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BECCION TECNICA

CLASIFICACION |, 8. C,
MEMORIA DESCRIPTIVA CLASE ]
| LA S

}

para solicitar PATENTE DE INVENCION en Espaiia

P a nombre de COOK PAINT & VARNISH COMPANY

entidad norteamericana !

t
H -

! establecida en 1410 Knox, North Kansas City, Missouri,
' 64141, Estados Unidos de América

por:"UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UNA DISPERSION DE
: COPOLIMERO" (Clase Internacional CO08g)
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Esta invencién se refiere a un procedimiente para
preparar una dispersidn de copolimero formadora de peli-
cula (til como une composicidn de recubrimiento.

Se conoce 38 la Memoria descriptiva de la Patente nor-
teamericena ntm. 3.365.414 la copolimerizacidén de un mo-
némero vinflico, libre de grupos funcionales hidroxilicos
y carboxilicos, con un monémero acrilico o metacrilico
teniendo un grupe funcional -0H § -COOH, en presencia de
un producto melaming glcohilada ~formgldehido disuelto en
un hidrocarburo alifético. |

En este referencis, asi como en otras muchas referen-
cias en esta técnice, es esencial un grupo funcional en
un componente por lo menos del sistems copolimero. Esto es
debido principalmente g que_el grupo funcional e€s necesa~
rio pars el enlace quimico en el curado subsiguiente. Ios
grupos funcionales proporcionan también resistividad
puntual e los disolventes y a los dcidos del producto
curado.

Un problema que, sin embargo, he preocupado largo
tiempo & le industrias eg lg tendencia de tales dispersio-
neg g ondularse cuando se degecan sobre un substfato. Es-
te fendmeno, conocido en la técnics como "cédscars de na-
ranja" disminuye enormemente el acabado alitamente esmal-
tado de un sistemas termoestable. La invencidn proporcio-
ne una solucidén para este problems molesto.

La invencién proporciona un procedimiento para prepa~-
rar una dispersidn de copolimero que tiene propiedsdes rec
16gicas superiores que dan caracteristicas me joradas de

fluidez y brillo y evitan el efecto de "cdscara ds naranja"
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. . o
cuando se desecan sobre un substrato. La invencidn propor-
clona también una dispersibén de copolimero que da un es-!
malte satisfactorio y en el cual la pérdida de reactivi-!

dad de la dispersién de copolimero se compensa por la

reactividad de un ingrediente afladido.

Las dispersiones tienen propiledades de resistencia

!

H
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i

i

?
al blangueamiento por humedad superiores y un contenido i
£

mayor de sblidos comparadas con las dispersiones de la i
£ . 3 i
técnica anterior. i
Se ha encontrado que puede formarse una dispersién
estable de polimeros a partir de ciertos mondmeros que i
no contengan grupos funcionales hidroxilicos o carboxilis
. cos. Los mondmeros se hacen reaccionar en presencia de

un producto de reaccidén amina alcohilada-aldehido, de foria

tal que el copolimero insoluble se asdcia con el produc-!
i
to de reaccién amina-aldehido y se mantiene asi en un est

15

tado estabilizade, finamente disperso. El mecanismo por

el cual ocurre este fendmeno no se comprende, ya que has?
ta ahora se pensd que era necesario un grupo funcional

20 : con objeto de efectuar la copolimerizacidn.

La invencidn proporciona, por tanto, un procedi-
miento para preparar una dispersién de un copolimero,pro?
ceso gue comprende la copolimerizacidn de al menos dos
i mondmeros etilénicamente insaturados, estando libre el
nondmero de grupos funcionales y siendo, por ejemplo, un
acrilato o metacrilato de alcohilo, estireno, o -metil
-estireno o acrilonitrilo, y realizéndose la copolimeri-
zacidén en presencia de una solucién del producto de reac-
cidén de una amina alcohilada-aldehido (con preferencia

30 | melamina-formaldehido) en un hidrocarburo esencialmente
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alifético.
Con preferencila, la amina-aldenido es un condensado!

de melamina butilada-formaldehido, aungue pueden usarse

'
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con ventaja derivados alcohilados obtenidos con alcohole%
5 : superiores o inferiores al butanol, por ejemplo, alcohol
laurilico. Tales condensados son bien conocidos en la
técnica de recubrimiento y nueden usarse procedimientos
convencionales para prepararlos.in términos generales,
los condensados de melamina alcohilada-~formaldehido tienen
lO! { tolerancias relativamente altas para la nafta, esto es,
superiores a 15 y con nreferencia 200 y superiores.
£l disolvente para el producto de reaccidn es un i
hidrocarburo esencialmente alildtico en el cual los com——I
ponentes del cogolimero son }nsolubles. Disolventes aro-
15 i miticos tales como benceno, toluzno, xileno o naftas aro%
i miticas son inadecuadas. Son disolventes adecuados los
disolventes a base de hidrocarburos aliféticos saturados
de cadena recta, ramificada o cidicos, por ejemplo, heptano,
iso-octano, nonano, decano y ciclohexano. Pueden incluirl
20 i se pequeilas cantidades de alcanoles, tales como alcohol
butilico hasta alcohol laurilico. La cantidad de disol-
vente nuede variar ampliamente, pero debe ser bastante péra

disolver todo el producto de reaccidn y proporcionar un

' medio de polimerizacién fécilmente manejable,

25 : Puede usarse cualouier mondmero etilénicamente insa-
' turado que esté libre de grupos funcionales hidroxilicos
i
s carboxilicos, o mezclas de tales mondémeross Son ejem— 2
plos los acrilatos y motacrilatos de alcohilo (por ejem~§
plo, acrilato de etilo, acrilacbteo de 2-etil-hexilo, acri-
50 lato de butilo, metacrilato de metilo, metacrilato de bu;

|
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. tilo), estireno, d}metileétireno y acrilonitrilo. ]

La cantidad de producto de reaccidén usada puede hacer-

se variar ampliamente, pero normalmente, la cantidad es

‘del 5 al 50y en peso, siendo la cantidad total de los ;

5 rmondmeros 95 a 50% en peso.

La copolimerizacidén se lleva a cabo con ventaja afia-

diendo gradualmente la mezcla de mondmeros y un cabtaliza-

dor adecuado de radicales libres (por ejemnlo, azobisiso-
i

tbutilnitrilo, peréxidos tales como perbxido de lauroilo
]

|
10 |y perdxido de benzoilo e hidroperdxidos), a una solucidn

calentada del producto de reaccidén en un disolvente. ‘a

z

: temperatura de polimerizacidn y el tiempo pueden variar
sampliamente dependiendo de otras condiciones, pero son

normalmente 32-852C y 1-10 horas o mis respectivamente.

{

]

15 é El polimero disperso tiene normalmente un peso mole-;

%oular de 50.000-150.000, aungue esto puede variar segin

gse desee. La dispersidn, que puede tener un contenido de

y i
-sblidos de hasta 50-60%, es Gtil para fines de recubri-

‘miento cuando se desee un sistema termoestable.

20- E La invencidn se ilustra por los slguientes Ejemplos |

%en los que partes y porcentajes son en peso, a no ser que

-se indigue lo contrario.
2 MPLO 1

-

2g. f(A) Se calentaron a reflujo melamina (17,2 partes),
§soluci6n de butilformaldehido al 40% (56,4 partes), buta-
‘nol (21,5 partes), xileno (5,05 partes) y nitrato de co-
zbalto hexahidrato (0,05 paftes) hasta.@m se obtuvo una

fvisoosidad Gardner-Holdt de Y-%. Tl contenido en sdélidos

20 i{de la resina fué 72% -y su proporcidén formaldehide a mela-
)
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:mina fué 5f,5:l° :
(B e agité a 90°C bajo atmbésfera de gas inerte la nela-
mina de butilo-formalsehido (166,9 partes) en heptano
;(307 partes) y acetsto de 2-etoxi-etilo (34,1 partes).

ae afiadieron durante 3,5 horas metacrilato de metilo (408

part s), o -metilestireno (24 partes), metacrilato gllCldl—

,1100 (48 partes) y perdxido de benzoilo (6 partes). ILa ’
!

}mezcla se manbuvo a 902C durante 2 horas y se enfrid-a con-

| P N . . .2 i
ltlnuacn.én a temperatura ambiente. La dispersién de polimero

1 iresultante tenia viscosidad baja a 60% en sbélidos. Cuando

] , >
.se cold sobre un substrato metdlico y se desecd, la pelicu}a

L]

resultante tenia propiedades ttiles.

BJMPLO 2

15 i El producto (140 partes) obtenido en el Ejemplo 1 A
en nafta (439 partes) se purgd con un gas inerte mientras
se calentaba a 902C. 3e adadieron durante 3,5 horas con

buena. agitacidén mctacrilato de metilo (320 partes), do-me-

tilestireno (20 partes), metacrilato glicidilico (40 partes),
2 acrllonitrllo (20 partes) y perdxido de benzoilo (6 partes)

La temperatura se mantuve a 902C durante dos horas adlcloné-

les y la dispersibn recultante sze enfrid entonces a temperh-

- tura ambiente para dar una dispersiédn de polimero muy lim-

i
|

.
pia que fué formadora de pelicula cuando se cold sobre vi-

N
Ut

drio y se desecd,

2 EMZLO 3

l
(4) Se pusieron a reflujo con agitacién melamina (184, é
partes), solucién de butil-formaliehido al 40% (551,4 partes),
30 butanol (216,1 partes), nitrato de cobalto (0,05 partes)

e
l
|
& xileno (47,6 partes). 3Se separd el agua hasta gue la tolé-
' |
l
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ﬂar una dispersidn de particulas de polimero finamente 4i-

»

i
]
|
’
!
i

rancla nafta ASTM fué 100-110. La viscosidad Gardner—Holdv

;de la resina fué U-V a 68% de no-volétlles. La prop0301onr

t
'
i
{
1
}

'formaldehldo a melamina fué 5:1.

i

i(B) Bste producto (272,6 partes) en nafta allfétlca E
'(365 4 partes) y n-butanol (25 partes) se calento a 9000
con agitacidn y bajo nitrdgeno. Se anadleron dubante 4 5
horas estireno (109,5 partes),. acrilato de butilo (23,2

Partos), acrilonitrilo (9,23 partes) y asrox1do de bemzoi-;

lo (6 partes). EL producto se mantuvo a 902C.durante dos

mgras mis y se enfrid entonces a temperatura ambiente para

&ididas que eran capaces de formar une pelicula a tempera-

!
tura ambiente cuando se colaban o se pulverizaban sobre un

substrato.

t
t

EJENPTO 4

E La resina melaima butilada-formaldehido (331,7 par-

. partes) se purgd con gas inerte mlentras se calentaba a

|

!

i

tes) del Ejemplo 34 en nafta (327,3 partes) y butanol (25 §
¢

908C. Se afiadié durante 4,5 horas a 85-902C una mezcla de
%onémero acrilico de metacrilato de butilo (94,5 partes),
acrllonltrllo (76,5 partes), estireno (82,5 partes), d&me-_
%1lest1reno (46,5 partes) 7 perdxido de benzoilo (10 partes)
para dar una disnersibn de baja viscosidad de particulas
ée oollmero acrilico que era capaz de formar una pelicula ,
§obre un substrato.

EJEMPLO 5
E1 product o melamina-formaldehido (297,6 partes) del
ijemplo 1A en nafta (365,4 partes) se calenté a 902C con

g e = e

agitacién. Se afladieron durante 3,5 horas estireno (173,9

i
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;partes), acrilonitrilo (39 partes), acrilato de etilo}“?

401709 20

: (97,5 partes) y peréxido de benzoilo (3 partes). Ia nez- ;

- la brillante y clara.

_ to de un agitador eficaz, un embudo de goteo, un terméme-
i tro y una fuente de gas inerte, se tratd con un hidrocar-
' buro iso-parafinico de cadena ramificada (417,9 partes)

-y se calenté a 90-952C. Se afadieron durante 4 horas es-
. rbéxido de benzoilo (6 partes), y la mezcla se mantuvo du-

" limerizacibén. Por enfriamiecnto se obtuvo una dispersidn
' de polimero fina, caldosa no acuosa (contenido total de

. sélidos 50%), que produjo una pelicula cuando se aplicd a

_ un substrato y se desecé.

‘ caldosa y pudé ser colada y desecada para dar una pelicu-!

cla se mantuvo a 90°C durante dos horas mis para asegurari

una conversién completa y el producto se enfrid a tempera

tura ambiente para dar una dispersién que era muy fina y .

EJENMPLO 6

La resina melamina-formaldehido (241,5 partes) deli

ejemplo 1A, en un matraz de resina de tres bocas provis-

tireno (162,5 partes), acrilonitrilo (162,5 partes) y pe-

rante dos horas adicionales para asegurar la completa po-

Esta solicitud que corresponde a la presentada en

los Estados Unidos de América el 16 de Agosto de 1971,

bajo el nfmero 176.369, se acoge a los beneficios del ar~

ticulo 51 del vigente Bstatuto sobre Propiedad Industrial.

i
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~ RETVINDICACIONES -

7
'}
t

Los puntos de invencidn propia y nueva que se pre-

jsenban para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los siguien-
tes:

19,- Un procedimiento para preparar una dispersidn

de copolimero, caracterizado por comprender la copolimeri-
. i

! i

zacidn de al menos dos monémeros etilénicamente insatura- |

idos, estando los monémeros libres de grupos funcionales,

H

! . < . .
.y llevindose a cabo la copolimerizacién en presencia de un

gproducto de reaccién amina alcohilada-aldehido en un hidro
écarburo esencialmente alifético, ;
E 22,-~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindica-
écién 1, caracterizado porque el mondmero es un acrilato

:0 metacrilato de alcohilo, estireno, o -metilestireno o

iacrilonitrilo. !
(]
i
i

: 39,- Un procedimiento de acuerdo con las reivindica-
i .
iciones 1 6 2, caracterizado porque la cantidad del produc-
|

ito de reaccidn es 5-50% en peso y la cantidad total de los

mondmeros es 95-50% en peso.

40,~ Un procedimiento de acuerdc con cualquiera de

las reivindicaciones precedentes caracterizado porque el

iproducto de reaccién es un producto de reaccidén melamina

i
i

alcohilada~formaldehido, preferentemente un produoto-de re%g

icidn melamina butilada-formaldehido.

i
i
3
|
|
i ’ ’i
1
1
)
t
f
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5¢,- Un procedimiento para preparar una digpersidn
de copolimero
Tal y como sé¢ ha descrito en la Memoria que antece-
de, y con los fines que se han espscificado.
Este Memoria consta de diez hojas escritas a miqui-
na por una sols cara.
wedrid, =9 SET, 1972

P.A.
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