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ANTECEDENTES DE LA INVENCION
Los antecedentes de esta invención se comprenderán 

mejor haciendo referencia a la so licitud  de patente estado­
unidense número de serie 172.229, presentada e l 16 de Agos­
to de 1971 sobre mejoras en Composiciones de Revestimientos 
en Polvo conteniendo agentes reticulantas terminados en gru 
pos carboxi, denominada en adelante solicitud  anterior.

Esta so lic itu d  anterior fuó presentada a nombre de 
Santokh S. Labana y Yun Feng Chang y pertenece a la  Ford 
Motor Company In c., concesionario de esta solic itud . La me­
moria de la  so lic itu d  anterior nR 172.229 se incorpora a 
ésta a t itu lo  de referencia y forma parte de la  misma.

La so lic itu d  anterior se refiere a composiciones 
de recubrimiento en polvo que contienen agentes reticulan- * 
tes terminados en grupos carboxi. En especial, la solicitud  
anterior describe composiciones de revestimiento en polvo 
donde lo s  principales ingredientes son: (a) un copolimero 
de acrilato  de g l ic id ilo  o metacrilato de g lic id ilo  y un 
compuesto etilónicamente insaturado, (b) un polímero termi­
nado en grupos carboxi como e l formado cuando se produce un 
áster por reacción de un peso equivalente de una resina ego 
xi con 1,5 a 3 pesos equivalentes de un ácido dicarboxilico 
saturado y (c) otros materiales utilizados para formar una 
composición de revestimiento en polvo como un agente de con­
tro l de la  flu id ez , un pigmento, un agente an tiestático , un 
catalizador y sim ilares. la so lic itud  anterior describe to­
dos lo s  diversos materiales empleados en estas composicio­
nes de revestimiento en polvo e indica los intervalos espe­
c íf ic o s  de temperaturas de transición vitrea y de pesos mo-̂
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leculares para los materiales como lo s  copolimeros u tiliza ­
dos en la s  composiciones de revestimiento en polvo. Como to 
da la  descripción de la so lic itud  anterior se incluye aquí 
a titu lo  de referencia, no emprenderemos aquí ninguna discu­
sión detallada de los ingredientes principales de estas com 
posiciones en polvo.

la presente so lic itu d  describe una mejora en e l  mé­
todo de formulación de una composición de revestimiento en 
polvo individual como la s  descritas en la  so lic itud  ante­
rior, de ta l forma que puede conseguirse un revestimiento 
más uniforme y lustroso mediante la  u tilización  de la  com­
posición. En particular, se ha encontrado que s i  lo s  ingre­
dientes se mezclan de una forma dnica, e l  revestimiento ccg 
seguido mediante esta composición de revestimiento posee 
características superficia les mejoradas, b r illo  superior y 
más riqueza de color sobre incluso lo s buenos revestimiento! 
obtenidos a partir de las composiciones formuladas de acuer 
do con la s  enseñanzas de la so lic itud  anterior.

En la  solic itud  anterior, e l procedimiento descri 
to para formular una composición individual es ta l que to­
dos los ingredientes de la composición se mezclan entre s í  
en una sola operación. Se indica que es necesaria una reao- 
clón previa para formar e l  óster terminado en grupos carbo- 
x i utilizado como uno de lo s ingredientes. lambión se indi 
ca la  conveniencia de una reacción previa para producir e l 
copolímero por reacción de lee monómaros deseados, <pa amaarila&o 
om stacnU atodeglicidilo, para conseguir un copolímero con 
la  temperatura de transición vitrea  y e l peso molecular re­
queridos. Estudiando la solic itud  anterior, se observará qu<¡
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se obtienen buenos revestimientos preparando composiciones 
de revestimiento en polvo individuales en la  forma a l l í  des­
crita . '

la composición de revestimiento en polvo de que se
3 trata en esta so lic itu d  son revestimientos constituidos en 

general por los siguientes ingredientes descritos: un prepo­
limero, un polímero terminado en grupos carboxi, un pigmen­
to, un agente de control de la flu id ez , un agente antiestá­
tico  y un catalizador. Como se indica en la St, Licitud ante-

10 rior, pueden obtenerse buenos revestimientos cuando los in­
gredientes se mezclan íntimamente entre s i  en una operación 
dnica. Es de la  máxima importancia obtener una mezcla homo- 
gánea del prepolimero, e l  polímero terminado en grupos car-

18 boxi que actda como agente reticulante y e l  pigmento u t i l i ­
zados en la  composición.

Un objeto de esta invención es fa c il ita r  la  homo­
geneidad de la  mezcla del prepolimero y del agente de re ti­
culación para dicha composición de revestimiento en polvo.

20
Otro objeto de esta invención es preparar composiciones de 
revestimiento en polvo que contienen agentes reticulantes 
terminados en grupos carboxi en la s  que los pigmentos em­
pleados en la s  composiciones de revestimiento en polvo es­
tán íntima y uniformemente dispersados en e l seno de la  com

25 posición de revestimiento en polvo. Otro objeto de esta in­
vención es proporcionar un mótodo de preparación de una com 
posición de revestimiento en polvo que contiene un agente 
reticulante terminado en grupos carboxi, en la  que e l p ig­
mento es dispersado uniformemente en e l  seno de toda la

30 masa de la  composición de revestimiento en polvo con una
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1 cantidad mínima de esfuerzo y que da lugar a una composi­
ción de revestimiento en polvo que produce una superficie 
revestida de b r illo  y aspecto superiores.

COMPENDIO DE LA INVENCION
5 Esta invención se refiere  a un método de prepara-

' ción de una composición de revestimiento en polvo y, más es­
pecialmente, a un método de preparación de una composición

10

de revestimiento en polvo en e l que los ingredientes princi­
pales son: (a) un copolimero de acrilato de g iic id ilo  o me-
tacrilato de g iic id ilo  y un compuesto etilénicamente insatu-
rado; (b) un polímero terminado en grupos carboxi y (c)
otros materiales utilizados para formar la  composición de
revestimiento en polvo, ta les  como un agente de control de

18 la  flu id ez , un pigmento, un agente a n tiestético , un catali­
zador y sim ilares. En su aspecto más amplio, la  invención 
describe e l  retraso de la mezcla del copolimero con por lo 
menos e l  polímero terminado en grupos carboxi hasta que por 
lo  menos e l  pigmento ha sido mezclado intimamente con el

20 polímero terminado en grupos carboxi.
De acuerdo con las enseñanzas generales de esta in­

vención, se efectúan las siguientes operaciones para prepar-
- rar una composición de revestimiento en polvo. El polímero

terminado en carboxi es inicialmente mezclado con e l  pigmen
25 to seleccionado para la  composición de revestimiento en pol 

vo, hasta que e l  pigmento está intimamente dispersado en e l  
polímero formando con e llo  una mezcla pigmentada. A continut. 
oión, la  mezcla pigmentada se combina con lo s otros materiar 
le s  utilizados para formar la  composición de revestimiento

30 en polvo y con e l copolimero hasta que la mezcla pigmentada.
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e l copolímero y los otros materiales están Intimamente d is ­
persados anos en otros.

Como alternativa a l  camino antes mencionado, lo s  
otros materiales pueden ser inicialmente mezclados con e l 
polímero terminado en grupos carboxi y e l pigmento para for  
mar la  mezcla pigmentada. A continuación, la  mezcla pigmen­
tada se combina con e l copolímero hasta que todos los mate­
r ia le s  están intimamente dispersados unos en otros.

Si e l polímero terminado en grupos carboxi selec­
cionado para e l  agente reticulante es un áster terminado en 
grupos carboxi producido por reacción de un peso equivalen­
te de una resina epoxi con 1,5 a 3 pesos equivalentes de un 
ácido dicarboxilico saturado, e l  mátodo de esta invención 
puede ser puesto en práctica como sigue. Incialmente se mez 
clan entre s i  la  resina epoxi, e l  ácido dicarboxilico y e l  
pigmento para formar una mezcla reaccionante. Esta mezcla 
se hace reaccionar para formar un áster pigmentado terminan­
do en grupos carboxi. El áster pigmentado terminado en gru­
pos carboxi es machacado para formar un polvo pigmentado y 
e l  polvo pigmentado es mezclado con e l  copolímero y los  
otros materiales utilizados para formar la composición de 
revestimiento en polvo hasta que todos e llo s  están íntimamen 
te dispersados unos en otros. También en este caso, s i se 
desea, lo s  otros materiales u tilizados para formar la  compo­
sición de revestimiento en polvo pueden ser incluidos en la  
operación de mezclado in ic ia l cuando la  resina epoxi, e l  áci 
do dicarboxilico y e l pigmento se mezclan entre s i  para for­
mar la  mezcla reaccionante.

Se observará que la esencia de la invención reside
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en que loa pigmentos y, ai ae desea, lo s  otros mater-i^es 
utilizados para formar la  composición de revestimiento en 
polvo, son incialmente dispersados en e l agente reticulante  
antes de mezclar este último con e l copolimero* la  razón de 
que esto aumente la  calidad del revestimiento en polvo con­
seguido reside en que, por inclusión de lo s  pigmentos en e l  
agente reticu lante, se consigue una mejor dispersión de la 
mayoría de los pigmentos orgánicos e incluso de los inorgá­
nicos*

DESCRIPCION DE LA REALIZACION PREFERIDA
Una discusión general de lo s  diversos materiales 

que se emplean para formar las composiciones de revestimien 
to en polvo del tipo antes mencionado está descrita con da- 
ta lle  en la so licitud  anterior número de serie 172.229, de 
Estados Unidos. Las composiciones de revestimiento en polvo 
discutidas en nuestra solic itud  son la s  mismas discutidas 
en la  solicitud  anterior y contienen lo s  siguientes ingre­
dientes principales. Se forma un copolimero de acrilato de 
g lic id ilo  o metacrilato de g l ic id l lo  y un compuesto e t i lé -  
nicamente insaturado. Este copolimero tiene una temperatura 
de transición vitrea comprendida entre 40° y 90°C y un peso 
molecular (M̂ ) comprendido entre 2500 y 8500. El acrilato  
de g lic id ilo  o e l metacrilato de g l ic id i lo  se encuentra ge­
neralmente en e l copolimero fin a l en una proporción de aire  
dedor del 8 % en peso como minimo y no más del 30 % en peso 
como máximo. En general, e l polímero terminado en grupos 
carboxi puede ser un áster de un ácido dicarboxilico y una 
resina epoxi. El polímero terminado en grupos carboxi se 
encuentra en una composición de revestimiento en polvo indi
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vidual en la  proporción de 0,8 a 1,1 grupos carboxílicos 
por cada grupo epoxi en e l  copolimero. Generalmente, e l po 
limero terminado en grupos carboxi tiene un peso molecular 
comprendido entre 650 y 3000,

Los otros materiales utilizados para formar la  com­
posición de revestimiento en polvo individual son un agen­
te de control de la  flu id ez, un pigmento, un agente anties- 
tá tico , un catalizador y sim ilares. Estos materiales han 
sido discutidos con más detalle en la so licitud  anterior.
El agente de control de la flu idez generalmente constituye 
del 0,5 a l 4 % en peso de una composición de revestimiento 
en polvo individual. En estas composiciones de revestimien­
to en polvo se u tiliz a  un catalizador en una proporción del 
0,1 a l 1,0 % en peso. En la composición se incluye un agen­
te an tiestático  en una proporción de 0,5 a 1,0 % en peso.
En cada una de la s composiciones se incluyen pigmentos en 
la  proporción de 6 a 35 % en peso aproximadamente, segán
e l pigmento utilizado.

Habiendo descrito en general lo s  diversos materiales 
que se emplean en la  formulación de las composiciones de re 
vestimiento en polvo, incluimos una pluralidad de ejemplos 
para ilu strar lo s  diversos métodos de preparación de la com 
posición de revestimiento en polvo de acuerdo con la s  ense­
ñanzas de esta invención.

EJEMPLO 1
Se prepara un polímero terminado en carboxi de la  

siguiente forma. En un vaso de acero inoxidable de 500 mi, 
provisto de una camisa de calefacción, se cargan 500 g de 
Epon 1001(equivalente epóxido 500 ) .  La resina epoxi se 
calienta a 110°C. A medida que se agita la  resina epoxi, se



411
1

s

10

1S

20

28

30

agregan 194 g de ácido azelaioo. Despuás de un tiempo de 
reacción de 30 minutos, se obtiene una mezcla homogénea. la  
mezcla de resina, solamente semi-reaccionada, se v ierte en 
una bandeja de aluminio y se enfria. La mezcla sólida se pul 
veriza hasta que atraviesa un tamiz de 100 mallas mediante 
e l uso de una mezcladora. La resina de la mezcla solamente 
ha semi-reaccionado debido a que s i  hubiera reaccionado por 
completo no podría ser pulverizada.

Se mezclan entre s í  los monómeros, 15 % en peso de me- 
tacrilato de g lic id ilo , 45 % en peso de metacrilato de meti­
lo  y 40 % en peso de metacrilato de butilo . En la  mezcla de 
monómeros se disuelve 3 % en peso de un catalizador, 2 ,2 '-  
azo-bis(2-m etilpropionitrllo) (AIBN). la mezcla se agrega 
lentamente sobre 100 partes de tolueno a reflu jo , que se 
agita fuertemente en atmósfera de nitrógeno. En la  parte 
superior de la vasija  de tolueno se coloca un condensador 
para condensar los vapores de tolueno y devolverlos a la va­
s ija . La mezcla de monómeros se agrega a travás de una válvu­
la reguladora y la  velocidad de adición se controla para man 
tener una temperatura de reflujo (109-112°C) con solamente 
una pequeña fracción de calor proporcionada desde un calenta 
dor externo. Una vez completada la adición de la mezcla de 
monómeros, se mantiene e l reflujo mediante una fuente exter­
na de calor durante 3 horas más.

la solución se vierte en unas bandejas de acero inoxi­
dable de poco fondo. Estas bandejas se introducen en una es­
tufa de vacio y e l disolvente se evapora de las mismas. A me­
dida que se separa e l  disolvente, la solución de copolimero 
se vuelve más concentrada. La temperatura de la estufa de va­
cio se eleva hasta unos 110°C. Se continúa secando hasta que
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e l  contenido en disolvente del copolímero es inferior a l 
3 %. Se enfrian las bandejas y e l  copolímero se recoge y 
muele hasta que atraviesa un tamiz de 20 mallas. El copo- 
limero tiene una temperatura de transición vitrea de 53°C 
y un peso molecular (M̂ ) de 4000.

Se mezclan en seco 70 partes en peso del polímero 
terminado en grupos carboxi preparado en la forma descrita 
con  ̂ J partes en peso de dióxido de titan io , en un molino 
de bolas y durante 2 horas, para obtener un polvo fin o. El 
polvo mezclado seco se muele a rod illos sobre rod illos ca­
lien tes  (50-60°C) durante 10 minutos. Esta mezcla molida 
se enfría y tritura para obtener pequeñas partículas que 
atraviesan un tamiz de 20 mallas.

Se mezclan 100 partes'en peso del copolímero de me- 
tacrilato  de g lic id ilo  obtenido en la  forma descrita con 
100 partes en peso de una mezcla de dióxido de titan io  y 
polímero terminado en grupos carboxi formada como se ha des­
cr ito , 0,5 partes de p o li(acrila to  de laurilo) (M̂  = 10000) 
que sirve como agente de control de la  flu idez y 0,2 partes 
de bromuro de tetrabutilamonio que sirve como agente anti­
estático  y como catalizador de la  composición de revesti­
miento en polvo. Después todos los materiales se mezclan en 
un molino de bolas durante 2 horas para obtener un polvo f i  
no que atraviesa un tamiz de 140 mallas.

El polvo fino se extruye a través de una extruso-s 
ra de 0,75" (19,0 mm) que opera a una velocidad del husillo  
de 80 rpm y a una temperatura de 105°C. La mezcla fundida 
que sale de la extrusora se recoge a la  temperatura ambien­
te para so lid ifica r la . La mezcla solid ificada se muele hasts
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un polvo fino que atraviesa un tamiz de 140 mallas. Este pol 
vo es una composición de revestimiento en polvo y ha sido 
preparado de acuerdo con la s  enseHanzas de esta invención.

El polvo obtenido se pulveriza sobre un panel de 
acero elóctrdcamente conectado a tierra utilizando una p isto la  pul- 
ver izadora electrostática  de polvo que opera a un voltaje  
de carga de 50 KV. Despuós de la pulverización, e l panel se 
cuece a una temperatura de 170°C durante 20 minutos. El re­
vestimiento obtenido sobre e l  panel tiene un aspecto exce­
lente, un gran b r illo  y buenas propiedades globales.

EJEMPLO 2
Se repite e l  procedimiento del Ejemplo 1 a excep­

ción de que se mezclan 0,5 partes en peso del p oli(acrila to  
de laurilo) y 0,2 partes en peso del bromuro de tetrab util- 
amonio con las 30 partes en peso del dióxido de titan io  y 
las 70 partes en peso del polímero terminado en grupos car- 
boxi en e l  molino de bolas. El polvo mezclado seco a s í con­
seguido se muele en un molino de ro d illo s  calientes (50 a 
60°C), se enfría y se tritura en la forma descrita en e l 
Ejemplo 1.

Una cantidad medida de 101 partes en peso de la mez­
cla antes obtenida se combina con 100 partes en peso del po­
límero metaorilato de g lic id ilo  en la forma descrita en e l 
Ejemplo 1. La composición de revestimiento en polvo obtenida 
se aplica a un panel de ensayo como se ha descrito en e l  
Ejemplo 1 y se alcanzan las mismas características deseables,

EJEMPLO 3
Este ejemplo ilu stra  e l procedimiento de esta inven­

ción en e l  que lo s pigmentos se agregan al polímero termina­



do en grupos carboxi mientras está siendo preparado este 
último.

En un mezclador de cuchillas sigma se cargan 500 g 
de resina epoxi Bpon 1001 y se calienta a 80°0. Después de 
que la resina epoxi se ha fundido, se añaden a la misma 
288 g de dióxido de titan io  y la  temperatura se eleva hasta 
110°C. El pigmento se agrega gradualmente para obtener una 
buena dispersión en la resina epoxi. Cuando se ha agregado 
la totalidad del pigmento, se continúa mezclando e l pigmen­
to y la  resina epoxi durante 20 minutos. Después se añaden 
194 g de ácido azelaico y se continúa mezclando este mate­
r ia l  durante otros 30 minutos para obtener un polímero ten- 
minado en grupos carboxi con los pigmentos bien dispersados 
enáL mismo. la mezcla se descarga del mezclador de cuchillas 
sigma, se enfría y se tritura en la forma descrita en el 
Ejemplo 1.

Se mezclan 98 partes en peso de la mezcla pigmentada 
con 100 partes del copolímero de metacrilato de g lic id ilo  
formado por e l  procedimiento descrito en e l  Ejemplo 1. La 
mezcla produce una composición de revestimiento en polvo. 
Esta última se aplica a unos paneles de ensayo y e l reve&- 
timiento conseguido sobre los mismos posee buenas caracte­
r ís t ic a s  superficia les y un b r illo  muy a lto .

EJEMPLO 4
Se mezclan simultáneamente en un molino de bolas, du­

rante 2 horas, 500 g de resina epoxi Bpon 1001, 1 9 4 g 
de ácido azelaico y 288 g de dióxido de titan io . El polvo 
mezclado seco se carga en un mezclador de cuchillas sigma 
caliente para su reacción. Se continúa mezclando durante 
30 minutos mientras transcurre la  reacción. La temperatura
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se mantiene a 110-120°C en e l  mezclador. La mezcla se dea- 
carga del mezclador, se enfría y se tritura en la forma dea- 
crita en e l Ejemplo 1.

El material polimérico terminado en grupos carboxi, 
pigmentado, a sí producido se emplea en combinación con e l 
copolímero de metacrilato de g lic id ilo  descrito en e l Ejem­
plo 3.

La composición de revestimiento en polvo conseguida 
se aplica a lo s  paneles de ensayo. El revestimiento sobre 
los paneles tiene un alto  b r illo  y un acabado superficial, 
superior.

RIEMELO 5
Se sigue también e l procedimiento del Ejemplo 4 a ex 

capción de que e l  aditivo, 2 partes en peso de bromuro de 
tetrabutilamonlo y 5 partes en peso de p o li(acrila to  de lan 
r i lo ) ,  también se mezcla con la resina epoxi Epon 1001, e l 
ácido azelaico y e l dióxido de titan io  en la  etapa de mez­
clado in ic ia l .  El resto del procedimiento es igual a l Ejem 
pío 4. La composición de revestimiento en polvo conseguida 
se aplica a unos paneles de ensayo y e l  revestimiento resul­
tante es de calidad superior y posee excelentes caractería- 
tica s  superficiales.

EJEMPLO 6
En un molino de bolas se mezclan durante 2 horas 

100 partes en peso del copolímero de metacrilato de g l ic id i­
lo  y 30 partes en peso del pigmento dióxido de titan io . Des­
pués la mezcla se extruye para obtener una dispersión de pig 
mentó en e l prepolímero. En un molino de bolas se mezclan 
durante 2 horas 130 partes en peso de esta mezcla, 70 partes

-  13 -



1 en peso del polímero terminado en grupos carboxi formulado

3

como se ha descrito en e l  Ejemplo 1, 0,2 partes en peso de 
bromuro de tetrabutilamonio y 0,5 partes en peso de p oli- 
(acrilato de la u r ilo ). El polvo mezclado seco se extruye y 
se trata en la  misma forma descrita en e l Ejemplo 1 para ob-
tener una composición de revestimiento en polvo. Esta ultime 
se aplica a unos paneles de ensayo y se cuece de acuerdo
con e l  procedimiento descrito en e l  Ejemplo 1.

10
Los exámenes microscópicos del polvo antes de su a p li­

cación ponen en evidencia un escaso mezclado del prepolíme-

13

ro de metacrilato de g lic id i lo  y e l  polímero terminado en 
grupos carboxi debido a l aumento de viscosidad del polímero 
de metacrilato de g l ic id ilo  como resultado de la  dispersión 
de lo s  pigmentos en e l  mismo. El revestimiento curado obte­
nido a partir de este polvo presenta mal aspecto y poco bri

20

l io .  El revestimiento es fr á g il y fácilmente se desintegra 
en los disolventes comunes.

EJEMPLO 7
Se repite e l  procedimiento del Ejemplo 1. Sin embargo,

la  formación del copolímero comienza con una mezcla de monó- 
meros que contiene 8 % en peso de metacrilato de g lic id ilo ,  
52 % en peso de metacrilato de metilo y 40 % en peso de me-
tacr ila to  de b u tilo . Se emplea 3 % en peso del catalizador

25 AIBN. Cuando se sigue e l  procedimiento del Ejemplo 1, e l co

30

polímero resultante tiene una temperatura de transición v i ­
trea de 58°C y un peso molecular de 4000.

Se prepara un polímero terminado en grupos carboxi de 
la  siguiente forma. En un vaso de acero inoxidable de 500 mí 
provisto de una camisa de calefacción, se cargan 195 g de
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1 Epon 1002 (equivalente ep6xido 650). La resina epoxi se C€̂ - 

lienta hasta que se funde. Mientras se agita la  resina epo­
x i, se aHaden 60 g de ácido azelaico y 0,5 g de yoduro de 
tetrabutilamonio. El tiempo de adición es 30 minutos y la

5 agitación se mantiene de forma que se obtiene una mezcla ho- 
mogánea. Despuás la mezcla de resina se calienta a 150°C du­
rante una hora. la mezcla de resina se v ierte en una bandeja 
de aluminio y se enfria. El áster epoxi sólido, terminado en 
grupos carboxi, se pulveriza en un mezclador hasta que atra-

10 viesa un tamiz de 100 mallas.
En un molino de bolas se mezclan durante 2 horas en 

seco 43 partes en peso del polímero terminado en grupos car-
boxl preparado en la  forma descrita con 30 partes en peso de

18 dióxido de titan io , hasta obtener un polvo fin o . El polvo 
mezclado seco se muele a rod illos sobre ro d illo s  calientes  
(50-60°C) durante 10 minutos. Esta mezcla molida se enfría 
y tritura para obtener pequeSas partículas que atraviesan 
un tamiz de 20 mallas.

20 Se mezclan 105 partes en peso del copolimero producido 
con los mismos ingredientes adicionales descritos en e l Ejem 
pío 1 a excepción de que se u tilizan  73 partes del polvo pig-
mentado terminado en grupos carboxi, antes preparado. Estos 
materiales se transforman en la forma descrita en e l Ejemplo

28 1 para producir una composición de revestimiento en polvo. La 
calidad de los paneles pintados obtenidos despuás de la  a p li­
cación del revestimiento en polvo a diversos materiales es 
aproximadamente igual a la  conseguida en e l Ejemplo 1.

EJEMPLO 8
30 Se prepara una mezcla de monómeros con la  siguiente com



posición: 20 % en peso de metacrilato de g lic id ilo , 40 % 
en peso de metacrilato de metilo y 40 % en peso de metacri­
lato de b u tilo . A partir de esta mezcla de monómeros se for­
ma un copolimero por e l  procedimiento indicado en e l Ejem­
plo 1. En este caso, se añade 1 % en peso del catalizador 
AIBN. El copolimero producido tiene una temperatura de tran 
sición  vitrea de 51 °C y un peso molecular de 8500.

Se prepara un polímero terminado en grupos carboxi 
como se ha descrito en e l Ejemplo 7- Sin embargo, en este 
caso se hacen reaccionar 650 g de Epon t'̂ 02 (equivalente 
epóxido 650) con 194 g de ácido azelaico. Lespuós de la for 
mación del polímero terminado en grupos carboxi, una parte 
del mismo (118 partes en peso) se mezcla en seco con 15 par­
tes de dióxido de titan io  y 10 partes de azul marino en un 
molino de bolas, durante 2 horas, pera* obtener un polvo f i ­
no. El polvo mezclado en seco se pasa por una extruaora mez­
clad ora  con una temperatura del tambor de 70-80°C y a una 
velocidad del h u sillo  de 80 rpm y una temperatura del tro­
quel de 65°C. Esta mezcla de la extrusora se enfria y tr i­
tura para obtener pequeñas partículas que atraviesan un ta­
miz de 20 mallas.

Se añaden 100 partes en peso del copolimero a los  
siguientes materiales: 143 partes en peso del polímero ter­
minado en grupos carboxi y pigmentado, 0,1 partes en peso de 
cloruro de tetrabutilamonio y 4 partes en peso de poli(acri- 
la to  de butilo) (M̂ ) = 9000.

Los ingredientes anteriores se mezclan en tre .si y 
se aplican a unos paneles de ensayo por e l procedimiento 
del Ejemplo 1. El revestimiento obtenido sobre cada panel 
de ensayo después de curar la  composición de revestimiento



en polvo a una temperatura de 170°C durante 10 minutos, es 
de buena calidad y es equivalente a los revestimientos obte­
nidos mediante las enseñanzas del Ejemplo 1.

EJEMPLO 9
Se prepara una mezcla de monómeros con la siguientí 

composición: 15 % en peso de metacrilato de g l ic id i lo , 20 % 
en peso de acrilato de butilo y 65 % en peso de metacrilato 
de metilo. La mezcla de monómeros se hace reaccionar en la 
forma descrita en e l Ejemplo 1 para producir un copolímero.
Se emplea 4 % en peso del catalizador ALBN para hacer reao-
cionar la mezcla de monómeros para formar e l  copolimero. Es­
te dltimo tiene una temperatura de transición vitrea de 65° C 
y un peso molecular de 3000.

Se prepara un polímero terminado en grupos carboxi 
como se ha descrito en e l Ejemplo 7 . Sin embargo, en este  
caso se hacen reaccionar 650 g de Epon 1002 (equivalente epó-- 
xido 650) con 194 g de ácido azelaico .

Se mezclan en seco 85 partes en peso del polímero 
terminado en grupos carboxi con 7 partes en peso de verde 
de ftalocianina y 10 partes en peso de dióxido de titan io , 
en un molino de bolas durante 2 horas, para obtener un polvo 
fin o. El polvo mezclado seco se muele a rod illos sobre rodi­
llo s  calientes (50-60°C) durante 10 minutos. Esta mezcla mo­
lida se enfría y tritura para obtener pequeñas partículas 
que atraviesan un tamiz de 20 mallas.

Se añaden 100 partes en peso del copolímero obteni­
do a lo s  siguientes materiales: 102 partes en peso del polí­
mero terminado en grupos carboxi y pigmentado, 0,1 partes en 
peso de trietilendiam ina, 0, 5 partes en peso de cloruro de



tetraetilamonio y 2 partes en peso de poli(m etacrilato de 
lau rilo ) (M̂  = 6000).

Los materiales antes descritos se transforman y 
mezclan como se ha descrito en e l  Ejemplo 1 para producir 
una composición de revestimiento en polvo. Esta última se 
aplica a unos paneles de ensayo como se ha descrito en e l  
Ejemplo 1 y se cuece sobre los paneles a una temperatura de 
150°C durante 15 minutos. Los revestimientos obtenidos son 
de la misma calidad que e l descrito en e l  Ejemplo 1.

EJEMPLO 10
Se prepara una mezcla de monómeros con la siguien 

te  composición: 15 % en peso de metacrilato de g lic id ilo ,
50 % en peso de metacrilato de metilo y 35 % en peso de es- 
tireno. Los monómeros se hacen*reaccionar por e l procedimier 
to indicado en e l  Ejemplo 1, utilizándose e l 3 % en peso de] 
catalizador AH3N. El copolímero molido resultante tiene un 
peso molecular de 4500 y una temperatura de transición v i ­
trea de 90°C.

Se prepara un polímero terminado en grupos carbo- 
x i como se ha descrito en e l Ejemplo 7* Sin embargo, en este 
caso se hacen reaccionar 190 g de Epon 828 (equivalente epó- 
xido 190) con 194 g de ácido azelaico.

Se mezclan 39 partes en peso del polímero termi­
nado en grupos carboxi así producido con 7 partes en peso de 
amarillo de ferr ita  y 10 partes en peso de dióxido de t ita ­
nio, en un mezclador intensivo de cuchillas sigma de doble 
brazo, a 65°C, durante 20 minutos. La temperatura se eleva 
a 110^0 y se añaden 100 partes en peso del copolímero obte­
nido en la  forma descrita en este ejemplo. Se continúa mez-
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ciando durante 2 minutos y se aHaden además 0,3 partes de 
cloruro de tetrametilamonio y 2 partes de p o li(acrila to  de 
2 -e tilh ex ilo ) . Se continúa mezclando durante 2 minutos más 
y despuás e l  material se saca del mezclador y se enfría rár- 
pidamente.

A continuación se tritura la mezcla, se pulveri­
za y se tamiza por un tamiz de 200 mallas para formar una 
composición de revestimiento en polvo. Esta última se apli­
ca a unos paneles de ensayo en la forma descrita en e l Ejem 
pío 1. Los paneles se cuecen a una temperatura de 170°C du­
rante 5 minutos. Los revestimientos obtenidos sobre los pa­
neles son de la misma calidad que e l obtenido en e l Ejem- 
plo 1.

EJEMPLO 11
Se prepara una mezcla de monómeros con la  sigulen 

te composición: 18 % en peso de metacrilato de g lic id ilo ,
20 % en peso de acrilato de e t ilo , 40 % en peso de metacri­
lato da metilo y 22 % en peso de cloruro de v in ilo . La mez­
cla de monómeros se polimeriza utilizando 2 % en peso de 
AUN* como iniciador.

Se prepara un polímero terminado en grupos carbo- 
xi en la  forma descrita en e l  Ejemplo 7 . Sin embargo, en es­
te caso se hacen reaccionar 650 g de Epon 1002 (equivalen­
te epóxido 650) con 244 g de ácido b rasílico .

Se mezclan 113 partes en peso del polímero ter­
minado en grupos carboxi a sí preparado con 6 partes en peso 
de negro de humo, en un molino de bolas durante 2 horas,pa­
ra obtener un polvo fin o . El polvo mezclado seco se muele 
a rod illo  sobre rod illos calientes (50-60°C) durante 10 mi­
nutos. Esta mezcla molida se enfría y tritura para obtener
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pequeñas partículas que atraviesan un tamiz de 20 mallas.
Se añaden 100 partes en peso del copolímero mo­

lido obtenido por e l procedimiento de este ejemplo a los  
siguientes materiales: 119 partes en peso del polímero ter­
minado en grupos carboxi y pigmentado, 0,1 partes de cloru­
ro de trimetilbencilamonio y 2 partes de p oli(acrila to  de 
2 -e tilh ex ilo ) (Ñ̂  = 11.000).

Los materiales citados se mezclan y transforman 
como se ha indicado en e l  Ejemplo 1. La composición de re­
vestimiento en polvo resultante se aplica a unos paneles 
de ensayo en la  forma descrita en e l  Ejemplo 1 y se cuece a 
170°C durante 15 minutos. Se consigue la misma calidad de 
revestimiento que en e l  Ejemplo 1.

EJEMPLO 12
Se prepara una mezcla de monómeros con la siguier 

te composición: 15 % en peso de metacrilato de g lic id ilo ,
30 % en peso de metacrilato de m etilo, 25 % en peso de acri- 
lato de isob u tilo , 15 % en peso de %-metilestireno y 15 % 
en peso de m etacrilonitrilo . la mezcla de monómeros se hace 
reaccionar en la  forma descrita en e l  Ejemplo 1. Se emplea 
3 % del catalizador AIBN. El copolímero resultante tiene una 
temperatura de transición vitrea de 46°C y un peso molecu­
lar de 4500.

Se prepara un polímero terminado en grupos carbo­
x i en la  forma descrita en e l  Ejemplo 7 . Sin embargo, en es­
te caso se hacen reaccionar 650 g de Epon 1002 (equivalente 
epóxido 650) con 220 g de ácido adipico. Se mezclan en seco 
46 partes en peso del polímero terminado en grupos carboxi 
a si preparado con 10 partes en peso de óxido de hierro ne­
gro, en un molino de bolas durante 2 horas, para obtener un
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polvo fin o . El polvo mezclado seco se muele a rod illos sobre 
rod illos calientes (50-60°C) durante 10 minutos. Esta mezcla 
molida se enfria y tritura para obtener pequeñas partículas 
que atraviesan un tamiz de 20 mallas.

Se añaden 100 partes del copolímero molido obteni­
do mediante este ejemplo a lo s  siguientes materiales: 56 paij- 
tes en peso del polímero terminado en grupos carboxi y p ig­
mentado, 0,5 partes en peso de bromuro de dodeclldim etil(2- 
fenoxietil)amonio y 2 partes de perfluoroctanoato de polie- 
tilen g lic o l (M̂  = 3400).

Los materiales citados se formulan como se ha de&- 
crito en e l Ejemplo 1 para producir una composición de reves 
timiento en polvo. Esta última se aplica a unos paneles de 
ensayo como se ha descrito en e l  Ejemplo 1. Los paneles r&- 
cubiertos se cuecen a 165°C durante 15 minutos. El revesti­
miento de cada panel tiene e l mismo aspecto conseguido con 
los paneles del Ejemplo 1.

EJEMPLO 13
Se prepara una mezcla de monómeros con la siguien­

te composición: 12 % en peso de metacrilato de g lic id ilo ,
50 % en peso de metacrilato de m etilo, 10 % en peso de acri— 
lato de 2 -etilh ex ilo  y 28 % en peso de a c r ilo n itr ilo . La mez 
cía de monómeros se transforma de la manera indicada en e l  
Ejemplo 1 para formar un copolímero. Se añade 4 % en peso deL 
catalizador AIBN. El copolímero formado tiene una temperatu­
ra de transición vitrea de 60°C y un peso molecular de 4000.

Se prepara un polímero terminado en grupos carboxi 
por reacción de 213 g de Ciba Qrl78 (equivalente epóxido 213) 
con 142 g de ácido azelaico como se describe en e l Ejemplo 7

Se mezclan 75 partes en peso del polímero termina-
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do en grupos carboxi con 5 partes en peso de rojo qnindo y 
16 partes en peso de dióxido de titan io , en un mezclador in ­
tensivo de doble brazo con cuchillas sigma, durante 15 minu 
tos, para obtener una dispersión del pigmento. Esta mezcla 
se enfría y tritura para obtener pequeñas partículas que 
atraviesan un tamiz de 20 mallas.

Se mezclan 100 partes en peso del copollmero mo­
lido con lo s  siguientes materiales: 96 partes en pego del 
polímero terminado en grupos carboxi y pigmentado, 0,5 par­
tes de octoato estannoso, 0,05 partes en peso de bromuro de 
tetraetilamonio y 2 partes en peso de perfluoroctanoato de 
p o lie tile n g lic o l (M̂  = 3500).

La mezcla antes descrita se procesa como se ha in ­
dicado en e l Ejemplo 1 para producir una composición de re­
vestimiento en polvo. Esta última se aplica a unos paneles 
de ensayo como se describe en e l  Ejemplo 1. Los paneles se 
cuecen a 150°C durante 20 minutos. El revestimiento obteni­
do sobre lo s  paneles tiene la misma calidad que e l descri­
to en e l  Ejemplo 1.

EJEMPLO 14

25

30

Se prepara una mezcla de monomeros con la siguien 
te composición: 15 % en peso de metacrilato de g lic id ilo ,
40 % en peso de metacrilato de m etilo, 15 % en peso de acri 
lato  de 2 -e tilh ex ilo , 20 % en peso de cc-metilestireno y 
10 % en peso de a c r ilo n itr ilo . A partir de esta mezcla de 
monómeros se forma un copolimero utilizando 4 % en peso del 
catalizador AIBN.

Se prepara un poliáster terminado en grupos car­
boxi por reacción de 45 g da 1,1-butanodíol con 194 g de 
ácido azelaico. Se mezclan 25 partes en peso del poliáster
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terminado en grupos carboxi con 30 partes en peso de dióxi­
do de titan io  en un mezclador de cuchiHas sigma de doble 
brazo a 70°C durante 15 minutos, para obtener una dispersión 
del pigmento. Esta mezcla se enfria y tritura para obtener 
pequeñas partículas que atraviesan un tamiz de 20 mallas.

Se añaden 100 partes en peso del copolimero moli­
do a lo s siguientes materiales: 55 partes en peso del polí­
mero terminado en grupos carboxi y pigmentado, 0,4 partes 
de bromuro de tetraetilamonio y 2 partes de p o li(acrila to  
de 2 -e tilh ex ilo ) .

Los ingredientes anteriores se mezclan y transfor 
man de acuerdo con e l  procedimiento del Ejemplo 1 para obte­
ner una composición de revestimiento en polvo. Esta dltima 
se pulveriza sobre varios paneles de ensayo como se descri­
be en e l  Ejemplo 1. Los revestimientos se curan a una tem­
peratura de 120°0 durante 20 minutos. Los revestimientos ob­
tenidos tienen la s  mismas características deseables que los  
revestimientos obtenidos en e l  Ejemplo 1.

EJEMPLO 15
Se prepara una mezcla de monómeros con la  siguien­

te composición: 15 % en peso de acrilato de g l ic id i lo , 10 % 
en peso de acrilato da 2 -e tilh ex ilo , 50 % en peso de metacri 
lato de metilo, 15 % en peso de m etacrilonitrilo y 10 % en 
peso de K-metilestireno. Se forma un copolimero a partir de 
esta mezcla de monómeros por e l procedimiento indicado en 
e l Ejemplo 1. En este caso, se añade 4 % en peso del cata li­
zador AIBN.

Se prepara un polímero terminado en grupos carbo­
x i como se describe en e l  Ejemplo 7 . Sin embargo, en este  
caso se hacen reaccionar 650 g de Epon 1002 (equivalente epó



10

18

20

25

", ' ** 't.- "

30

-  2 4 -

xido 650) con 370 g de ácido docosandioico.
Se mezclan en seco 103 partes en peso del políme­

ro terminado en grupos carboxi con 30 partes en peso de 
dióxido de titan io , en un molino de bolas durante 2 horas, 
para obtener un polvo fin o . El polvo mezclado seco se muele 
a rod illo s sobre rod illo s calientes (50-60°C) durante 10 mi 
ñutos. Esta mezcla molida se enfria y tritura para obtener 
pequeñas partículas que atraviesan un tamiz de 20 mallas.

Se añaden 100 partes en peso del copolimero molido 
a lo s  siguientes materiales: 138 partes del polímero termi­
nado en grupos carboxi y pigmentado, 0,5 partes de bromuro 
de tetraetilamonio y 2,5 partes de p oli(acrila to  de laurilo).

Los ingredientes citados se mezclan entre s í  y se 
transforman por e l  procedimiento del Ejemplo 1 para obtener 
una composición de revestimiento en polvo. Esta dltima se 
pulveriza sobre diversos paneles de ensayo y se calienta a 
una temperatura de 135°C durante 30 minutos. Los revestimiei 
tos obtenidos tienen la  misma calidad superficial que los  
obtenidos en e l  Ejemplo 1.

X X X
Aquí se ha descrito un método de preparación de uní 

composición de revestimiento o pintura en polvo en la  que 
e l agente reticulante es un polímero terminado en grupos 
carboxi. En lo s  ejemplos se han descrito varias realizacio­
nes del método. Otras variaciones del método de esta inven 
ción resultarán evidentes para los expertos en la  técnica 
una vez que hayan leído esta memoria. Pretendemos que todas 
la s  modificaciones comprendidas dentro del verdadero eapiri 
tu y alcance de esta invención están incluidas en los tér-
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minos de las reivindicaciones del apéndice.
En resumen, la  Patente de Invención que se so lic ita  

deberá recaer sobre las siguientes:
REIVINDICACIONES

1. Un mátodo de preparación de una composición de 
revestimiento en polvo en la  que lo s  ingredientes principar­
le s  son: (a) un copolimero de acrilato  de g lic id ilo  o metar- 
crilato de g lic id ilo  y un compuesto etilénicamente insatura­
do, (b) un polímero terminado en grupos carboxi y (c) otros 
materiales utilizados para formar la  composición de revesti­
miento en polvo ta les  como un agente de control de la  f lu i­
dez, un pigmento, un agente an tiestá tico , un catalizador y 
sim ilares, cuyo mátodo comprende la s  operaciones de:

retr* ;ir la mezcla de.dicho copolimero con por lo  
menos e l polímero terminado en grupos carboxi hasta que por 
lo menos e l  citado pigmento haya sido íntimamente mezclado 
con dicho polímero terminado en grupos carboxi*

2. Un método de preparación de una composición de 
revestimiento en polvo en la que lo s  ingredientes principar­
le s  son: (a) un copolimero de acrilato de g lic id ilo  o de 
metacrilato de g lic id ilo  y un compuesto etilénicamente insa­
turado, (b) un polímero terminado en grupos carboxi y (c) 
otros materiales utilizados para formar la composición de 
revestimiento en polvo ta les como un agente de control de la  
flu idez, un pigmento, un agente an tiestático , un catalizador 
y sim ilares, cuyo método comprende las operaciones de:

mezclar dicho polímero terminado en grupos carboxi
y dicho pigmento seleccionado para la composición de reves­
timiento en polvo hasta que e l pigmento está íntimamente dis 
persado en dicho polímero, formando con e llo  una mezcla pig-
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mentada y
mezclar dicha mezcla pigmentada, loa otroa materialea 

citados u tilizados para formar la composición de revesti­
miento en polvo y e l copolimero mencionado hasta que la  ci­
tada mezcla pigmentada, dicho copolimero y loa otros mate­
r ia le s  citados satán intimamente dispersados unos en otroa.

3. Un mátodo de preparación de una composición de r e ­
vestimiento en polvo en la que loa ingredientes principales 
son: (a) un copolimero de acrilato de g lic id ilo  o metacri- 
lato de g lic id ilo  y un compuesto etilénicamente insatura- 
do, (b) un polímero terminado en grupos carboxi y (c) otros 
materiales u tilizados para formar la composición de revesti-¡- 
miento en polvo ta le s  como un agente de control de la  f lu i­
dez, un pigmento, un agente an tiestático , un catalizador 
y sim ilares, cuyo mátodo comprende la s  operaciones de:

mezclar dicho polímero terminado en grupos carboxi, 
e l  citado pigmento seleccionado para la  composición de re­
vestimiento en polvo y lo s otros materiales citados utilizan­
do s para formar la  composición de revestimiento en polvo 
hasta que lo s  citados pigmento, polímero y otros materiales 
están intimamente dispersados unos en otros, formando con 
e llo  una mezcla pigmentada y

mezclar dicha mezcla pigmentada y dicho copolimero 
hasta que la  mezcla pigmentada y e l  copolimero citado es- 
tán intimamente dispersados uno en otro.

4. Un método de preparación de una composición de 
revestimiento en polvo en la que lo s  ingredientes principa­
le s  son: (a) un copolimero de acrilato de g lic id ilo  o meta- 
crilato  de g lic id ilo  y un compuesto etilénicamente insatura 
do, (b) un áster terminado en grupos carboxi producido por
R
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1 reacción de un peso equivalente de una resina epoxi con 

1,5 a 3 pesoa equivalentes de un ácido dicarboxilico satu­
rado y (o) otros materiales u tilizados para formar la compo­
sición de revestimiento en polvo ta le s  como un agente de

s control da la flu id ez, un pigmento, un agente an tiestático , 
un catalizador y sim ilares, cuyo mátodo comprende la s  operar 
clones de:

mezclar dicha resina epoxi, dicho ácido dicarboxilico
y dicho pigmento para formar una mezcla reaccionable;

10 hacer reaccionar dicha mezcla reaccionable para formal
un áster terminado en grupos carboxi pigmentado;

triturar dicho áster terminado en grupos carboxi pig-
' mentado para formar un polvo pigmentado y

1S mezclar dicho polvo pigmentado, e l  copolímero y lo s
otros materiales citados u tilizados para formar e l  revesti­
miento en polvo hasta que e l polvo pigmentado, e l copolimerc 
y los otros materiales citados están intimamente dispersados 
unos en otros.

20 5. Un método de preparación de una composición de
revestimiento en polvo en la que lo s  ingredientes principar­
le s  son: (a) un copolímero de acrila to  de g lic id ilo  o meted­
or ila to  de g lic id ilo  y un compuesto etilánicamente insatura­
do, (b) un áster terminado en grupos carboxi producido por

28 reacción de un peso equivalente da una resina epoxi con 
1,5 a 3 pesos equivalentes de un ácido dicarboxilico saturar- 
do y (c) otros materiales u tilizados para formar la  composi­
ción de revestimiento en polvo ta les  como un agente de con­
tro l de la  flu id ez , un pigmento, un agente an tiestático , un

30 catalizador y sim ilares, cuyo mátodo comprende la s  opera-
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clones de:
mezclar dicha resina epoxi, dicho ácido carboxír- 

l ic o , dicho pigmento y los otros materiales citados u tiliza  
dos para fe  .¡¡ar la composición de revestimiento en polvo, 
formando con e llo  una mezcla reaccionable;

hacer reaccionar dicha mezcla reaccionable para 
formar un áster terminado en grupos carboxi pigmentado;

triturar dicho áster terminado en grupos carboxi 
pigmentado para formar un polvo pigmentado y

mezclar dicho polvo pigmentado y dicho copolímero 
hasta que e l  polvo pigmentado y e l  polímero citados están 
íntimamente dispersados uno en otro.

6. Se reivindica por último como objeto que ha 
de recaer la Patente de Invención que se so lic ita  UN METODO 
DE PREPARACION DE UNA COMPOSICION DE REVESTIMIENTO EN POLVO 

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la  pre 
sente Memoria descriptiva que consta de veintiocho páginas 
mecanografiadas.
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Madrid, 2 de febrero 1.973 
.BERNARDOHUNGRIA
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