrocarburo adicional,
la llamaremos "pasta diluida". o

Otro ingrediente de la pasta modificada es el
llamado agente de unién, por ejemplo una substancla ‘del
tipo de los alcoholes, o similar, que sea mlgcible tapto
en al agua como en los compuestos orgédnicos presente's;'
Dichos agentes de unidn son perfectamente conocidos en-
tre los dedicados a emlsiones y se caracterizan por la
solubilidad tanto en la fase acuosa como en el hidrocar=
buro., 81 se desea, este agente de unidén puede agregarse
en la que llamamos “pasta diluida™ dando esi una compo-
sicién més completa; y dejando separados, para unirve-
los al preparar la pintura final, un minimo de ingredien-
tes. El agente de unidn, sagin veremos ‘despuds, debe
ser Telativemente volétil.

La dltime etapa del proceso comprende la mezcla
de la "pasté diluida™ con la resima dispersa al agua, U
otro agente. Si no ha sicfto‘ ya incorporado el agente de
unidén, debe hacerse antes. ~ ‘

Ta resina, o el agente formador de pelicula,

es suninistrado normalmente en forma de "&tex" o emal-

“ 9 - 0
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8ién, y se mezcla con la pasta reducida, preferentemente
despubs de agregar alguna cantidad de agus a la pasta.

Ia substancia amoniscal se agrega preferentemente al com-
ponente acuoso, o sea a la emulsién del formador de pel i~
cula, antes de su mezcla final com la "pasta diluida™.

Bl total se mezcla por agltacidn basta nlog;!.‘ar la emul~
sién deseada. Kl resultado es u‘na‘p:lntura de polvo meté-
lico en une sola fase acuosa, del tipo de emulsidn,

Se ha comprobado que el agente de superficle
activa, relativamente insoluble, el ageunte de unidn y el
Jjabén de base volétil, firmado por la combinacién del 4ci-
do graso con la substancia anoniacal, cooperan grandamnen~
te a foruar este tipo de emulsidén en el agua com el pig-
mento metélico totalmente disperso. Ia comppsicidn con~
serva su carécter acuoso ¥ la peliq.;lé seca tlene gram
adherencia y alta Tesistencia al desgaste. Ia misién del
agente de superficie activa y del agente de unidn, ha sido
ampliamente demostrala en los ensayos realizados, espe-
cialmente en lo refercnte a la cooperacidén para producir
una eficaz emulsién en agaa.

Segin indicamos, el agente de superficie activa
debe ser soluble en los compuestos orgédnicos presentes en
la pasta, con un méximo de solubilidad en agua del 89 (ge-
neralmente no méds del 1% y preferible mucho mas baja, del
orden de 0,01%) , con una tensién superficial tal, q—_ue una
soluciénm al 0,1% en hid rocarburos minersles debe tener
una tensién interrfacial no meyor de 12 dinas por centime-
tro, Tespecto al agus. ~

Buenos ejemplos de substanciass de superficie

activa que son agentes d dispersién efectiva para los

- 10 =
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Pigmentos met4ilicog, sobre todo de aluminio, en las pre-
sentes composiclones, son las oxazolinas in solubles en
agua. FEspecificamente estos son compuestos de substitucidn
del tipo &-oxazolina; una clase de ellas tiene la siguien-

te férmula estructural:

donde R; es un radical alquilo o alquenilo con 12 a 28
&tanos de carbomo, YR , R, R ¥ R pueden ser H, ‘grapos
alquilo y/ alcohilo, Eon.i a g-étogos de carbono; por lo
menos uno de ellos, © még, se'r:é un grupo alcohol de ogzjéc»-,
ter perfectamente declarado.

otros agentes de superficie aptiva que pueden
utilizarse som substitutos 2-imlidazolina. TUna buena clase

de estos compuestos, tiene la siguiente £érmula;

siendo Ry un radical alquilo o alquenilo con 18 a 22 4to-
mos de carbono, ¥y Ra, Rs, R4. y.R5 son grupos H o alquilo,
de 1 a 5 &tomos de carbono, pero uno de ellos es un alcohol
de cardcter perfectamente declgpado, de I a 5 tomos de
carbono.,

Un tércer tipo de agente dé superficie activs,
perfectamente utilizeble en este invento, es un 5—amino-4,f

1,8-triazol, con la siguiente férmula:

- 1l -
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NH=— ¢~ NH
|

I 4
\z
N

donde Ry es un grupo slquilo o alqueniio con 12 a 28 Ato-

mos de carbomo . '

Generallizando, estog compuestos apropiados Goumlo
agentes de superficie activa pera la composicidn del presen
te imvento, pueden definirse como compuestos heterociclicos
de nitrégeno terclarios, éon un sustituyente al@pilo 0 al~
quenilo er ¢l anillo, que comtenga de 12 a &2 ftomos de
carbono, siendo las otras posiciones ocupadas por hidré-
geno o gfupos alquilos de bajo peso molecular, 1 & 5 étgmos
de carbono, siendo al memos uno de ellos un grupo polar.
Este puede ser un grupo amino o hidroxilo con 1 a & 4dtomos
de carbono. Fn resumen, dicho compuesto es el que tiene
un enillo heterociclico tercierio de nitrégeno, siendo los
sustituyentes caracter{sticos el grupo de cadena larga que
le d4 la deseada solubilidad en compuestos orgénicos (di-
solventses hidroearburos), y el grupo polar @ue proporciona
la compatibilidad con el agua.

Estos compuestos son perfectamente conocidos
vy puelen ser fAcilmente preparados. Por ejemplo, las cla-
ses oxazolinas se prepatan por feaccién de un alcoho%ﬁ-mnino
con un 4cido graso; el 4cido graso saturado, o con dobles
enlaces proporciona el grupo Ryde cadenaj}arga. asi, el
AMkaterge ¢ se deriva de la acefidn del 4oido oléico con
la Z-amino- 2-metil- 1,3 pentanodiol;

Estas substancias son grendemente efectivas

¥ @ la vez econdmicas para lograr la dispersién del pig- ..

- 18 -
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mento metdlico en composiciones enulsionables en agua.
Un aspecto deln presente Invento consiste en el empleo
de los compuestos heterociclicos de nitrégeno terciario,
del cagrécter seflialado, en cantidad aproximada del & al
25% en peso relativo al peso del aluminio presemte, en
presencla de los otros ingredientes, en las composicio-
nes de que se trata. ‘

Ia oxazolina, insoluble en agua, Alkaterge C,
mencionada, eé la 2~oleil-4-metil—4-hidroxi.nietil-ﬁ-etil-
Soxazolina. Ia tensién interfacial de su soiuc.ién, al
0,1% en hidrocarburos minerales frente al agaa es de 8,5

dinag. Su férmula estructural es la siguientes

/fmgoﬁ
|

017H3‘5_°\ /CH—Cans
Otra oxazolina adecuada, insoluble al agua es
la &-oleil~4,4~dihidroximetil-2-oxazollna producida poT .
reaccién del tri-hidroximetil-gmino meteno con cido oléico.

Las caracteristicas de tensién superficiel som del orden

de la anterior, y su £érmula estructural:

e

N—0C
u’ l TCHy0H
Oyt

| \O/GHE

EL producto conocido como Alkaterge T, es una

CH,0H

oXazolina insoluble al agua, miy similar;y al menos quimi-
camente, al compu.esbo: acabado de mencionat ¥y perfectqmen-
te adecuado psara su uso en estos compuestos. Su tensién

interfacial es de 1,5dinas en sol. al 0,1% en hidrocar-

- 13 -
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buros minerales, frente al -agua. Este y el plkaterge C,
son productos comerciales de la Comércial Solbents gorpo-
ratién, as! como otros productos apropiados, como el Al-
katerge 0, que es una a-oxazolina sustituida. -

Otro ejemplo fie agente de superficie activa
adecuada, es el Agente 3577 Bale, ds la clase de los
triazoles ya mengiomados. BEs el .’5‘-oleil-5-amino-4,l,2-
triazol. Su temsién interfacial emn sol. al 0,1% en hi~-
drocarburos minerales, frente al agus es de 2,4dinas. Su
féromla estructural es:

NH— G —NH

bl 2
@17H55—"'<'\‘ ya
Como ejemplo de una ;midazolina apropliada para
Su uso en este invento, pueden cltarse los proguctos cono-
cidos como Nopcochex Concentrado,'Nalicamina G~-13, suine 220
y Aunine S Base. Ia tensidu interfacial de todos ellos fud
inferior a 1,0 diﬁas. La férmula estructural de uno de
ellos, como ejemplo, identificada como 1(&-hidroxietil)
=Z=0leil=2-imidazoling, es la siguiente{
..._..?Ha
Cpyag—¢ CHy
' N-CH§0H204
Ya hemos indicado que la substancia smonigcal
es importente, ¥y su misién es la de former um jehén de base
vol4til con el 4cido o 4cidos grasos contemidos en la pasta
metdlica. “Estos &cldos grasos se utilizay como lubrifican~
tes durente la molienda de los Holvos met4licos, ¥ alsunos
de ellos, por ejemplo el 4cido esteérico, contribuye a pro-
porcionar a la pasta de aluminio su caracteristica "Leaflng®,

- ld=-
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81 la pasta o polvo metdlico, “bstd Iibre de Soido graso,
debe afladirsele a la presente composicidn, preferiblemen=-
te antes que la Tesina dispersa el agua, 0 su equivalente.
I algunos casos, incluso parece ventajoso agregar més
doldo graso, independientemente de la que lleve la pasta
o pigmenbo metélico a fin de proporcionar una mayor can-
tidad de jabdn de base voldtil par; ayudar a la emlsidn
o dispersidn, Estos 4cidos grasos pueden ser saturados

o con dobles eplaces ¥ pueden contener desde 12 a 28 4to-
mos de carbono. (Como ejemplos podemos citar; los 4cidos
estefricos (que es el més comunmente usado en la fabrioce-
oién de pastas de aluminio) oléico, léurico, miristico,
palmitico, riginoléico, ete. El total, referido- al peso
del metal presente puede oscilar del 1 al 10% en peso.

La substancia amoniacal puede ser suminigtreda
en su forma més simple (hidréxido eménico), o como cual-
quier derivado smoniacal soluble en sgua ¥ qie pueda for-
mgr el jabén con el 4cido graso, siendo capeuz de volatili-
zarse pata Tegenerar despuds dicho 4cido., Puede emplear-
se cualkquier compuesto de amoniaco ciu.e tenga estas caraoc-
teristicas. Por su bajo costo, falta de toxicidad, olor,
etc.,, puede ser 111;;11, por ejenplo, la morfolina, I ge-
neral puede usarse, hid:&xido aménico, morfolina, metil-
auina, etc, y similares; debe ser de sl naturaleza ¥
agregarse en tal cantldad, que pqede propor clonar a la
composicidn compldta un pH de por lo menos 9, necesario
para permitir la formacién del jebdn, el <ual ayuda a la
auelsién, Una vez que la pelié&la de pintura se ha seca~
do, se evgpora la substancia emoniacal y el &cido graso,

telativanente insoluble, se Tregenera.
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El agente de unién es una sustancie soluble
en agaa ¥y en 1os disolventes orgénicos, @ el sentido
de este iluvento, ¢l agente de unién debe ser un liqui~
do orgénico de los grupos siguiemtes: alcoholes, glico-
les, glicol-eter, gliool-diétar'. etc., que destile a pre-
sién nommal por debajo de 2009C. 33 que a &08C muestre
una tensién de vapor de 0,01 m/fu por lo menos, y que
sea miscible en todas proporciones con el agaa ¥y con los
disolventes hidrocarburos. El téruino Malcohol® se en-
tiende como mono alcohol, y el término MglicolM como
disloohol. TUn ejemplo es el etilen-glicol-monobutil-
eter (llamado, como marca registrada Butil Cellosolve).
otro é;jemplo es el alcohol lsoporpilico de pqnto de bt~
1licidn 80,42C y presién de vapor a 20eC de 40 mfa. Gomo
agente de baja volatilidad, podemos citar el exilen~glicol,
de punto de ehulJ.icidn 197,19C y una presién de vapor a
202¢ de 0,08 mMm, Qtros agentes satisfactorlios son: el .
eyilen~glicol-monoetil ster, el dietilen glicol-dietil
éter, el alcohol dicetdénico, el alcohol butilico tercia-
rio, etc.,, todos ellos capaces ds evaporarse Qurante el
secado de la peliaala. =n general, parece que deben usar-
se en proporcidén del 5 al 15% del peso total de agua pre-
sente en la composicién de la pintura final, tenlendo en
cuenta que la establlidad es mala por debajo del 5% ¥ eu=
menta por encima del 15%. pero afecta a la dispersibn de
la resina, o wgente formador de pelicula.

Bo las paste metélicgs hay présente un disol-
vente orgénico. BSegdn este invento hay que agregar més
disolvente, sohre todg en la prepa;-acién de lo que lla-

mamos "pasta diluida™. Cualquiera, entre un gran mimero
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de disolvente puede ser ugado, pues no requiere caracte~
visticas eriticas, solo las que se derivan de la toxici-
dad, obsto y compatibilided con los demds componembes.
Actualmente se prefiere usar disolventg nafta, gasolina
150-210, o cualquier otro hidrocerburo, como derivados
del petréleo, esencia de tr.emnti‘na, benzol, toluol, xilol,
Va sean alifAticos o aromiticos, etc; En algunos casos
el disolvente hidroearburo puede contener una resina di-
suelta en &1, como un ligsmento dilatador o auxiliar, o
como ¥nico agents formador de pelicula, capaz de disper=
serse en medio acuoso por emilsién del disolvente en el
agua.

Una cantidad adecuada del agente de unidn es,
por ejemplo, § partes aproximadqmente por 1 parte en peso
del agente de superficie activa; la cantidad apropiada del
qisolvente hidrocarburo, es eproximadamente de & partes
en peso (incluyendo el que ya contiene la pasta original)
por 1 parte an peso del metal, Hay que tener em cuemnta
que para requerimientos espe@ialés, estas cantidades pue~
den variar.

Para 1lustrar sobre la presente solicitud, da-
mos los sigulentes ej‘em‘plos para indicar la for;na venta=-
josa de praetifxarse, tenisendo en cuenta que no qlﬁeda limi~ ' l

tado por ello. Ias partes son, siempre en peso.

] Bjemplé T
Preparacién de la composicién del pigmento de
aluning . -

- ,
Se empled una pasta de aluminio "Leafing", fa-

bricada por molienda del polvo de aluminio oon écido es-

tedrico, del tipo comercislizado por I.J -I‘-E S.A. bajo
16%%
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la denominacién comercial de CUZNAL.ZZ //7a, siendo su
composicidn; | a
68 4 de aluminio
% 4% de 4cido estedrico
30 % de dlsolvente hidrocarburo
100 partes ds esta pasta’se mezcl@ron {ntimemente con
10 pertes de Alkaterge T. Ia"pesta modificada®resultan-
te, se utiliza para formar las composiciones d_e pimturas,
¥ la llamsremos en adelante "pasta mo diluida™. Se enten-
derd gue pueden US&rse cu-alq&iera o’gros agentes de super- -
ficiad activa con las caracteristicas descritas anterior-
mente.
Ejemplo IT
110 partes-ééniéi'bééta no diluida“ preparada
segin el Ejemplo I, se mezclaron con 25 partes de una Te-
sina alicfclica de acetona disuelta en 75 partes de di-
solvente nafta (una resina espropiada es un producto deno-
miando MS%, que' més adelante id_entificaremos). Esta resing,
usada como enlace suplementsrio, disuelta en el hidrocar-
buro es opciona;,’ pero puede usarse no solo ella, sino
cualquiera otra, com las propledades ya dichas, como por
ejemplo, resinas alquil-estireno, etoc. Al ser agregado
va el disolvente, la preparacién la llamaremos ™pasta di-’
luida™".
El vehiculo Mé4tex", sg prepard de la siguien-
te forma: ) | |
5 partes de s0l. en agua al 15% de poliacrilgto
de'sodio (por ejaaplo, semejax_xte a la
sol. denominada Polyco 296-BT, fabri-

cada por la Borden Company)
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£ partes de sol. en agua al 3803 de hiqré-
xido aménico; esta cantidad, en todo
caso, debe ser suficiente para mante-
tener la composicidn en un pPH de al
menos 9, para formar asil el 6stearato
andénico
200 partes de agua
50 partes de etilenglicol monobutil éter, como
agente de unién |
160 partes de un "létex" de acetato de polivinilo
( eohocido como Polyco 678, fabricado
‘por la Horden Gompany). | |
Se terminé la composicidén por adicidn del vehi- -
culo "l4tex", a la pasta diluida con una apropiada agite- .
cién. _ . |
_ La pintura de aluminio de base "latex" resule
tante, apliéada sobre superficies absorbentes (por 6] em~
plo, paneles de madera, utilizadas también en los ejem~
plos IIL, IV, V y VII) mostré buen brillo, impermeabili-
@ad, adherencia y Fesistencia mecdnica. _
EL joliacrilabo de sodio es opsional, y se
agregé para incrementsr la viscosided del "litex". Entre

otras substancias que pueden usarse como espesantes, se

encuentran la metil celulosa y la caseina amoniacal.

gemglo III

33 partes de"pasta no diluida". preparada de
acuerdo con el ejemplo I, pero utilizando lg mlsua can-
tided de Alkaterge C, en lugar de alkaterge T, se mezcle-
ron con 6 pertes de alcohol isopropilico, como agents de

unién., 4 esta mezcla se agregaron 20 paTtes de agua ¥
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¥ 1 parte, sproximadamente de sol. de hidréxido amdmico
al asd. | | |

El total se mezcld con 120 partes de ul4tex?
de &cido acrilico, es decir la emulsidém de una're'a‘in.a
ester del 4cido acri{lico llemado Rhoplex A(-33, febrica-
do por Rohm and Heas Compeny. »

1a pintura de aluminio de base "létex" resul~
tante, mostrd las caracteristicas de impermeabilidaﬁ b4
demés condiclones correspondientes al invento. (bsérve=
Se que en este ejemplo no se usé disolvente hidrocarburo
adicional por ser suficiente &l que comtenia la pasta de
aluminio inicial.

Biemplo IV

- Con: 110 partes de ié pasta "o diluida™ del
ejemplo I, ¥y 70 partes de disolvente nafta de alquitrén,
se preparé una pesta "diluida™. , ‘

El vehiaulo mM4tex", se prepard, mezclando 5
partes de la solucién de poliocrilato sddico (Polyco
296~BT, con una parte de sol., de hidréxid aménico al
28%. ‘Por otra patte se disolvieroz_l 50 partes de alcohol
isopropilico en 200 partes de agua, ¥ esta solucidn, se
agregbal conjunto ds poiacrilato~andnico. Fosteriormente,
se mezcld todo ello con 120 partes del m4tex" de éster
del dcido aorilico (Rhoplex Ac¥55); arriba menclongdo. La
pintara se prepsté agregando el vehiculo "latex" a la‘pés-
ta "diluida™, obtenidndose con ella buemos resultados.

‘ Ejemplo V. s

Se prepard una pasta "diluida", mezclando 110
pertes de la pasta Yno diluida"™ del ejemplo I, con 120
partes de disolvente nafta de élqultrén ¥ 40'partes de

“ 19 =
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una resina de cumarome-indeno (semejante al producto

YQumar®* V& de la Barrett compahy de Montresal), cuys mi-
sién es similar a la res@ﬁa de cetona aliciclica del ejem-
plo II; es, pof lo tento, un ingrediente opcional que ac~
580 tda como agente de superficie suplementario y como ligem-
te au:z:iliar;
Se preparé el vehiculo,"létex", agregando primero
5 partes de solucién de poliacrilato (pquco 296'Bgn alsoo
partes de agua, ¥ después 2 partes de'solf al 289 de hidrd-
585 xido aménico en agua; luego se agregaron 50 partes de eti-
" lenglicol-monobutil étar como agente de unibn, y el con-
junto se mezcldé con 160 partes del "LAtex" del éster del
doido acriiico (Rhoplex Acq33). Ia‘pintufa se preparé,
agregando el vehiculo "l4tex® a la pasta "diluida™, con
590 agitacién. Tunio on cste como en los demds ejemplos, el
vehfculo "latex" ge agregza de forma convenients en peque-
tias oanti&ades,‘agitaﬁdo.después de c¢ada adicién,
Tento en éste, como en los demés ejenplos, pue-
| de usarse polvo de aluminio seco, ¥ empastarlo después
595 con la centldad deseada de disolvents hidrocarburo, en
substitucia de la pasta inicial;‘
Se pimtaron paneles de prueba con las composi-
clones finales de los ejemplos II a V inclusive, ¥y los

Tevestimlentos Tesultantes mostraron buen ®leafing" y

600 perfecto brillo, excelente Tresistencia al agua ¥y al des-
gaste.

L2
En este caso se prepard un pigmento de pasta
de aluminio, triturando el polvo en total ausencia de

605 4cido graso, o cualquier otro lubrificante o sgente
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Meafing®, ge produjo un pigmento de pasta libre de
éeldo conteniendo 71,3% de laninillas de aluminio y
28,79 de hidrocanburos. minerales.

Puede prepararse tembién desengrasando el
polve seco de aluminio, mormal en el comercilo, ¥y agre-
gar por fin, la centidad deseada Qe hidrocarburo parg
formar la pasta sin grasa. inicial:

Esta pasta especlal se transformd en "diluida™,
8gregando a 100 partes de ella, 10 partes de Alkaterge T,
5;2 partes de écidg estedrico ¥y 80 partes de disolvente
nafta de alquitrén. '

El vehiculo ¥latex™ comtenfia;

4 partes de poliacrilato (Folyco 296-BT

5 pertes de hidrdxido amémico al 287

320 partes de ggua
40 partes de hexilem~glicol (como agente de
. unidn); ¥
128 partes de létex del éster del 4cido acrflico
(Rhoplex AC-33).

La pesta reducida y el vehiculo l4tex se mez
olaron como en los ejeuplos anterlores.

Ia composicién de pimtura resultante, gomo en
los otros ejemplos, comprendia una emulsidén orginica en
agua satisfactorla, con todas las ventajas del invento.
Esteejemplo indlca que los resultados som iguslmente ef ec-
tivos cuendo el 4cido graso se éﬁade separ adamente, que
cuando se contiene en el aluminio origingl. ;

Se Trealizaron pmeh:é de comparacién con los
mismos ingredientes' Y semejante forma de preparacidn qe

en este ¢jeanplo VI, pero omitiendo algunos ingredientes.
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Caando se suprimid el 4cido graso, la composicidn fimal
fué una emulsidén de agua en substancia orgénica, no sien-
do posible obtener la deseada emulsibén de substencia orgé-
nica en agua, seguramente por la eusencia del jabdn de
smoniaco. Omitiendo el 4cido y el agente de uniém, el
resultado fué otra vez una emu1s1§n agua en compuesto or-
génico, igual que cuando se omitié solamente el agente
de unidn. 4l omitir el agemte de saperficid activa (Al-
katerge T), no se pudo obtener, en absoluto, ninguna'emul-
sidn en la mezcla final, fuese, o mo, afladido el écido es~
tedrico en la proporcidén seblalada en este ejemplo.
Ejemplo VIT

ge empleé pasta de.ﬁigmentoMnormal, el conocido
como.cuznal II/13 A, con un contenido aproximado de

80 partes de aluminlio

1,5 partes de 4cido estedrico, ¥ _

28,5 pertes de disolvente hidrocarburo;

ge prepard una pasta modificeda, casi Yuno di-
luida”, mezclando: '

, 45 partes de Cuznel ITIA3 4
8 pertes de Alkaterge T
5 partes de dlsolvente hidroparbmro

0,825 partes de dcido esteérico.

De esta se prepard la pasta "diluidav, del si~ -

guiente nodo: _

125 partes de la pasta modificada anterior
2 partes de éaidoﬂgsteéricor

100 partes de disolvente hidrocarburo.

L vehiculo "14tex" se prepard con:
5 partes de la soluclén de poliacrilato

(Polyco 296 BT
3 partes de la solucién ;1 &8¢ de hidrdéxido
- 22 -
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andénico, . |
400 partes de agua 2 7 4 5 7 8
50 partes de hexllen-glicol

160 partes de M4tex™ del éster del 4cido

acrilico (Rhoplex Ag-33)

Por mezecla de los dos,‘como en los ejauplos
anteriores, resultd una pintura &e emulsién orgénica en
agua Y con el pigmento perfectamente diqperso;'

Se hicleron pruebas, omitiendo €l agente de
superficie activa (jlkaterge) y sumentando, a la vez, el
4cido esteérico, hasta 18 partes de adcido por 90 de pasta
Cuznal, com lo cual no se obtuvo ninguna emulsidn en la
mezcla final con el vehiculo "létex™. s otra prueba simi-
lar, se reemplazé la mayor parte del &cildo estedrico agré—
gado por 4ecido oléico(hasta una composicién aproximada de
90 partes de Cuznal, & partes de 4cldo estedrico y 10 par-
tes de 4cido 0léico), resultendo una emulsibén de agua en
producto orgénico, pero no se pudo lograr la de substen-
cla orgénica en agua. Este Ultima prueba indica que cuan-
do el agente de superficie activa insoluble en agua ©s
resmplazado, en. este caso con &cldo oléico, no se obtie-
nen los efectos deseados. In estas dos dltimas pruehas
se sumentd la cantidad de amoniaco pars asegurar la for-
macién de mayor cantidad de jabén, por la presencia de
mayor proporcién de 4cido graso; pero, segdn se ha visto,
sin obtener resultado qpetecido;

v REjemplo VIII ‘ -
. este caso, la digéersién aouosa del agente

formador de pelicula es consecuencia de 1la amlsidn del

plgmento en la fase orgénica, por estar dicho agente con-
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Se preperdé la pasta modificada como en el o] e~
plo VII, Incluyando Alkaterge T couo agente de superficie
activa. Ia pasta diluida contenia:
5oolpartes de pasta modificada
5 pattes de écido oléico vA
150 partes de solucién de resina MS2 &l 504 en
xileno '
150 partes de barniz de e’spato’ (segdn lg Especifi-
| cgoidén Federal U.S. TT-V-119), g
" 120 pertes de disolvente hidrocarburo.
| Ia resina MSR es unaaresina aliciclica de ace-
tona de la Howerds end Sons Ltd. de Cormvall, (utario (e-
nadé) , sensiblemente igual a la resina {2 descrita en la
publicacin siguiente: British Intelligence Objetives sube-
Gomittee, Final Report NR 639, Item 22, "Investigation
of Synthetic Resins Used in thé German mi‘fiacfa Coating
Industry" pg. 101-102, por S.R.W, Martin, J.D. Morgan y
é. VWeatherston, I&arm-abril 1946, publicadp por B. I.o;s;,
&8 Bryanston s@., Iondres, W.l. Inglaterra.
El vehiculo acuoso, estd comstituido por:
5 partes de solucién de higrdéxido amdnico &l 284
'DO partes de agua, ¥ ,
75 partes de ebtilen~glicol-monobutil éter (como agen-.
te de unidn.
Ls composicidn final se obtuvo mezclando:
780 partes de vehiculo acueso, y ’
730 pertes de pasta "diluida®.
obteniendo le emulsidn deseada, de emulsidn orgénica en -

agua, de acuerdo con el invento. Esta composicidén mostrd
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buena accidn "ieafing* (y el correspondlenbe brillo), tan—
to en superficies absorbentes como en no absorbentes.

El procedimiento y la composicidn del invenio,
se adapta bien con gran variedad de agentes dispersantes
vy fomadores de peliculas, Qtros ejemplos de dichos agen-
tes, son: un létex de resina estireno-butedieno (tal como
el Dow 512-K, fabricedo por la pow Chemicsl Company) un
14tex de acetato de polivinilo (tal corio el Bakelite W¢-
130), wa resina alquidica amulsionable (como el Synthemul
1504 de la Reichold Chemicels, Inc.).

B todas las compcsiciones obtenidas segin este
invento, la estructura final debe comprender una emulsién
de substencia orgénica en agua. purante le adicidn del
vehiqu;o acuoso (el cuel puede ser un létex como en ciertos
ejenplos), a la pasta diluida, én pequetias cantidades, pue-
de aperecer primero una emxlsidén ggua en substancia orgé-
nica, pero conforme se va agregando més vehiculo acuoso,
se cambia al tipo de emulsién deseado. ‘

Al aplicar la pintura, durante el secado, el
agua se evapora (o, si el material a revestir es poroso,
se absorbe) concentrando la suspensién de la emulsién hag-
ta que ésta se rompe, posiblemente con una inversibn an-
terior al tipo agua em substencla orgénica; los disolven=-
tes orgénicos pueden entonces actuar sobre las particulas
de resina en el ldtex (o el agente forwmador de pelicula)
con una aparente hinchaz6m, disolviendo las capas super-
ficlales de dichas partieulas, con lo cusl se adhieren
fuertemente unas & otTas y a 145 leminillas metédlicas pre-
sentes, mientras se evepora el disolvente. In cualduier

caso, toda el agaa ¥ los disolventes orgénicos se evaporan,
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¥y el jaobn de base voldtil se descompone, liberando el
amoniaco {0 equivalentse) que escapa y dejando el Acido
graso,

I0s revestimiantos finales, secos, mostraron
una excelente resistencia a los hu‘mos, my superior al
de las pinturas convencionales oelo-resinosas de alu~
minio. Poseen muy buena resistencia &l desgaste por la
accidn adhesiva que las particulas de resing, o simila-
Tes, tianen para las laminillas metélicas. Tlenen bue-
na resistencia sl lavado puesto que estén libres, Telae-
tivamente, de sustancias solubles eh agua ¥ por que la
estructura de la pelicula es muy ooh.er-ente;

Descrito suficientemente el objeto de la pre~
sente solicitud, debe hacerse edn:star que es sus:c:eptible
de cualesquiersa modificaciones de detalle que no alteren
su ﬂmdamento. )

-~ HOTA =i

Ios puntos de invencién no propia ni nueva,
pero no establecida ni practicada en Bspaila, que se pre-
sentan para que sesn objeto de esta patente de intro-
duccibn, en Espafla, por diez afios, son los siguientes: .

le,~ Procedimiento de incorporacién de pig-
mentos metélicos en compuestos de recubrimiento, catac-
terizado por la dispergién, en medilo acuoso, de una mez-
cla, formativa de pelicula de recubrimiento, compuesta
por un pigmento de sluminio en escamas, un hidrocarburo
disolvente voldbtil y un modifiemdor de te;lsién superfi-
cial, soluble en el higrocarburo cltado, poseyendo, el
modificador de tensién, una solubilidad en agua no su-~

perior al &% ¥y teniendo uma tensién superficial tal que,
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cuando alcanza una conoentracidn del l% en solucidn en
eter de petrdleo, presenta una tensién, respecto al agua,
inferior a 12‘dinas por centimetro cuadrado.

29,- procedimiento de incorporacién de pigmen-
tos metélicos en compuesios de recubrimiento, segin reivin-
dicacién anterior, caracterizado por la adlcién de un 4cido

graso a cuyo efecto se muele, el élgminio en escaumas, en
bresencia del 4cido, &l que arrastra.

Sé.w Procediniento de incorporecidn de pigmen-
tos metdlicos en compuestos de recubrimiento, segdn reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado por la adicién de un
1iquido que une el quifi@ador‘de tensidn al hidrocarburo
disolvente y al agua, preparado de manera tal que se evae
pore al secar la dispersidm @cuosa de la mezcla formativa
de pelicula a la gue se ha afiadido el pignento metdlico.

48,- Procedimiento de Incorporacidn de pigmen-
tos metélicos en compuestos de recubrimiemto, segin reivin-
dicaciones anteriores, caracterizado por que el liquido que
determing la unién es un monoalcohol, glicol, glicol eter
0 glicol diecter y hierve a menos de aooefc. ¥ posee una
tensidn de vapor de un minimo de 0,0L mm. a 202 G.

52,- Procedimiento de imcorporacién de pigmen-
tos metdlicos en compuestos de recubrimiento, segdn Teivin-
dicaclones antsriores, caracterizado por que el producto
modificedor de tensidn es un compuesto nitrogenado tercia-
rio heterociclico, con una cadena. cerrada :I.noluyendo,‘ PoT
lo menos, un atomo de nitrégeno terciario gn um vértice y

-~
teniendo una pluralidad de sustituyentes em los otros vér-

tices, siendo uno de los sustituyentes un grupo alkilo o

alkenilo con 12 a 22 atomos de carbono, siendo por lo ma-
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nos unos de los otros sustituyentes un grupo polar y el
resto sustituyentes no polares tales como nitfégeno o
grupos alkilicos que tienen de 1 a 5 dtomos de carbono.
62.~ Procedimiento de mwrporaoién de pigmen~
tos metélicos en compuesto de recxbrimiento, segin reilvin-
dicaciones anterlores, caracterizado por que el modifica-
dor de tensidn superficisl es un sustituido & oxazo lina
alcanzando de un 2 @ un 25% en peso Tespecto al aluminio
contenido en la mezcla, con gdicidn posterior de un 1 a

un 104 de 4cido estearico, basado en el peso del aluminio

- contenido.

72,- Procedimiento de incorporacidn de pigmen-
tos metdlicos en'oompaesﬁos de recubrimiento, segin reivin-
dicsciones anteriores, caracterizado por que el modificador
de tensién es 2~oleil-4-metil-4-hidroximetil-2~oxazolina.

8%2.~ Procedimiento de inoorporacidn de pigmen~
tos metélicos en compuestos de recubrimiento, segin reivin-
dicacionés antferioresh caracter izado por que el agente mo-
dificador es 3-01311-4.4-dihidrox1metil-2-ozazolina.

) | 99,« Procedimiento de incorporaeién de pigmen=
tos metélicos en compaestos de recubrimiento, segdn Teivine
dicaciones antariores, caracterizado pot Que el compuesto
veriador de tensiém es 1 (2-hidroxietil)=2-olell-2-imida~
zolina. ” o

102.~ Procedimiento de ﬁncorporac;ldn de pigmen=
tos metélicos en compuesitos de recubrimiento, segin Teivin-
dicaciones enteriores, caractenjzado por ﬁue el producto
modificador de la tensibn superficial es 3-~oleil-bH-gmino-~
4.1.2.-1:1'1&2.01:

119;- Procedimiento de incorporacidn de pigmen-

~&8-
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875

880

885

890

tos metdlicos en compuestos de recubrimiento, segdn reivine
dicaciones anteriores, caracterizado por que logra un com-
puesto semejante a una pinturs o tinta que lleva incorpora-
do un pigmento metélico en emulsién en sguas estabilizada
hxediante un hidrocarburo disolvente, un agente modificador
de tensidn superficial, un agente que ume al sgua y &l hi-
drocarburo el pigmento metédlico y‘un @gente suxiliar eml-
sor coustituldo por un dcido graso y un derivado amoniacal
volatil emcaminado a volatilizarse al secarse el compuesto
de rembrimien‘ao.

132,~ Procedimiento de incorporacién de pigmen-
tos metdliicos en compuestos de recubrimiento, segdn reivin-

dicacidén: anterior, caracterizado por que la base voldtil es

amoniaco,

132.- Procedimiento de incorporacién de piguen-
tos metdlicos en ‘compuestos de recabrimiento, segin reivin-
dicaclones anteriores, caracterizado por que la emlsién
posee un pH vaf_l.orado en cerca de 9;

‘14e,- Procedimiento de imcorporacién de pigmen-
tos metdlicos en compuestos de recubrimiénto,‘ segdn reivin-
dicaciones antsriores, caracterizado por que el compuesto ‘
de recubrimiento va dispersado en el agua en forma de létex.

159.~ "PROCEDIMIENTO DE mGORPQRAGIOI\I DE PI@IEN—
08 METALICOS B COMPUESTOS DE RECUBRIMIENTO®.

Tal ¥ como se ha deserito en ‘1a memoria que an=
tecede ¥ para los fines que s® b.fan especificado.

Consta la preéente memoria despgriptiva de

veintinueve hojas escritas a méquima por_una sola cera.
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