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MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesiéon de una

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: FORD MOTOR COMPANY

RESIDENCIA: The American Iioad, Dearborn, HMichigan

_Estados Unidos.

ENUNCIADO: ~UN METODG DE PREPARACION DE UNA COM

1USICION DE REVESTIMIENYO EN POLVO.

Prioridad: Patente €5tadounidense po 228.202 del 22.2.72
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ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Los antecedentes de esta invencién se comprende-
rén mejor haciendo referencia a la solicitud de patente es-
tedounidense nimero de serie 172.236, presentada el 16 de
Agosto de 1971 por Composiciones de Revestimiento en Polvo,
denominada en adelante solicitud anterior. Egta solicitud
enterior fué presentada por Santokh S. Iabana y ha sido con
cedida a la Ford Motor Company, Incorporated, concesionarial
de esta solicitude. Ia memoris de la solicitud anterior ndme
ro de serie 172.236 se incorpora a esta memoria a titulo de
referencia y constituye parte de la misma.

Ta so;icitud anterior se refiere g composicio-
nes de revegtimiento en polvo que contienen agentes reticu—
lantes a base de decidos dicarbox{licos. En particular, la
solicitud anterior describe composiciones de revestimiento
en polvo en las que los ingredientes principales son: (a)
un copolimero de acrilato de glicidilo o de metacrilato de
glicidilo y un compuesto etilénicamente insaturado, (b) un
agente reticulante constituldo pﬁr un dcido dicarboxilico
alifdtico, saturado, de cadena lineal y (c¢) otros materia-
leg utilizedos para formar una c;mposicién de revestimiento
en polvo trles como un agente de control de le fluidez, un
pigmento, un agente antiestdtico, un catalizador y simila-
res. Ia solicitud enterior indica +todos los materiales

empleados en estas composiciones de revestimiento en polvo

y contiene los intervalos especificos de temperatura de trajp

sicién vitrea y de pesos moleculares para los materiales co
mo los copolimeros utilizados en la composicidn de revesti-

miento en polvo. Como toda la descripcién de la solicitud
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‘mular las composiciones de revestimiento en polvo individuad

anterior estd inclufda aqui a ti{tulo de referencia, no entrg
remos en ninguna discusidn detsllada de los principgles in-
gredientes de estas composiciones de revestimiento en polvos

Ia presente solicitud describe un método de for-

les diferente del método descrito en la solicitud anterior.
Este ndevo método implice la formacién de la composicién

de revéstimiento en polvo a partir de una solucidn en lugar
de la fogmacién de este revestimiento a partir de materialeg
secos. la formagién del revestimiento en polvo de cualguier
forma da lugar a una composicidn que produce un revestimiend
to con caracteristicas superficiales superiores, alto brillg
¥ un rico acabado.

_ _ la composicién de revestimiento en polvo de que
trata esta solicitud es un revesgtimiento constitufdo en ge-
neral por los siguientes ingredientes: un prepolimero, un
egente retlculante a base de deido dicarboxflico, un pigmen
to, un agente de control de la fluidez, un agente antiestd-
tico-y un catalizador. Como ge indicé en la solicitud ante~
rior, pueden obtenerse buenos reveétimientos cuando estos
ingredientes, en egtado seco, se mezclan Intimamente entre
s{ en una operacién dnica.

Un objeto de egta invencidn es proporcionar un
método de preparacibén de composiciones de revestimiento en
polvo que contienen un agente reticulante a base de dcido
dicarboxilico, a partir de una solucidn. Otro objeto de es-
ta invencibn es proporcionar el método de preparacién de coxf
posiciones de revestimiento en polvo que contienen agentes

reticulantes a base de dcido dicarbox{lico en equipos de
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formulacién de pinturas comerciales que manejan estas formu

laciones de pintura mientras se encuentran en solucidn.
Otro objeto de esta invencién es proporcionar un método de
preparacibn de una composicidn de revestimiento en polvo
que contiene como agente reticulante un dcido dicarbox{li-
co, en la que todos los materiales de la misma estdn unifor
memente dispersados en el seno de la composicidn de revestis
miento en polvo y que produce una superficie recubierta de
alto brillo y excelente aspecto.

RESUMEN DE IA INVENCION

Esta invencidn se refiere a un método de prepara-
cién de una composicién de revestimiento en polvo y, mds
egpecialmente, a un método de preparacién de una composicié
de revestimiento en polvo a partir de una solucibn, en la
que los ingredientes principales de la composicidén son: ()
un copolimero de acrilato de glicidilo o de metacrilato de
glicidilo ¥y un compuesto etilénicemente insaturado, (b) un
agento‘reticulante a base de dcido dicarboxflico y (c) otros
materiales utilizados para former la composicidn de reves—
timiento en polvo, tales como un agente de control de la
fluidez, un pigmento, un agente antiestdtico, un cetalizadx
y similares. En su aspecto mis amplio, la invencién descri-
be la solucidn del dcido dicarboxilico en un alcohol con
un punto de ebullicién comprendido entre 60° y 120°C, antes
de la adicién del decido dicarboxflico a una solucidén del
copolimero en un disolvente adecuado.

De acuerdo con las ensefilanzas generales de esta
invencibn, se realizan las siguientes operaciones para preé-
parar una composicién de revestimiento en polvo. ElL copoli-

mero se disuelve en un digolvente adecuado para dar wa SO~
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lucidn. EL agente reticulante a base de dcido dicarboxflico
se disuelve en un alcohol con un punto de ebullicién com-
prendido entre 60° y 120°C para preparar una solucidén del
dcido. Ie solucidn de copolimero se mezcla con la solucidn

de 4cido dicarboxilico para formar una solucidn intermedia.
Tos otros materiales adecuados para la composicidén de re-
vestimiento en polvo se mezclan con la solucién intermedie
para formar una solucidn final. Se evaporan los disolventes
de la solucién final para producir el materiel final para
la composicidn de revestimiento en polvo. Es aplicable cual
quier método conocido de evaporacién de un disolvente para
recuperar los sblidos de una solucidn. Estos métodos inclu-
yen el secado a vacilo, secado por atomizacidn, secado ins~
tanténeo, evaporacidén del disolvente en una extrusora de
desvolatilizacién y secado al aire.

Con mayor detalle, la solucién de copolimero gene-
ralmente tiene de 30 a 50 % en peso del copolimerc. Asimie-
mo, 61 alcohol se encuentra en la solucidn del decido dicar-
box{lico en la proporcién de aproximadamente 15 a 50 % del
peso de los disolventes totales en la solucidén de copolf-
mero y en la solucién de dcido dicarbOxilico.

Otra solucidn alterﬁativa consiste en mezclar los
otros materiales adecuados para la composicién de revesgti-
miento en polvo con la solucidén de dcido dicarboxilico
antes de mezclar esta dltima con la solucidén de copolimero.
Asfmismo, los otros materiales adecuados pueden ser mezcla.
dos con la solucidn- de copolimero antes de mezclar la solu
cién de &cido dicarboxf{lico con aquélla.
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DESCRIPCION DE LA REALIZACION PREFZRIDA

Una discusién general de los diversos materiales
qué ge emplean para formar las composiciones de revestimien=
to en polvo del tipo antes mencionado se encuentra en la so-
licitud anterior nfimero de serie 172.236, presentada el 16
de Agostc de 1971. Las composiciones de revestimiento en poll
vo discutidas en esta solicitud son lag miamas discutidas en
la golicitud anterior y contienen los siguientes ingredien-
tes principales. Se forma un copolimero de acrilato de gli-
cidile o metacrilato de glicidilo y un compuesto etilénica~
mente insaturado. Egte cupolimero tiene una temperatura de
transicién vitrea comprendido entre 40° y 90°C y un peso mo-
lecular (ﬂh) comprendido entre 2500 y 8500. El acrilato de
glicdidilo o el metacrilato de glicidilo se encuentra general
mente en el copolimero final en una proporcién de por lo me-
nos alrededor del 8 % en peso a no mds de alrededor del 25 %
en peso. En general, el 4cido dicarboxflico es un dcido &i—
carboxilico alifdtico de cadena lineal, conteniendo de 4 a
20 4dtomos de carbono por molécula. Eéte dcido dicarboxflico
se encuentra en la composicidn de revestimiento en polvo en
la proporcidén de 0,8 a 1,1 grupos carbox{licos por cada gru-
po epoxi en el copolimero. Los dcidos deseables son deido
adfpico, dcido pimélico, 4cido subérico, dcido azelalco, dci
do gebdcico, doido undecanodioico ¥ dcido brasilico.

Los otros materiales utilizedos para formar una com
posicidn de revestimiento en polvo individual son un agente
de control de la fluidez, un pigmente, un agente antiestdti-
co, un catalizador y similares. Estos materiales han sido

diseutidos con todo detalle en la solicitud anterior y remi-
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timos a la misma para una descripcién completa de los mismog
E]l agente de control de la fluidez generalmente forma del
0,05 2l 4,0 % del peso de una composicién de revestimiento
en polvo individual. En dicha composicién se utiliza un ca—
talizador en la proporcidén de 0,1 % a 1,0 % en pesos. En la :
composicién se incluye un agente antiestdtico en una propor-
cién comprendida entre 0,1 % y 1,0 % en peso. En cada una
de las composiciones se incluyen pigmentos en una proporcidy
comprendida entre 6 % y 35 % en peso, aproximadamente, segdq
el pigmento utilizado.

Ios disolventes adecuados para el copolimero son
generalmente materiales como benceno, tolueno y xileno. Los
alcoholes que pueden emplearse para disolver el écidordicarh
boxilico pueden encontrarse entre los siguientes: metanol,
etanol, propanol, isopropanol, butanol, isobutanol, alcohol
sec-butilico y alcohol tero-butilico.

Habiendo descrito en general los diversos materia-
les que se emplean en la formulacién de composiciones de re-

vestimiento en polvo, incluimos una pluralidad de ejemplos

para ilustrar los diversos métodos de preparacibn de dichas|

composiciones de acuerdo con las ensefianzas de esta inven-
cibn.
EJEMPLO 1
Se mezclan los monémeros, 15 % en pesc de metacri-~
lato de glicidilo, 45 % en peso de metacrilato de metilo y

40 % en peso de metacrilato de butilo. En la mezcla de moné

—

mercs se disuelve 3 % en peso de un catalizador, 2,2'-azo-
bis(2-metilpropionitrilo) (AIBN). Se afiaden lentamente 30

partes en peso de la mezcla sobre 70 partes de toluenv a re
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flujo, que se agita fuertemente en atmdsfera de nitrdgeno.
En la parte superior de la vasiﬁa de toluepo se dispone un
condensador para condensar los vapores de tolueno y devol-
verlos a la vasija. La mezcla de mondmeree se agrega a tra-
vés de una vdlvula reguladora y la velocidad de adicidn se
controla para mantener la temperaturs de reflujo (109-112°C)
con solamente una pequefia fraccidén del calor suministrada
desde un calentador externé. Una vez‘completada la adicién
de la mezcla de monémeros, se mantiene el reflujo mediante
una fuente de calor externo durante 3 horas mds. Esta acciéh
produce una solucién del copolimero en tolueno conteniendo
30 % en peso de copolimero sélido. El copolimero tiene una
temperatura de transicidn vitrea de 53°C y un peso molecu~
lar (M) de 4000.

Ia solucidn de dcido dicarboxflico en alcohol se
prepara de la giguiente forma: se afinden 10 pertes en peso
de dcido azelaico & 100 partes en peso de metanol y la mez-
cla se agita fuertemente durante unos 10 minutos hasta que
el 4cido se ha disuelto completamente en el alcohol. Se afig
den 110 partes en peso de la solucidn de dcido dicarboxfli-
co a 333 partes en peso de la solucidn de copolimero y la
mezcla se agita durante 5 minutos para obtener una solucidn
intermedia homogénea transparente de copolimero, dcido aze-
laicoy tolueno y metanol.

A continuacibén se mezclan 0,2 partes en peso de
bromuro de terc~butilamonio, 0,5 partes de poli(acrilato
de laurilo) (ﬁh = 10.000) y 30 partes de didxido de tita=
nio con la solucidn intermedia formada a partir de la so=
lucidn de copolimerc y la solucidén de 4cido dicarboxflico,

formando asf una solucidn final.
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Egta solucién se vierte en bandejas de poco fon-
do y se introduce en una estufa de vacio a 30-50°C parae

eliminar los disolventes. El secado se prosigue durante

24 horas para dar un producto sélido que contiene menos del

3 % en peso de disolventes. El s8lido obtenido se muele en
un molino de bolas hasta formar un polvo fino que atravie-
sa un temiz de 140 mallas (normas estadounidenses).

El polvo resultante asi obtenido es una composi-
cién de revestimiento en polvo formuwlada de acuerdo con el
método de esta invencibn. El polvo se pulveriza sobre un
panel de acero eléctricamente conectado a tierra, utilizan

do una pistola pulverizadora de polvo electroutdtica que

opera & un voltaje de carga de 50 KV. Después de pulverizar

el panel se calienta a 175°C durante 20 minutos. El reves-
timiento obtenido sobre el panel presenta buena adhegidn
¥y buene registencis al impacto. El revestimiento también
eg aplicado y se adhiere bien sobre paneles de vidrio, la-
tén, cine, aluminio, cobre y bronce. El revestimiento obte
nido no es soluble en tolueno, gasolina, butanona ni me-
tanole
EJEMPLO 2

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1. Sin em-
bargo, la formacién del copolimero comienza con una mezclal
de mondmero formada por 8 % en peso de metacrilato de gli-
cidilo, 52 % en peso de metacrilato de metilo y 40 % en
peso de metacrilato de butilo. Se emplea 3 % en peso del
catalizador AIBN. También se emplea @l benceno disolvente.
El copolimero producido en el benceno tiene una temperatu-

ra de transicién vitrea de 58°C y un peso molecular de
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de 56°C y un peso molecnlar de 4.000.
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Se disuelven 5,3 partes de dcido azelaico en 41 pay
tes de metanol pars producir una solucidén de deido dicarbo-
xflico. Esta dltime se agrega a una solucién que contiene
233 partes de benceno y 100 partes en peso del copolimero
producido en la forma descrita. Se prbduce una composicién
de revestimiento en polvo due se aplica a los panelss de
acuerdo con el procedimiento indicado en el Ejemplo 1. ILa
calidad de los paneles pintados obtenidos después de la apli
cacidn del revestimiento en polvo a los diversos materiules
es aproximademente igual a la conseguida en el Ejemplo 1.

EJEMPLO 3

Se prepara una mezcla de mondmeros con la siguientd
composicidn: 12 % en peso de metacrilato de glicidilo, 48 %
en peso de metacrilato de metilo y 40 % en peso de metacri-
lato de butilo. Ia mezcla de mondmeros se procesa de forma
igual a 1la descrita en el Ejemplo 1 empleando 3 % en peso
del catalizador AIBN y tolueno como disolvente. EL copoldi-

mero resultante tiene una temperatura de transicién vitrea

Se prepara una solucidén de dcido dicarbox{lico en
la forma descrita en el Ejemplo 1, a excepcibén de que se uti
lizan 8,0 partes en peso de dcido azelaico con 58 partes de
etanol. Esta solucidn de dcido dicarboxilico se mezcla con

una solucidn que contiene 233 partes en peso de tolueno y

100 partes en peso del copolimero.

Los otros materiales requeridos para la composicidn
ds revestimiento en polvo se agregan en la forwa descrita en
el Ejemplo 1 y se prepara una composicién de revestimiento

en polvo a partir de los mismos como se ha descrito en el




10

18

20

28

30

-11 .

311894

Ejemplo 1. El revestimiento en polvo se aplica a los pane=
les de ensayo en la misma forma descrita en el Ejemplo 1.
Los paneles recubiertos se cuecen a una temperaturs de
170°C aurante 30 minutos. El revestimiento obtenido presen—
ta buena adhesgidn a los paneles de ensayo de acero, vidrio,
latén, cinc, aluminio, cobre y bronce.
EJEMPLO 4

Se prepara una mezcla de mondémeros con la siguien—
te composicidn: 20 % en peso de metacrilato de glicidilo,
40 % en peso de metacrilato de metilo y 40 % en peso de me-
tacrilato de butiloe A partir de esa mezcla de mondmeros se
forma un copolime;o siguiendo el procedimiento.indicado en
el Ejemplo i. En este caso, se afiade 1 % en pesgo del cate-
lizador AIBN y el disolvente del copolimero es xileno. El
copolimero producido tiene una temperatura de transicidn vi-
trea de 51°C y un peso molecular de 8500.

Se forma una solucién de dcido dicarboxilico mezcla)

[§=]

do 10,3 partes en peso de dcido adipico con 155 partes de
etanol. Después de que se ha formado la solucidn de dcido
dicarvoxflico, se mezclan con dicha solucién 0,1 partes en
peso de cloruro de tetrabutilamonio, 4 partes de poli{acrila
to de butilo) (I, = 9000), 15 partes de didxido de titanio
y 10 partes de azul marino. Ia solucidén de dcido dicarboxilif

co que contiene los materiales mencionados se agrega a una
solucién que contiene 100 partes en peso del copolimero y

233 partes de xileno. lLa mezcla anterior se combina Intimge
mente y los disolventes se evaporan de la misma como se ha
descrito en el Ejemplo 1. Se prepara un polvo a partir del

producto seco como se ha descrito en el Ljemplo 1 y se aplicg
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- 100 partes en peso del copolimero producido como se ha des-

-12 o

& unos paneles de ensayo én la misma forma que4eﬁ el Ejem—
Plo 1. El revestimiento en polvo obtenido sobre cada panel
de ensayo después de curar la composicién de revestimiento
en polvo a una temperatura de 200°C durante 10 minutos es

de buena calidad y es resistente’a los disolventes y a los

araflazos.
EJEMPLO 5
Se prepara una mezcla de mondmeros con la siguien-
te composicidn: 20 % en peso de metacrilato de glicidilo,
45 % en peso de metacrileto de metilo ¥y 35 % en peso de me-
tacrilato de butilo.Los mondmeros se hacen reaccionar como
se ha descrito en el Ejemplo 1 para producir un copolimero.
En este caso se emplea 5 % en peso del catalizador AIBN y

el disolvente es tolueno. El copolimero resultante tiene

une temperature de transicidn vitrea de 539C y un peso mole
cular de 3000.

Se prepara una solucién de dcido dicarboxilico
mezclando 14,2 partes en peso de dcido pimélico y 125 par-

tes de propanol. A una solucidén de copolimero conteniendo

crito en este ejemplo y 233 partes de tolueno se le agregen
los siguientes materiales: 0,05 partes en peso de 2-metil-
2,4-etilimidazol, 0,05 partes de poli(2-etilenoxi)fosfato

de dibutilo, 4 partes de poli(metacrilato de isodedecilo),
10 pértes de diéxido de titanio y 7 partes de azul de fta-
locianina. Estos materiales se mezclan intimamente con la
solucidn de copolimero y despuds esta solucién se mezcla

con la solucién de dcido dicarboxilico.

Ie solucidén final se calienta a 60°¢C ¥y 9e seca poy
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inyeccidn continua bajo alte presién (150 psi, 10,5 kg/cm?)
en una cdmare de vaclo mentenida a 60°C y una presién de

10 mm Hg. La solucidén presurizada que entra en la cédmare de
vacfo se descompone en pequefias gotitas y los disolventes
se evaporan rdpidamente dando particulas seces que se re-
cogen en el fondo de le cdmara. Las particulas se tamizan
por un tamiz de 140 malléS'para dar la composicidn de reves-
timiento en polvo que se aplice a los paneles de enssgyo. Log
revegtimientos obtenidos sobre los diversos paneles de ensad
yo son de buena calidad en cuanto a sus caracteristicas de

adhegibn, aspecto e impacto.
EJEMPLO 6

Se prepars ung mezcla de moﬁémeros con la siguien-
te composicidns: 15 % en peso de metacrilato de glicidilo,
20 % de acrilato de butilo y 65 % en peso de metacrilato
de metilo. La mezcla d; mondmerss se hace reaccilonar como se
he indicado en el Ejemplo 1 para producir un copolimero. Se
emplea 4 % en peso del catalizador AIBNen la reaccién de la
mezcla de monémeros para formar el copolimerc y el disolven
te es tolueno. El copolimero producido tiene una temperaturg-
de transicidén vitrea de 65°C y un peso molecular de 3000.

Se prepara una solucidén de dcido dicarbox{lico mez
clando 9,3 partes en peso de dcldo subérico con 58 partes
de isopropanol. Ia solucidén de deido dicarboxilico se mez-
cle con la solucidn de polimero que contiene 100 partes en
peso del copolimeroc y 233 partes de tolueno. Después de que
las dos soluciones se han mezclado Intimamente, se agregen

g las mismas los sigulentes materiales adicionales y se me 2

cla como se ha descrito en el Ejemplo 1: 0,1 partes en peso
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de trietilendiamina, 0,05 partes de cloruro de tetraetilamo
nio; 2 partes de poli(metacrilato de laurilo) (ﬁh = 6000),
7 partes de verde de ftaloclanina y 10 partes de didxido
de titanio.

Ia mezcla descrita se combina Intimemente y se
procesa como se ha descrito en el Ejemplo 1 para producir
una composicién de revestimiento en polvo. Esta Gltime se
eplica a unos paneles de ensayo como se ha descrito en el
Ejemplo 1 y se cuece sobre los paneles a una temperatura
de 150°C durente 15 minutos.
~ El revestimiento obtenido presenta buena adhesidn
sl acero, vidrio, latén, cine, aluminio, cobre y bronce y
es insoluble en tolueno, gasolina, metanol y butanona.

EJENPLO 7

Se prepara una mezcla de mondmeros con la siguien-
te composicidn: i5 % én peso de metacrilato de glicidilo,
50 % en peso de metacrilato de metilo y 35 % en peso de
estireno. Los monémeros se hacen reaccionar en tclueno de
acuerdo con el procedimiento indicado en el Ejemplo 1, uti
lizando 3 % en peso del catalizador AIBN. El copolimero re-
sultante, en splucién, tiene un peso molecular de 4500 y
una temperature de transicibén vitrea de 90°C.

Se prepara una solucidn de 4Acido @idarboxilico
mezclando 10,8 partes en peso de dcido sebdcico con 155
partes dg Esopropanol. ILa solucidn de dcido dicarboxflice !
ge agrega & una solucidn de copolimero que contiene 100 pax
tes en peso de copolimero y 233 partes de tolueno. Ias dos
soluciones se mezclan Intimamente entre si y a la mezcla

se afiaden los siguientes materisles, combindndolos con ellad
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una perte en peso de cloruro de tetrametilamonio, 2 partes
de poli(acrilato de 2-etilhexilo), 7 partes de amarillo de
ferrita y 10 partes de didxido de titanio.

Ia solucién terminada se mezcla ¥ seca como se ha
descrito en el Ejemplo 5. Le composicidn de revestimiento
en polvo se aplica a unos paneles de ensayo como se ha des-
crito en el kjemplo 1. Los paneles se cuecen a une tempere—
tura de 180°C durente 5 minutos. Ie celidad de la adhesidn
del revestimiento en polvo despuds de cocido sobre los di=
versos paneles de ensayo es buena. El revestimiento de cada
panel posee buena resgistencia a los disolventes y a los arg
fiazos.

EJEMPT.0 8

Se prepera una mezcla de mondmeros con la siguiente
composicidn: 18 % en peso de metacrilato de glicidilo, 20 %
en peso de acrilato de etilo, 40 % en peso de metacrilato
de metilo y 22 % en peso de cloruro de vinilo. la mezcla de
mondmeros se polimeriza en benceno utilizando 2 % en peso
del catalizador AIBN como iniciador.

Se formae una solucidn de dcido dicarboxilico disol
viendo 16,4 partes en peso de dcido tetradecanodioico en
125 partes de butanol. Ie solucién dcide se mezcla con una
solucidn de copolimero que contiene 100 partes en peso del
copolimero j 233 partes de benceno. Estas dos soluciones se
mezclan uniformemente y & las mismas se afladen los siguien-
tes materiales y se mezclen a fondo con ellas: 0,1 partes
en peso de cloruro de trimetilbencilamonio, 2 partes de po-
liacrilato de 2-etilhexilo) (M, = 11,000) y 6 partes de ne-

gro de humo.




10

185

20

25

30

46 .

De la solucidn antes descrita se evaporan los di-
solventes como se ha indicado en el Ejemplo 5. El polvo re-
sultante se aplica é unos paneleg de ensayo como se ha des-
crito en el Ejemplo 1. Los revestimientos sobre los paneles
se cuecen a 170°C durante 15 minutos. Todos los paneles pin
tados presentan buenas propiedades de adhesibén y resisten-
cia & los disolventése

EJEMPL.O 9

Se prepara una mezcla de mondmeros con la siguien-
te composicidén: 15 % en peso de metacrilato de glicidilo,
30 % en peso de metacrilato de metilo, 25 % en peso de acri

lato de isobutilo, 15 % en peso de a-metilestireno y 15 %

"en peso de metacrilonitrilo. Esta mezcla de mondémeros se

hace reaccionar en la forma descrita en el Ejemplo 1, a ex
cepcibén de que el disolvente utilizado es xileno. Se emplea
3 % del catalizador AIBN. El copolimero resultante, en solu
cibn, tiene una temperatura de transicién vitrea de 46°C y
un peso molecu;ar de 4500.

Se afladen ;3 partes en péso de butanol a una solu-
cién de copolimerc que contiene 100 partes del copolimero
¥y 233 pertes de xileno. Una vez que se ha formado la solu-
cién, se afiaden a la misma 13 partes en peso de écido bra-
s{lico y se mezcla Intimamente. A la solucidn se afiaden
los siguientes materiales, -que se mezclan intimeamente con
ella: 0,5 partes en peso de bremuro de dodecildimetil(2-fe-
noxietil )amonio, 2 partes de perfluoroctanoato de polieti-
lenglicol y 10 partes de 6xido de hierro negro.

Ia solucién antes descrita se mezcla Intimemente

¥ el disolvente se separa de la misma ocomo 86 ha descrito
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en el Ejemplo 1. El polvo resultante se tritura para formar
una composicién de revestimiento en polvo que se aplica a
los paneles de ensaeyo como s6 ha descrito en el Ejemplo 1.

Los peneles recublertos se cuecen a 165°C durente 15 minu-

dades de adhesibn y resistencia a los disolventes.
EJEMPLO 10

Se prepars una mezcla de monbmeros de la siguiente
composicidn: 12 % en peso de metacrilato de glicidilo, 50 %
en peso de metacrilato de metilo, 10 % en peso de acrilato
de 2-etilhexilo y 28 % en peso de acrilonitrilo. lLa mezcla
de mondmeros se procesa en tolueno como se ha indicado en
el Ejemplo 1 para formar un copolimero. Se afiade 4 % en pe-
so del catalizador AIBN. El copolimero, en solucidn, tiene
une temperatura de transicién vitrea de 60°¢ ¥y un peso moled
cular de 4000.

Se forma una solucién de 4cido dicarboxilico disol
viendo 27,8 partes en peso de 4cido nonadecanodioico en 78
partes de isobutanol. La solucidn de dcido dicarboxflico se
mezcla-Intimamente con le solucién de copolimero que contie-
ne 100 partes en peso del copolimero y 233 partes de tolue-
no. Ies dos soluciones se mezclan Iintimamente entre si y
con ellas se mezclan los siguientes materiales: 0,5 partes
en peso de octoato estannoso, 0,05 partes de bromuro de te-
traetilamonio, 2 partes de perfluoroctancato de polietilen-
glicol, 5 partes de rojo quindo y 15 partes de didxido de
titanio. Los materiales descritos se mezclan, se evaporan
los disolventes, se'prepara una composicidén de revestimien-

to en polvo y se aplica a los paneles de ensayo como se ha
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copolimero en tolueno a partir de esta mezcla de mondmeros,

_por el mismo procedimiento indicado en el Ejemplo 1. En es-
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descrito en el Ejemplo 1. Los paneles se cuecen a 150°C du-

to en polvo es Euena y todos los revestimientos poseen bue-
na resistencia a los disolventes.
| EJEMPLO 11
Se prepara una mezcla de mondémeros con la siguiente
composicidn: 22 % en peso dé metacrilato de glicidilo, 20 %
en peso de metacrilato defn—hexilo, 25 % en peso de metacri-

lato de butilo y 33 % en peso de acrilonitrilo. Se forma un

te caso, se afiade 1,5 % en peso del catalizador AIBN. El
copoliuero, en solucidn, tiene una temperatura de transicién
vitrea de 40°C y un peso molecular de 7500.

Se formae una solucidén de 4cido dicarboxilico disol-
viendo 27,2 pértes en peso de 4cido docosandioico en 190 pax
tes de isobutanol. La solucidn de dcido se mezcla con una
golucifn de copolimero que contiene 100 partes en peso del
copolimero y 233 partes de tolueno. Las dos soluciones ge
mezclan Intimamente entre si y se afiaden y mezclan los si-
guientes materiales: 0,8 partes en peso de octoato de cinc,
1,0 partes de yoduro de tetrabutilamonio, 2,0 partes de po-
li(acrilato de butilo) y 10 partes de naranja transparente
de 6xido de hierro. Todos los materiales se mezclan entre
si, se evaporan los disolventes, se prepara una compogicidn
de revestimiento en polvo y se aplica a los paneles de ense-
yo como se ha descrito en el Ejemplo 1. El revestimiento ob-|
tenido sobre cada uno de lus paneles de ensayo, después de
curar la composicidn de revestimiento en polvo a una tempe-

ratura de 140°C durante 20 minutos, es de buena calidad y
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registente a los disolventes ya los arafiazos.
EJ EMPLO 12

Se prepara una mezcla de mondmeros con la giguiente
composicidn: 10 % en peso de metacrilato de glicidilo, 45 %
en peso de metacrilato de metilo, 35 % en peso de metairi-
lato de butilo y 10 % en peso de acetato de vinilo. A par-
tir de esta mezcla de monémeros se forme un copolimero en
tolueno, de acuerdo con el procedimiento indicado en el
Ejemplo 1+ En este caso, se afiade 3 % en peso del cataliza~
dor AIBN.

Se forma una solucién de dcido dicarboxflico disol-
viendo 5,0 partes en peso de deido adipico en 100 partes
de isobutanol. Ia solucidn de Acido se agrega a 333 partes
de solucién de copolimero que contiene 100 partes en peso
del copolimero y 233 partes de tolueno. Estos materiales s¢
mezclan entre si y después se afinden y mezclan los siguien-
tes materiales: 2 partes en peso de bromuro de tetrabutil-
amonio, 3,5 partes de poli(acrilato de 2-etilhexilo) y 6
pa;tes de negro de humo. Los mateiiales degeritos sge e z~
clan entre si, se evaporan los disolventes, se prepara una
composicidén de revestimiento en polvo y se aplica a.los pa-
neles de ensayo como se ha descrito en el Ejemplo 1. El re-
vestimiento obtenido sobre cada uno de los paneles de ensa-
yo, después de curar la composicién‘de rovestimiento en pol

0
vo a una temperatura de 160 C durante 10 minutos, es de bug

da pamnel de ensayo es insoluble en tolueno, gasolina, meta-

nol y butanonas




10

16

20

25

30

-composiciéns 10 % en peso de acrilato de glicidilo, 67 %

;11894

EJEMPLO 13

Se prepara una mezcla de nondmeros éon la siguiente
composicibén: 8 % en peso de metacrilato de glicidilo, 52 %
en peso de metacrilato de metilo y 40 % en peso de metacri-
lato de isobutilo. A partir de esta mezcla de monémeros se
forma un copolimero de acuerdo con el procedimiento indica-
do en el Ejemplo 1, actuando como disolvente el tolueno.'
Fn este caso, se afiade 5 % en péso del catalizador AIBN. El|

copolimero producido, en solucibn, tiene una temperatura de

trangicién vitrea de 75°C y un peso molecular de 3200.

Se forme una solucibn de dcido dicarboxilico disol-
viendo 3,7 partes en peso de dcido succinico en 100 partes
de alcohol seo~butflico. Egta solucidén de dcido se agrega
a una solucidn que contiene 100 partes en peso del copoli-
mero y 233 partes de tolueno. A estas dos soluciones se afla
den los siguientes materiales, gque después se mezclan entre
s{: 2 partes en peso de bromuro de tetrebutilamonio, 4 par—
tes de poli(acrilato de laurilo) y 30 partes de didxido de
titeanios. Todos los materiales citédos ge mezclan, se evapo-
ran log disolventes, se prepara una composicién de revesti-
miento en polvo y se aplica como se ha descrito en el Ejem
plo 1. El revestimiento obtenido sobre cada panel de ensayo,
después de curar la composicidén de revestimiento en polvo a
ana temperatura de 130°C durante 10 minutos, es de buena ca~
1idad y es resistente a los disolventes y & los arafiazos.

LJEMPTO 14

Se prepara una mezcla de mondmeros con la sigulente

en peso de metacrilato de metilo y 23 % en peso de metacrila;

to de n-butilo. A partir de vsta mezcla de mondmeros se fore
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ma un copolimero en benceno, de acuerdo con el procedimien—
to indicado en el Ejemplo 1. En este caso, se afiade 4 % en
peso del catalizador AIBN. El copolimero pr.ducilo, en so-
lucidn, tiene una temperatura de transicién vitrea de 73°C
y un peso molecular de 3000.

"Se forma una solucidn de Acido dicarboxflico disol-

partes de alcohol seo-butilico. A la solucién de decido se
afiaden 0,7 partes en peso de cloruro de tetrabutilamonio,
2 partes de poli(acrilato de butilo) y 30 partes de didxi-
do de titanlo. La solucidén de dcido conteniendo estos ma-
teriales se agrege a una solucidn de copolimero que contie—
ne 100 partes en peso del copolimero y 233 partes de ben-
ceno. Se mezclun todos estos materiales, se evaporan los
disolventes, se prepara una composicidn de revestimiento
en polvo y se aplica a los paneles de ensayo como se ha des
erito en el Ejemplo 1. El revestimiento obtenido sobre cade
panel de ensayo, despuus de curar la composicidén de reves-
$imiento en polvo & una tempsratura de 180°C durante 15 mi=
nutos, es de buena calidad. Asimismo, todos los revestimien
tos de los paneles de ensayo son resistentes tembién al to~.
lueno, gasolina, metanol y butanona e insoli:bles en los
mismos.
EJEMPLO 15

Se prepara una mezcla de monémeros con la sigulents
composicién: 15 % en peso de metacrilato de . iicidilo, 32 ﬁ
en peso de metacrilato de metilo, 15 % en pego de acrilafo
de etilu, 8 % en peso de acrilato de isobutilo y 30 % en
peso de estireno. A partir de esta mezcla de mondmeros se

forma un copolimero en xileno, de acuerdo con el procedi-
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miento indicado en el Ejemplo 1. En este caso, se afiade
3 % en peso del catalizador AIBN.

Se forma una solucidn de copolimero que contiene
100 partes en peso del.copolimero y 233 partes de xileno.
A esta solucidn de copolimero ge afinden: 1 parte en peso
de bromuro de tetraetilamonio, 1,5 partes de poli(metacri-
lato de isodecilo) (M, = 5000) y 30 partes de didxido de
titanio. Se forma una solucién de dcido dicarbox{lico mez-
clando 6,6 partes en peso de Acido glutdrico y 233 partes
de aleohol sec-butilico. Ia solucidn de Acido se mezcle con)
la solucién de copolimero gue contiene los otros materiales
y todo ello ge mezcla, ge evaporan log disolvente.s, se pre-

para une composicidn de revestimiento en polvo y se aplica

a los paneles de ensayo como se ha descrito en el Ejemplo 1
Los revestimientos obtenidos sobre cada panel de ensayo,
después de curar la composicidén de revestimiento en polvo
a una temperatura de 140°C durante 15 minutos, son de¢ buens
calidad y poseen buenas caracteristicas de adhesién.
EJEMPLO 16

Se prepara una mezcla de mondmeros con la giguiente
composicibn: 15 % en psso de acrilato de glicidilo, 40 % en
peso de metacrilato de metilo, 15 % en peso de acrilato de
2~etilhexilo, 20 % en peso de &—metilestireno y 10 % en pe-
s0 de acrilonitrilo. A partir de esta mezcla de mondmeros
se forma un copolimero en xileno, utilizando 4 % en peso
del catalizador AIBN.

Se forma una solucidén de copo.mero que contiene
100 partes en peso del copolimero y 233 partes de xileno.
A esta solucid . e copolimero se ariaden 100 partes en peso

de alcohol tero-butilico, 0,4 partes de bromuro de tetraeti

*

(£ pud
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amonio, 2 partes de poli(acrilato de 2-etilhexilo) y 30 pan

teg de didxido de titanio. Todos estos materiales se dis—

persan uno en otro. Despuds se afinden a la solucién 7,5 paxn
tes en peso de 4cido adfpico. Todos estos materiales se mez
clan, 9® evaporan los disolventes, se prepara una composi-
cién de revestimiento en polvo y se aplica de acuerdo con
el procedimiento descrito en el Ejemplo 1. Ll revestimien~
to en polvo ol nido sobre cada panel de ensayo, después de
curar la composicibén de revestimiento en polvo a una tempe-—
ratura de 17000 durante 20 winutos, es de buena calidad y
resistente a los disolventes antes mencionados.
EJENPLO 17

Se prepara una mezcla de monbmeros con la giguiente
composicibn: 20 % en peso de acrilato de glicidilo, 40 %
en peso de acrilato de butilo, 10 % en peso de metacrilato
de metilo y 30 % en peso de estirenc. A partir de esta mez-

cla de monémeros se forma un copolimero en tolueno, de acuey
do con el procedimiento indicado en el Ejemplo 1. En egte
caso, 86 afiade 4 % en peso del catalizador AIBN. El copoli-
mero producide tiene una temperaturs de transicién vitrea
de 40°C y un peso molecular de 3000.

Se prepara una solucibén de dcido dicarboxflico disol
viendo 13,4 partes en pesoc de 4cido azelaico en 155 partes
de alcohol tero-butflico. Ia solucién de dcido dicarbox{li-
co se agrega a una solucién de copolimero que contiens 100
partes en peso del copolimero y 233 partes de tolueno.

Ias dog soluciones se mezclan entre si y a las mis-

mes se afiaden los siguientes materiales, mezclandolos con
ellas: 0,5 partes de bromuro de tetraetilamonio, 1,0 partes‘

de poli(mcrilato de laurilo) y 30 partes de didxido de titer
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nio. Todos los materiales se mezclan entre sf, se evaporan
los disolventes, se prepara una composicibn de revestimien-
to en polvo y se aplica como ss ha descrito en el Ejemplo 1.
El revestimiento obtenido sobre cada panel de ensayo, des-
pués de curar la composicidn de revestimiento en polveo & ung
temperatura de 180°C durante 10 minutos, es de buena calidad
y resistente & los disolventes antes mencionados.
EJEMPLO 18

Se prepara una mezcla de monomeros con la siguiente cog

posicién: 15 % en peso de acrilato de glicidilo, 15 % en pe-]

so de metacrilato de butilo, 15 % en peso de acrilato de eti

estirenc. A partir de esta mezcla de mondémeros se forma un -
copolimerc en tolueno, de acuerdo con el procedimiento indi-
cado en el Ejemplo 1. En este caso, se afinde 4 % en peso del
catalizaedor AIBN.

Se prepara una solucidn de dcido dicarbox{lico disol-
viendo 8,0 partes en pego de dcido azelaico en 78 partes de
propanols. Esta solucibén de &cido ée afiade a una solucidn de
copolimero que contiene 100 partes en peso del copolimero
y 233 partes de tolueno. A estas dos soluciones se afiaden:
1,0 partes en peso de bromuro de tetraetilamonio, 0,5 paries
de poli(acrilato de laurilo) y 30 partes de didéxido de tita-
nio. Todos estos materisles se mezclan entre si, se evaporan
los disolventes, se prepara una composicidén de revestimiento
en polvo y se aplica a los paneles de ensayo como se ha des-
crito en el E,emplo 1. Los revestimientos obtenidos sobre
todos log paneles de ensayo, después de que la composicién

de revestimiento ha sido cocida a una temperatura de 13000
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crilato de metile, 15 % en peso de metacrilonitrilo y 10 %
. en peso de a-metilestirenoc. A partir de esta mezcla de mo-

' némeros se forma un copolimero en tolueno, por el procedi-
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los disolventes antes menclonados.
EJEMPLO 19
Se prepara una mezcla de mondmeros con la siguiente
composicidn: 15 # en peso de acrilato de glicidilo, 10 %

en peso de acrilato de 2-etilhexilo, 50 % en peso de meta=

miento indicado en el Ejemplo 1. En este caso, se afiade
4 % en peso del catalizador AIBN.

Se prepara una solucibén de dcido dicarboxflico disol-
viendo 11,1 partes en peso de dcido awelaico en 100 partes
en peso de isopropanocl. la solucién de dcido dicarboxflico
se agrega & una solucidn de copolimero que contiene 100 pax
tes en peso de copolimero y 233 partes de tolueno. Se mez-
clan.las dos soluciones y a las mismas se afinden los gi-
guientes materiales, mezcléndolo? con ellas: 0,5 partes
en peso de bromuro de totraetilamonio, 2,5 partes de poli-
(acrilato de laurilo) y 30 partes de didxido de titanio.
Todos los materiales mencionados se mezclan Intimsmente en-
tre sl, se evaporan los disolventes, se prepara una COmMPO-
gicién de revestimiento en polvo y se aplica como se ha
descrito en =1 procedimiento del Ejemplo 1. El revestimien-
t0 obtenido sobre cade panel de ensayo, despuds de curar
la composicidn de revestimiento en polvo a una temperatura
de 135°C durante 30 minutos, es de buena calidad. Los re-
vestimientos son resistentes al tolueno, gasolina, metanol
y butanona e insolubles en los mismos.

X X X
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Aqui hemus descrito wn método de manufactura de una
composicién de revestimiento en polvo en el que las compo—
siciones de revestimiento se formulan en solucién. Para los
expertos en la técnica resultardn evidentes muchas modifi-
caciones de los métodos de esta Invencidén a la vista de es-
ta memoria. Pretendemos que todas estas modificaciones que
caen dentro del verdadero espiritu y alcance de esta inven-
cibn qhedan inclufdag dentro de las reivindicaciones del
apéndice.

En resumen, la Patente de Invenecidn que se solicite
deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1., Un método de preparacién de una composicién de re-
vegtimiento en polvo que contiene como constituyentes prin-
cipales de la misma: (a) un copolimero de scrilato de gli-
cidilo o de metacrilato de glicidilo y un compuesto etilé-
nicamente insaturado, (b) un agente reticulante a base de
dcido dicarboxflico y (c) otros materiales adecuados como
un pigmento, un agente de control de la fluidez, un catali-
zador y similares; cuyo método comprende las operaciones dep

preparar una solucién de dicho copolimero en un disol-
vente adacuado;

preparar una solucién de dicho dcido dicarboxflico en
un alcohol con un punto de ebullicién comprendido entre 60o
y i20°C, cuyo alcohol actia como disolvente de dicho dcidoj

mezclar dicha solucidén de copolimero con dicha solucidnm
de dcido dicarboxilico pare formar una solucidn intermedia;

mezclar 1os otros materiules adecuados citados con le
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prendida entre 40° y 90°C y un peso molecular (¥ ) compren-
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evaporar los disolventes citados de dicha solucibn fi-
nal pare formar una composiclén de revesgtimiento en polvo.

2. Un método de preparacién de una composicidén de re-
vestimiento en polvo segln la Reivindicacidn 1, en el que:

dicha solucién de copolimero contiene de 30 % & 50 %
en peso de dicho copolimero y en el que el alcohol se en—
cuentra presente en la solucién citada de dcido dicarboxili
co en una proporcidén del 15 al 50 % del peso de los disol-—
ventes totales en la solucién de copolimero y en la solu-
cidn de deido dicarbox{lico citadas.

3. Un método de preparacién de una composicién de
revestimiento en polvo segdn la Reivindicacién 1, en el
que los otros mgteriales adecuados pitados se mezclan con
la solucién de &cido dicurboxilico antes de mezclar dicha
golucién de dcido dicarboxflico y dicha sovlucién de copo-
1imero.

4. Un método de preparacién de una composicién de
revestimiento en polvo segin la Reivindicacién 1, en el que
los otros materiales adecuados citados ge mezclan con la
golucién de copolfmero antes de mezclar dicha solucidn de
dcido dicarboxilico y dicha solucién de copolimero.

5. Un método de preparacién de una composicién de re-
vestimiento en polvo que contisne como constituyentes prin-—
cipales de la miema: (&) un copolimero de acrilato de gli-
cidilo o de metacrilato de glicidilo y un compuesto etilé-
nicemente insaturado, en proporciones tales gue se obtiaﬂe

un copolimero con una temperatura de transicién vitrea com-

dido entre 2500 y 8500, encontréndose presentes el acrile-

to de glicidilo o el metacrilato de glicidilo citados en
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_ dcido dicarboxilico alifdtico saturado, de cadena lineal,
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dicho copolimer. en una proporcidn comprendida entre 8 %

conteniendo de 4 a 20 dtomos de carbono por moléculs, en
la proporcién de 0,8 a 1,1 grupos carboxilicos por ceda gry
po epoxi en dicho copolimero y (c) otros materiales adecue-~
dos para esta composicién,éntre los gune se encuentran un

pigmento, un agente de control de la fluiﬁez, un cataliza-
dor y similares; cuyo método combrende las operaciones de:

preparar una  solucién de diche copolimero en un di-

solvenﬁe adecuado, conteniendo dicha solucién de copolimerof

de 30 a 50 % en peso del copolimero;
preparar una solucién de dcido dicarboxflico en un
alcohol con un punto de ebullicién comprendido entre 60°
y 120°C, encontrdndose presente dicho alcohol en la solu-
cibn de dcido dicarboxflico en una proporcidén comprendida
entre 15 y el 50 % del peso de los disolventes totales en
las soluciones de copolimero y de dcido dicarboxflico;
mezclar dicha solucibn de.copolimero con dicha soly
cién de dcido dicarboxi{lico para formar una solucidén inter-
media;

mezclar los otros materiales adecuados citados con

dicha solucidn intermedia para formar una solucidén final y

evaporar los disolventes citados de dicha solucién
final para producir una composicidén de revestimiento en
polvo.

6. Un método de preparacién de una composicidén de
revestimiento en polvo segdn la Reivindicacién 5, en el que
el disolvente del citado copolfmero estd seleccionado entre

el grupo formado esencialmente por benceno, tolueno y xile-
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no y en el que el citado alcohol estd selecccionado entre
el grupo formado esencialmente por metanol, etanol, propa-
nol, isopropanol, butanol, isobutanol, alcohol seo-butilico
¥ alcohol tero-butilico.

7. Un método de preparacidn de una composicidn de
revestimiento en polvo segin la Reivindicacién 5, en el que
los otros materiales adecuados citados se mezclan con le
golucidn de 4cido carboxflico y la solucién de copolimero
citadas.

8. Un método de preparacién de una composicién de
revestimiento en polvo sexdn la Reivindicacidn 5, en el que
los otros materiales adecuados citados se mezclan con dicha
solucién de copolimero antes de mezclar la solucién de Aci-
do dicarboxilico con la citada solucidén de copolimero.

9. Un método de preparacibn de una composicidn de
revegtiimiento en polvo que contiene como constituyentes prip
cipales de la misma: (a) un copolimero de acrilato de glicit
dilo o de metacrilato de glicidile y un compuestc etiléni-
camente insaturado, (b) un agente reticulanie a base de dci
do dicarboxilico y (c¢) otros materiales adecuados tales co—
mo un pigmento, un agente de control de la fluldez, un ce~
talizador y similurcvs; cuyo método comprende las cperacio-
nes de:

preparar una solucién de dicho copolimero en un di.

golvents adecuado;

mezclar un alcohol con un punto de ebullicidn com=
prendido entre 60° y 120°C won dicha solucidn de cupolimero,
siendo el citado alcohol disolvente del dcido dicarboxflico,

mezclar dicho dcido dicarboxflico con la sdlucitn mencionada de copali-
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mero que cagtiere 6l citado aleghdl pere former wa sducién intermedia ;
mezeclar los otros materiales adecuados citados con
dicha solucién intermedia para formar una solucién finalj;
evaporar los citedos disolventes de dicha solucién
final para former una composicién de revestimiento en polvo.
iO. Un método de preparacién de una composicidén de
revestimiento en polvo seéﬁn la Reivindicacién 9, en el que
la citada solucidén de copolimero contiene de 30 a 50 % en
peso de copolimero y en el que dicho alcohol se encuentra
presente en la citada solucidén intermedia y en una propor—
cién comprendida entre el 45 y el 50 % del peso de los di-
solventes totales contenidos en dicha solucién intermedis.

11. Se reivindica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la patente de invencidbn que se solicita:
UN METODO DE PREPARACION DE UNA COMPOSICION DE REVESTIMIEN '
TO EN POLVO.

Todozconforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de treinta péginas
mecanografiadas. .

Madrid, 21 febrero 1.973

BERNARDO UNGRIA
D.p.
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