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MEMORIA DESCRIPOTIVA

El presente registro de Certificado de adicidn,
primero de 1a Patente de Invencidn nimero 289.780, con-
cierne como su enunciado indica, & unas mejoras introdu~
cidas en el objeto de la Patente bésica, de acuerdo con
la descripcién detellada,que de las mismas se reeliza,
debiendo interprearse siempre este concepto en sy més
amplio sentido y nunca en limitativo.

En la solicitud de Patente principal, se describe y
reiviandica un procedimiento para la preparacidn por elec—
troforesis de revestimientos, capas de pinturas o barnize-
dos sobre superficies metalicas.,

Il proceso consiste en someter a electrolisie una
solucidn acuosa neutralizada con amoniaco o aminas, for-
mada por agentes de revestimientos diluibles o solubles en
‘agua, gue ademus conﬁisnen una pequeila parte disolvente,
orgénicos. A '

Bajo los efectos de 1la corriente electrica, se efec~
tha electroforeticamente la precipitacidn de una resina
sintética en forma de capa sobre el objeto metdlico a re-
vestir o barnizar, el cuel es conectado como anodo y sumer-
gido en la solucidn. Una vez terminada la electroforeis,
el objeto metalico ya revestido es sometido & temperatura
elevada, en un horno, con lo que la capa o pelicula queda
convenientemente endurecida.

La solucidn en que se realiza la precipitacidn elec-
troforética permanece a la temperatura ambiente.

Sucesivas precipitaciones electroforéticas empobre-
cen lentamente el contenido en resina sintética de la so-
lucion. Simultaneamente crece la alcalinidad de 1la solucidn

pués durente la electrolisis, segiin se ha podido compro-
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bar, las aminas empleadss para la neutralizacidn de la
resina sintetica s trasladan al cdtodo, se descargan

en &l y permanenen en la solucidn. La creciente slcalindad
de la solucidn tiene por consecumncis unempeoramiento de
lade la precipitacidn electroforética de la resina sinté-
rica sobre el anodo. Es decir, la soluecién empleada resul-
ta despues de un acierto tiempo inutilizable y ha de ser
sustituida por otra nueva. Una regeneracidn de esta solu-
cidn agotada se casi imposible, pues si se aflade al deposito
une solucidn de resina sintética neutralizada aumenta aln
mée el contenido en amina del bafio, que ya debido &l pro-
cezo electrolitico contiens amina libre. Por el contrario,
la unidn de amina libre existente en la solucidn agotads
febe ser utilizada por la nueva solucidn de resina sinteti-
ca afladida. Esto solo es posible afiadiendo al bafio una so-
lucidn de resina sintética no neutralizada. Pero la adicion
de unasolucidén de resina sintética, cuyos disolventes gene-
rale® gon organicos, produce un incremento de la propor-
cidn disolvente organicos en el baflo, lo que a su vez ejer-
ce una infuenciza negativa sobr ala electroforesis, asi no
se cuida al mismo tiempo de afiadir la agua para restable-
cer nuevamente el equilibrio destruido entre el agua y los
disolventes organicos., Pero puesto que a la temperatura
ambiente tan solo se evapordn cantidades insignificantes

de agua y de disolventes, el volumen de liquido en el ballo
aumenta y 1a coposicién de la solucidn regenerada varia
lentamente de tal modo que la calidad de la precipitacidn
resulte finelmente insatisfactoria. No se puede pues, evi-
tar una renovacidn totoal del baflo. La desventaja que es—

ta circunstancia representa es de la mayor importncia. Las
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perdidas causadas por éste mictivo son tan elevadas que

'ponen en duda la aplicacidn industriel de la precipita-

cibn electroforétoca de resina sintética.

Sorprendentemente se ha ligrado eliminar todas estas
desventajas efectuando 1la precipitacidn electroforética
a8 temperaturas del bafio superiores a la tbemperatura ambien-—
te. Preferentemente se realiza la precipitacidn electfofo—
réticas a temperaturas entre 402 y 602 G.

Ademés ha podido comprobarée que”una capa precipita-
da a tal temperatura tiene cuslidades técnicas esenciales
mejores que una producidn segfn el conocido procedimiento
a8 la tempratura ambiente. La capa precipitada tanto antes
como después de su endurecimiento en el horno, resulta mis
regular; el tuempo de evaporacidn necesario antes del en~-
durecimiento puede acortarse; la tendencia a formar burbu-—
jas durante el secado, "hervir", del revestimiento, se redu-
CSo ' ‘

Se consignen ademis de éstas, otras ventajas decisi-
vas que aseguran un considerable progreso técnico con el
nuevo procedimiento en comparacidn con el hasta ahora co-
nocido.

Despuds de sacar el objeto tratado fuera de¢l bafio
caliente, los disolventes que se encuentran en el reveg-
timiento todavia humedo y el agua q se evapora jyds ripi-
damente.

Es posibiie regenerar el bafio continuamente, lo gue
petmite su utilizacidn por tiempo ilimitado. Se evita asi
la periodica renovacidn total del bafio agotado. Como se
sabe, los agentes de revestimiento, sean diluidos o sean

disuletos en agua, que pueden emplearse para la precipi-
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tacion electroford& tica, contienen ademds de resines neu~

tralizadas con amoniaco y/o aminas, disolventes organicos
mezclables con agua. La regeneracidn del bafio tiene lugar
preparando una adpducion de una resina sintetica con disol -
ventes orgénkcos,~Para ello, Se emplean l¢s mismos disolven=
tes que se utilizabén originariamente para la preparacidn
del bafio.~De esta Solucidn de una resina sintética que no
ha sido nemdiralizada, ha de afiadirse al ballo tal cantidad
que permita sustituir precisamente la cantidad de resina gin
tética precipitada en el &nodo. De este modo, el &lcali-
bre producido es continuamente ligado y no da lugar ni aun
empobrecimiento en la resina sintética, ni aun desplaza -
miento de la alcalididad de la solucidn del bafio.

La capa precipitada todavia humeds, que se
halla sobre el objeto savado del bafio despuss de terminar
la slectrdferesis, contiene juntamente con la resina sin -
tetica tambien disolvente y agua. La temperatura elevaia del
bafio cuida de que solamente Se evaporse tal cantidad de 1i-
quido como sea necesaric para compensar el exceso de
disolvente afiadido junto con la solucidn de resina sin-
teticas~ Las perdidas de agua sufridas durante el pro =
ceso Se cémpensan afiadiendo agua independientemen -
te de la adicidn de la solucidn de resinas sinteti -
ca.~ La temperatura del bafio se regula de ital modo, que
la eantidad de disolvente y agua aiiadidos corresponda a la
cantidad de liquido que pierde el ha¥o. La temperatura mis
favorable que Seencuentra entre los 409 y 602 Co La tempera-
tura correcta es aquellas en que, no obétante-la entrada de
solucidn y agus, al nivel del liquido en el bafio permenece

invariableoSi laz temperatura es demasiado alta, se evapo -
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ra mayor volumen del que entra y el nivel desciendee—
Al contrarioy aumenta el nivel del liguido si la tempera—
tura es demasiado baja.— El control del nivel del liquido

en la pila e9 sencillo y sus a2l terwciones son inmedia -

tamente observables— La principal ventaja consiste en que

lag pérdidas gue el bafio sufre son continuamente compen =
sadas de modo que la composicidn del mismo no se altera
¥ por tanto las condiciones para el proceso el_ectrofé —
retico permenencen invariablese.- De esta manera no hay
lugar a variaciones en el groso® de la tapa precipitada,
ni tampoco en la tensidn de trabajo, en la intensidad

de la corriente, en la resistencia electrica de dicha
capay en 1z cantidad de corriente, ni en la demaidad de
corrientesSe—

El bafio puede con-
tener tambien pigmentos, sustancias de relleno, colorean—
tes de pigmentos, o metales pulverizados, aluminio, co -~
bre, hierro, zinc, bien por separado o bien mezclados
entre s8{,-Como se sabe estes sustancias se precipitan
junto con las resinas sintéticas en el anddo y pro -
ducen un revestimiento pigmentado.~ Para reemplazar los
sinteticos precipitados basta que la solucidn de resina
sintetica afiadida al bafio esté convenientemente pigmen -
tadae=

En conformi -

dad con el invento debe prodederse de modo que o un

elecirodo sumergido en el haflo o las paredes interiores me—

tdlicas de dicho baflo sean conectadas como catodos a una

red de corriente continuz.Como anodo se &conecta el objeto

a slectroferitizar, despues de haberle sumergido en el bafioe



10

15

20

25

30

“igsgéé

f Ul”l'““l /]

T 320585

La solicion 3¢ mantiene a una tempsratura
superior a la ambiente, prefereniemente entre 402 y 60%
Co~La densidad de corriente se elige de modo que en el
tiempo previsto se obtenga el grosor de la capa deseada
o~La magnitud de la corriente continua y la intensidad
de corriente a emplear se deduce del tamafio de los elec=-
trodo de sustancias entre s{ y del caracter del barniz
a precipitar. L,os ejemplos descritos a continuacidn deben
aclarar el proceso descrito.—

Preperacion del barniz.— Ae.- Se prepara una solucidn

de barniz diluida en agua, para la que no se solicita pro-
teccion de patente, de la siguiente composicion:
Se mezclan:
8500.part® en peso de una Solucion ;O% en butilglidol de
une resina alquidica de ricino, deshidrateda y de con=-
tenido medio de acelite, neutralizada con metilisopropa-
nol animico y preparada & la manera conocida por esteri
ficacion mixta, con un contenido de acelte de 42% de
enhfdrico de acido ftalico de un 38%, un indice de aci-
dez de, apréximadamente 25 y un indice equivalente de
hidréxidos de unos 680, coh
15, partes en peso de una sSolmcion acuosa de ung resina mela
minica con un conienido en cuerpds sSolidos de aproxida-
damente 60%,que es obtenido en forma conocida mediante
condensacién de melamina conformadehido y metanole-
Diluido ello con 200 partes en peso de agua se pre -
para una solucidn clara, cuyo valor poHs queda comprenfii-
do entre T y Ty8em
Preparacidn del barniz piggantado Bo~ Una solucidn

pigmentada de barniz diluida en agus, para gquya preparacidn
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nd s8e redlama proteccion de patente, qus Se obtiene con

auxilio de molinos a bolas con un taiiafio maximo de grado de

pigmento de 15 micras, es de la siguiente composicidas

68,5 partes en peso de didxido titdnico (tipo rutilo)

850,0 partes en peso de una solucidn de resina alquidica
en bitilglicol con contenido en cuerpos sdélidos
de 70%. Se trata de una resina slquidica de ricino

deshidratada de contenido medio de acdite de 42%,
contenido de anhidrico de acido ftedlico de 38% un
indice de acidez enire 25 y 30 y un indice de hidro
xidos entre 90 y 95, que es neutralizada con dieta-
nolamina,

150,0 partes en peso de una Solucidn acuosa de una resina
de melamina, con un contenido en cuerpos sdlidos a-
préximadamente 60%, que se obtiene en la forma cond
cida por condensacidn de mslamina con formalde—
hido y metanoclee=

2000,0 partes dm peso de agua,

El valor de pHe de la preparacidn diluida en agua
oscile entre 7,0 y Ty8e=~

Ejemplo l9~En una pila de chapa de hierro de wna
superficis de 170/120 nm? y una altura de 180mmyse hechan

3,000 cm3 de la preparacidén de barniz y se elevan a una hem-

peratura de 42,52C. En esta solucidn se sumergen una tras

otra chapas hierro bien limpias y desengrasadas de lo/lo
cem2 & superficie, haciendolo de tal modo que la chapa siguie
te no sea sumergida hasta despues de haber sido extraida del
baflo la anteriormente sumergida. Lstas chapas son siempre
conectadas como anodo & un fuente de corriente continua.

La pila metalica se conecta como cltodo. La diferencia de
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potencial entre pila y chapa oscila entre 80 u 105 voltios.
La dquracidn de la precipitacidn electroforética es para cada
chipa de un minutbo. Yyrante ese tiempo aumenta la tensidn
hasta el valor fingl indicado, mientras la corriente, valién-
Sem dose de una resistencia variableintercalada en el circuito, es
mentenida a 1.250 miliamperios. Esta intensidad de corriente
corresponde para la superficie de chapa elegida de 300 cm 2
a una densidad de corriente de 6, 25 miliamperios cm2. Duran—
te el tiempo del experimento se forma un revestimiento de re-
10.~ sina sintética sobre la chapa conectada como anodo. Despues
de una ventilacidn suficiente las capas formadas se someten
gl horno durante una hora & wna temperatura de 1352 C. Se ha
conseguido asi un barnizado liso sobre la chapa cuya grosor
oscila entre 60 y 80 micraes y cuyo peso es de apyoximadamente
15¢~= 1,4 gramos.

Una serie de experimentos dura una hora. En este tiem—
po son tratadas diez chapas. Paba compensar la resina sinte~
tica consumida dutante este tiempo asi como las pérdidad de
liquido habidas, se afiade continuamente y a una velocidad de

20¢= 20,2 gramo® por hora, una mezcla des
18,8 partes en peso de la solucidn %O% de resina alquidica
en butilglicol empleada en la preparacidén del barniz
A, pero que mui no contiene metilisopropanolamina, ni
estd acutralizada y
25— 1,4 partes en pgeso de la solucidn 60% de resina melamina
empleada en la preparacidn del barniz Ao
Ademas, se afiaden en una hora 48,5 cm3 de agua.
El nivel de liquido alcanza en la pila una altura de 15
cme. y no Se &ltera si la temperatura del balio se amantiene

300~ exactamente a 42,52 C, Gracias a lags cantidades de agna y de
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solucion de resinas sentitacas afindidas &l bafio permansces la
composicion originaria del deposito practicamente constante.-
EJEMPLO 2%2.- En una pila de vidrio de 170XL20 mm2 de superficie
¥y wa altura de 180 mm. se echan 3.000 cm3 de ls preparacion
del barniz B y se eleva & una temperatura de 432 Ce— in esta
solucion se sumergen dos chapas de hierro de 10310 om2 y se com
nectan a una fuente de cortlente continua.~ Una chapa se conec—
ta como cétodo y la otra como anodo.—~ La diferencia de poten—
cial entre ambas chapas oscila entre 25 y 90 volitioS.~ La {en-
Sion asciende, dutante los 4 minutos gue dura el sxperimento,
2l valor fingl indicado, mientras la corrients es mantenida a
300 miliamperios mediante uns resistencla variable intercala-
da en el circuito.- Esta corriente, para la mencionada super—
ficie de chapa de 200 cm2, corresponde a una densidad de co-
rriente de 1,5 miliamperios/cm2.- Durante ¢l tismpo del expe~
rimento se rekiiza 1la precipitacion de la resina sintética
pigmentada sobre la chapa conectada como anodo.— Una vez ter~
minada la electroforesis la chapa con la capa precipitada se
saca del halio, se la sustituye por una segunda chapa de las
nismas dimensiones y se replite nuevamente la precipitacion
electroforetica.~ El revestimiento puede repetirse con tantas
chapas como se¢ desee, si sSe sumergen una tras otra y son cada
vez conectadas como anodo.~ Despues de una ventilacion sufi-
ciente, la capa precipitada se somete al horno durante una
hora a 1302 Ce= Laschapas reciben asi una barnizado liso por
ambos lados que théne un grosor en sSeco de 65 a 85>micras N
pesa 1, 54 2ramoS.=

Durante una serie de experimentos de una hora son trata-
das 10 chapas.,~ Para compensar la resina sintetioa consumi-

da, asi como las perdidas de liquido habidas, se afiaden &l
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bafio a una velocidad de 21, 7 gramos por hora un barniz pig-

mentado det

1,5 partes en peso de didxido titénico (tipo rutilo)

18,8 partes en peso de la solucidn 70% de resina alquidi-
ca en butilglicol empleada en la preparacidén del bar—.
niz B. pero que aguil no constituye dictanolamina, ni

egté neutralizada y
1,4 partes en peso de la solucidn 60% de resina de me—

lamina empleade en la preparacidn del barniz B.

Ademds se afiaden 48,5 cm/3 de agua en uns hora.

El nivel del liguido alcanza en la pila 15 cm de
gltura y no se altera sl se mantiens la temperatura del bafio
exactamente a432 C. Gracias a las cantidades de agua y sSolu~-
cidn de resina sintética pigmentada afiadiendo &l depdsito, se
mantiene la composbeidn original del bafio, practicamente conss
tanteo

Descrita suficientemente 1la naturalezae de la Inven-
cidn, se hace constar expresamente que cualquier modifica-
oifn de detalle que se introduzca en la misma, se considerabd
incluida dentro de esta protecidn, entanto que no altere o
modifique esencialmente su finalidad caracteristicam.

Nota

AR ———

Por @ltimo, se declaran de novedad e invencidn las

signientes:
REIVINDICACIONES

18.- Mejoras en el objeto de la Patente principal ni-
mero 289.780, concedida por "Un procedimiento para la sepa-
racidn electrofordtica de resinas artificiales en superficies
metalicas", caracterizadas esencialmente porgue durante el
proceso de preparacidn, aplicacién de manos de pintura y bar-

nizado sobre metales, por electrolisis de una solucidn acuo~
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ga de barniz soluble en agua, se precipita elactroforética=
mente un reveStimiento de resina sintética sobre el objeto
de metal g revestir o barnizar, que es conectado como enodo,
enduredaidose dicha chapa @l horno despies de terminada la el
troforesis, convirtiendose en un revestimiento, mano de pintu-
pa 0 barnizado utilizdndose durante la electrolidis llevada
a cabo sobre una sclucion acuosa de agentes de revestimiento,
gue sean diliubles en agua, especialmente de barnices conteni~
dos a) un componante de resina sintetioa neutralizada con amo-
niaco y/ ¢ aminas o debilmente alcalinizado en agua, con un
indice éuperior a 10; b) una parte de disolvente organico y ¢
agua como medio de disolucion, que se calienta a una temperat
ra superior a la ambiente, descargandose en el catodo amoniace
o amina y permeneciendo en la sSolucion y para compensar la ¢
gina sintetica precipitada electroforeticamente durante la
electrolisgis y la perdida de liquido sufrida, se afiade al de-
posito con agua, una solucion no neutralizada ni mezclada con
amoniaco y/ o aminas, de los componentes de resina sintetica
mencionados en la fase a, en los disolventes orzanicos descri
108 en la b,con lo gque la amina gueda libre durante la slece
trolisis y el bafio recobra permenentemente su composicion ori
ginal, y la temperatura del balio superior a la normal ambien—
te, se mantienen constantemente durante el proceso electrolit
co, con 1o que la altura del barnlz en el bhallo no ss alters.-
22~ Mejoras en sl objeto de la Patente principal nume~
ro 289,780, concedida por ¥ Un procedimiento para la separa-
cion electroforetica de resinas artificialos en superficies r
talicas", segun la anterior reivindicacion, caracterizado
esencialmente porque la resina sinyetica utilizada es de

poloacriilato o polometacrilato solubls &l agua; resina al-
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quidica con un indice de acidez superior a 10 y preferentemen-
te inferior a T0; resina constituida por un producto de acumu-
lacion de acido dicarbohico de etilano y/ o su anhidrico tal co-
mo maleico Sobre una resina alquidica y/ o sobre esteres conte~
niendo acidos grasos, no saturados, tal como aceltes de linaza

o de maderao.-

320~ Mejoras en el objeto de la Patenie principal numero
2890780, concudida por " Un procedimiento para la separacion
glectroforetica de resinas artificiales en superficies metali-
cas", segun las anteriores reivindicaclones, carazterizadas
esencialmente porque la resina contiene ademas partes de otras
resinasg de condensacion solubles en agua tal como resina & ba-
se de fenol - formaldehido, o de urea-formaldehido o melamina-
formaldehido.—

48,- Mejoras en el objeto de la_ Patente principal numero
289,780, concedida por " Un procedimiento para la separacion
electroforetica de resinas artificiales en superficies metali-
cas", segun las anteriores reivindicaciones, caracterizade esen-

cidlments porque la solucion acuosa de agentes de revestimiento

diluibles o solubles en agua, contiene pigmentos inorgenicos u
organicos, colorantes de pigmentos, sustancias de relleno v/ o
polvo metélico, tal como de aluminio, cobre, hierro y cinc.-
58.— Msjores en el objeto de la Patente principal numero
289,780, concedida por " Un procedimiento para la separacion e
electroforetica de resinas artificigles en superficies metali~
cas", segun las anteriores reivindicaciones caracterizadas esen-
cialmente porque la =solucion acuosa de agentes de revistimiento
solubles en agua , especialmente barnices , se calientan a
una temperatura preferentemente entre los 40 2 y los 602 Co

a la que se efectua la electrolisis, estando calculada la tension
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entre electrodos durante la precipitacion, intensidad de co-
rrientes constantes que pueden llegar hasta 220 voltios.-

68.- Mejoras en el objeto de la Patente principal numero
289.780 concedida por " Un procedimiento para la separacion
electroforetica de resinas artificiales en superficies metali-
cas " segun las anteriores reivindicaciones, caracterizada esenw-
cialﬁente porque el proceso de preparacion electroforetica de re
vestimiento, capas de pintura y barnizados, puede ser efectuada
constante, cuando los objetos son laminas metalicas, cintas o
alambres conectadas como anodos, uno tras otro son conducidos
ininterrumpidamentec—

Téo~ MBJjoras introducidas en la Patente principsal numero
289,780, concedida por " Un procedimiento para la separacion
electroforetica de resinas artificiales en superficies metali-
cag" segun las anteriores reivindicaciones, caracterizado esen—
cialmente porque los objetos destinados & revestimientos elec—
troforeticos, son de metal y aleaclones metalicas previamente e
fosfatadas, estando previsto que la capa de revestimiento de re~
8inas sintetica precipitada electroforsticamente, se endursce
hasta convertirse en un revestimiento duro, de adhesion fija al
objeto metalico, durante un tratamiento posterior al horno &
temperat uras comprendideas entre los 802 y 2202 C.

88,~ MEJORAS INTRODUCIBAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCI+
PAL NUM. 289,780, CONCEDIDA POR " UN PROCEDIMIENTO PARA LA SE-
PARACION ELECTROFORETICA DE RESINAS ARTIFICTALES EN SUPERFICIES
METALICAS" o | |

Todo eilo $al y como se representa y se describe en su nota
¥y en la memoria que anteceds.—

Consta la presenta memoria eriptiva de 14 hojas foliadas

y mecanografiadas a una So ei:jﬁaéri"/aﬂéiciembre de
T

19656
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