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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE ALQUIDOS SATURADOS
MODIFICADOS,

Solicifante: BRITISH INDUSTRIAL PLASTICS LIMITED, entidad briténice,
residente en 77 Fountain Street, Manchester M2 2EA, In-

glaterra.
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Egta invencidén se relaciona con mejoras en la
fabricacibn de alquidos saturados modificados.

De acuerdo con la presente invencién se propor-
ciona un procedimiento para la producecién de un alquido sa-

5. turado modificado, que comprende reaccionsr (i) un componen
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te alcohélico que incluye como minimo un dialcohol o poli-
alcohol con (ii) un componente &cido carboxilico que incluye
como minimo un écido dicarboxilico o policarboxilico, para pro.
ducir un alquido saturado sin modificar que tiene un Indice

de acidez (més adelante definido) de 10 a 50 y preferiblemente
de 15 a 40; y reaccionar el alquido saturado sin modificar con
wna cantidad tal de un monoepbxido que ses capaz de resccionar
con hasta un 10 4 de los grupos 4cido carboxilico totales pre-
sentes en el componente &cido carboxilico antes de la reaccién
de dicho componente con el componente aleohélico, para reducir
el Iindice de gecidez.

Preferiblemente, el Indice de acidez se reduce a un
valor inferior a 10, Igualmente, con preferencia, el alquido
gin modificar y el modificado tienen, cada uno, un indice hi-
droxilo (més sdelante definido) del orden de 20 a 300 y més
preferiblemente de 40 a 150. El epbéxido es preferiblemente un
6xido de etileno monosustituido, cuyo sustituyente es con pre-
ferencia un grupo alifédtico, més preferiblemente un grupo hi-
drocarburo alifético y aim més preferiblemente un grupo que
tiene como minimo 5 &tomos de carbono. Otro sustituyente pre~
ferido es un grupo R—CO~OCH3 en donde R es un grupo hidrocar=-
buro con 8 a 10 &tomos de carbono.

El éomponente alcohélico puede contener uno o més
dioles o polialeoholes seleccionados, por ejemplo, entre tri-
metiloletano, trimetilolpropanc, etilenglicol, propilenglicol,
glicerol, pentaeritritol, neopentilglicol y hexanodiol y el
componente 4cido carboxilico puede contener uno o més 4cidos
diearboxilicos o policarboxilicos seleccionados, por ejemplo,
entre dcido isoftdlico, &cido tereftdlico, 4cido adipico, Geido

azeldico, dcidos dfmeros y decido trimelitico.
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do carboxilico dibédsico alifético presentes en el componente
4cido carboxilico, no asciendan g més del 25 % e incluso més
preferiblemente a no més del 15 %, de los equivalentes totales
de 4cido carboxilico del mismo. Igualmente, con preferencia esté
presente un polialcohol o 4cido policarboxilico (y no mis de
uno) en el componente alecohélico o 4cido carboxilico, respecti-
vamente, es decir, un alcohol o 4cido carboxilico con una fun-
cionglidad superior a 2 (denominado de aqui en adelante como
"componente polifuncional®), El numero de equivalentes del com
ponente polifuncional es con preferencia no superior al 40 %,
més preferentemente no superior gl 25 %, del nimero total de
equivalentes del tipo en cuestidén presente en el componente
alcohblico o 4cido carboxilico.

En virtud de la presente invencién, es posible pro-
dueir alquidos saturados epoxi-modificados que tienen puntos
de reblendecimiento de 70 a 1102C y, en los espectos preferi-
dos, de 80 a 1009C,

En una versién preferida de la presente invencién,
los constituyentes del componente alcohélico y del componente
4dcido carboxilico, se afiaden por geparado a un recipiente de
reaccién, haciéndose reaccionar para producir un alquido satu=-
rado sin modificar que tiene un Indice de acidez no superior
a 40 y con preferencia de sproximsdasmenie 20, y este alquido
sin modificar se hace reaccionar con un monoepéxido que actia
como un barredor de 4cido para reducir el Indice de acidez del
alquido modificado resultante a un valor inferior a 10. De
este modo, en una de las versiones de esta invencién, la reac—

cién se inicia entre 1 mol de trimetilolpropano, 8 moles de

neopentilglicol y 6 moles de 4cido isoftélico, ¥ se contimia
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por la adicién de 1 mol de trimetilolpropano, 2 moles de f
fcido isoftélico ¥ 1 mol de Acido sdipico, para producir un
alquido sin modificar con un indice de acidez de 20 aproxi-
madamente; egte alquido sin modificar ge hace reaccionar con
aproximedamente 0,5 moles de un monoepbéxido para reducir el
Indice de acidez final a un valor inferior a 5, y producir un
alquido modificado que tiene un Indice de hidroxilo de apro-
ximadamente 100 y un punto de reblandecimiento (método de la
bola y anillo) de 859C aproximsdamente. El dcido adipico

ge emples como un 4cido flexibilizante.

En toda egte memorig y en las reivindicaciones, el
tindice de acidez" y el "indice hidroxilo" se expresan como
equivalentes en mg de hidréxido potisico por gramo de alquido
sélido.

Ser4 evidente que las relaciones molares de los
constituyentes de los componentes alcohblico y 4cido carboxi-
lico, no son criticas en tanto en cuanto se consigan los indi-
ceg de acidez e hidroxilo anotados.

Los glquidos saturados modificados producidos me-
diante esta inveneidn, son eminentemente adecuados para uti-
lizarse en técnicas de revestimiento con polvo. Para este fin,r
el alguido modificado se mezcla con un agente reticulante y
opcionalmente con una carga, pigmento u otro aditivo o aditi-
vos. La mezcla se homogeiniza, se extruye y se moltura pera
producir vn polvo de tamafio de particula inferior a 100 micras.
El polvo puede aplicarse a un sustrato medianté una pistola
de pulverizacidn electrogtitica o medignte una técnica de pul-
Verizaeién con llama, para producir un revegtimiento duro,

flexible y adhesivo.

Los agentes reticulantes apropiados son isocianatos
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bloqueados , anhidridos, alcéxidos met4licos, epéxidos y
ciertas resinas aminoplésticas.

Los siguientes ejemplos se muestran pars ilustrer
la presente invencién con més detalle. En estos ejemplos "pep®
significa partes en peso; todos los valores de viscosidad
fueron registrados sobre soluciones consistentes en 65 % p/@
del alguido modificado en 2-metoxietanol.

EJEMPIO 1

Se cargaron en un reactor 134 pep de trimetilolpro-
pano y 832 pep de neopentilglicol, calenténdose & unos 1302C.
Se afladieron entonces 996 pep de 4cido isoftdlico y la mezclg
se calenté hasta iniciarse la destilacién de aguas. La reacciébn
ge continué hasta un Indice de acidez (expresado como mg KOH
por gramo de alquido sélido) inferior a 5,1. La mezcla de
reaccién se enfrid a unos T70°C y se afladieron 109 pep de dci-
do adipico, 455 pep de Acido isoftélico y 134 pep de trimeti-
lolpropano. La mezcla se calentd una vez méas hasta iniciarse
la destilacién de agua. La separacién de agua se continud
haste obtener un Indice de acidez de 19,8, El alquido fué en-~
tonces enfriado a 1952C y se afiadieron 160 pep de un éster
de glicidilo suministrado por Shell Chemical Co. Ltd. bajo la
marce registrada Cardura E. Los reactantes se mantuvieron a
190 - 1952C hasta alcanzar un Indice de acidez de 3,8, en cuyo
momento se descargd del reactor el alquido modificado.

El alquido modificado asi producido, proporcioné un
paunto de reblandecimiento (bola y anillos B.S. 2782-1034) de
86 a 872C, un Iindice hidroxilo de 96 y una viscosidad de
14 ~ 144 (Tubos de burbujas de viscémetro PRS a 259(C).

Se mezclaron intimamente 95 pep del alquido modifi-

cado, 5 pep de dianhidrido piromelitico y 50 pep de diéxido de
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titanio rutilo, y a continuacién se homogeneizé en un extru-~
der a 90 - 1009C. Después de enfrisr, el extruido se molturé
finamente empleendo un molino de martillos, para dar un tama-
fio de particula inferior a 100 micras. Las particulas asi{ pro-
ducidas se aplicaron a un sustrato metidlico por medio de uns
pistola de pulverizacién electrostética y el revestimiento
en polvo obtenido se estufé durante 30 minutos a 1852C. Para.
un espesor de pelicula de 50 a 60 micras, los revestiﬁientos
eran continuos y poseian buena dureza, adhesién y flexibili-
dad.

EJEMPLO 2

Se cargaron en un reactor 134 pep de trimetilolpro-

 pano y 936 pep de neopentilglicol, calenténdose a unos 1302€.

Se afiadieron entonces 996 g de &cido isoftAlico y la mezcla
de reaceién se calenté hasts iniciarse la destilacién de agua.
La separacidn del agua se continud hasta alcanzer un indice
de acidez de 4,1. El contenido del reactor gse enfrid entonces
a8 wnos 1702C y se afiadieron 498 pep de dcido isoftdlico y se
calenté una vez més la mezcla hasta comenzar la destilacién
de agua. La separacién del agua se continud hasta alcanzar
un Indice de acidez de 21,1 y el alquido se enfrié entonces a
unos 1952C, Se afiadieron 180 pep de Cardura E y los reactantes
se mantuvieron a 190 - 1952C hasta que el Indice de acidez
disminuyé a 3,1. EL alquido modificasdo fué descargado del
reactor.

El slguido modificado asi obtenido era fragil y
dié un punto de reblandecimiento de 85 -~ 86¢C, un Indice de
hidroxilo de 87,5 y una viscosidad (PRS a 250C) de 12A.

Se combinaron, en lsg forma descrita en el ejemplo 1,

70 pep de este alquido modificado, 30 pep de B.1065 (un isofo-
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rén-diigocianato terminado fabricado por Veba-Chemie ACT) y

50 pep de diéxido de titenio rutilo. El polvo se aplicéd a un
gustrato metdlico mediante una téenica de pulverizacién elec-
trostédtica y se estufd entonces a 1852C durante 30 minutos.
Para un espesor de pelicula de 40 a 50 micras, los revesti-
mientos eran continuos, brillantes y exhiblan buena dureza y
adhesién.

EJEMPLO 3

Se afladieron a un reactor 134 pep de trimetilol~
propano y 832 pep de neopentilglicol, calentindose a 130¢¢,

Se afladieron entonces 996 pep de Acido isoftélico y el conte-
nido del reactor se calentd hasta iniciarse la destilacidn de
aguea. La separacién del agua se continué hasts conseguir un
indice de acidez de 4,8 y los reactantes fueron enfriados en—
tonces a unos 1702C, Se afladieron 498 pep de Acido isoftdlico
v 134 pep de trimetilolpropano y la temperaturs se incrementé
una vez mAs pars promover la destilacién del ggua. La desti-
lacién se continué hasta alcanzar un Indice de acidez de 20,8.
El alquido se enfrié a unos 1602C y, en un periodo de 2 horss,
ge affadieron a la resina 100 pep de 6xido de octeno (un pro-
ducto desarrollado por Laporte Itd.). Esto proporcioné un
alquido modificado con un Indice de acidez de 4,3, un Indice
de hidroxilo de 118,1, una viscosidad de 13 (tubos FRS a 2520)
y un punto de reblandecimiento de 832C,

Se combinaron y se conformaron a un polvo, en la for-
ma descrita en el ejemplo 1, 92,5 pep de este alquido modifi-
cado, 7,5 pep de dlanhidro piromelitico y 50 pep de diéxido
de titanio rutilo.

Los revestimientos aplicados mediante una técnica

de pulverizacibn electrostética, se estufaron durante 30 minu-
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revestimiento de 50 micras y poselan también buena adhesién,

dureza y flexibilidad.

EJEMFPLO 4

Se cargaron en un reactor 107,2 pep de trimetilol-—
propano y 665 pep de neopentilglicol, calenténdose a unos
1302C. Se gfladieron 797 pep de 4cido isoftilico y la mezcla
reactante se calent$é hasta iniciarse la destilacién del agua.
La separaciébén del agua se continud hasta alcanzar un Indice de
acidez de 5,1 y el contenido del reactor se enfrid entonces
a 1700C, Se afiadieron 364 pep de 4cido isoftélico, 114 pep
de &cido azeldico y 107 pep de trimetilolpropano, y la mezcla
se calenté una vez mas pars promover la destilacién del agua.
Ta destilacibén se continué hasta alcanzar un indice de acidez
de 19,5. El alquido se enfrié a 1902C y se afiadieron 100 pep
de Cardura E. Los reactantes se mantuvieron a 1902 - 1959C

hasta que el Indice de acidez disminuyé a 5,1. El alquido mo-

1 dificado asi producido estabs caracterizado por un punto de

reblandecimiento de 902C, una viscosidad de 14 (tubos FRS a
252C) y un Indice hidroxilo de 93,1.

De forme andloga al ejemplo 1, se combinaron, se
conformé en polvo y se pulverigd, sobre un sustrato metédlico,
95 pep del élquido modificado, 5 pep de dianhidrido piromeliti—
co ¥y 50 pep de dibéxido de titanio. Los revestimientos fueron
estufados durante un periodo de 30 minutos a 1852C. Las belicu—
las curadas, para un espesor de 60 micras, tenian buen brillo,
adhesidn, dureza y flexibilidad,

EJEMPLO 5

Se cargaron en un reactor 107 pep de trimetilolpro-

pano y 748 pep de neopentilglicol, calenténdose a unos 1302C,
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Se afiadieron entonces 797 pep de Acido isoftdlico y la mezcla
reactante se calentd hasta iniciarse lg destilacién de agua.
Ia destilacién se continué haste alcanzar un Indice de acidez

de 4,8, en cuyo punto el contenido del reactor se enfrié s

| unos 1702C, Se afiadieron entonces 332 pep de 4cido isoftélico

¥y 90 pep de &cido dimero (Emery 30 20 ex Unilever Emery) y

la temperaturs se incrementé para promover nuevamente la desg-
tilacibén del agua. La destilacién se continué hasta alcanzar
un indice de acidez de 19,6 y el algquido se enfrié entonces a
1902C, Se afiadieron 110 pep de Cardura E y los reactantes se
mentuvieron a 190 - 1952C hasta que el Indice de acidez dis-
minuyé a 4,8. BEsto produjo un alquido modificado con un punto
de reblandecimiento de 82 a 83, un indice hidroxilo de 84,1 ¥y
una viscosidad de 12 (tubos FRS a 2500).

De forma andloge a la indicada en el ejemplo 1, se
combinaron 95 pep del alquido modificado, 5 pep de dianhidrido
piromelitico y 50 pep de didxido de titanio, se conformé a un
polvo ¥ se pulverizé sobre un sustrato metilico.

Las peliculas fueron estufadas durante 30 minutos
a 1852C, Los revegtimientos curados eran continuos g un espe-
gor de peliculs de 45 micras y exhiblan una buens dureza y
adhegidn,

EJEMPIO 6

Se afisdieron a un reactor 832 pep de neopentilgli-
col, calentédndose a 1352C aproximadamente., Al glicol fundido
se afisdieron entonces 996 pep de Acido isoftilico y los reac-
tantes se calentaron hagta iniciarse la destilacién de agua.
La geparacidn del agus se continué hasta alcanzar un Indice de
acidez de 5,1 y el contenido del reactor se enfrié a unos

1702C, Se cargaron al reactor 192 pep de anhidrido trimelitico
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- piromelitico y 50 pep de didxido de titanio rutilo, se conformé

agua. DLa destilacidén se continué hasta obtener un Indice de

acidez de 30,2. El alquido se enfrid a 1902C y se cargaron al

matréz 250 pep de Cardura E. Los reactantes se mantuvieron a

190 = 1952C hasta que el Indice de acidez descendié a 0,4.

El alquido modificado asi produeido dié un punto de reblande-

cimiento de 86 - 872C, una viscosidad de 13 (tubos PRS a 259C)

¥y un Indice de hidroxilo de 79,2. |
De forms similar a la indicada en el ejemplo 1, se

combinaron 95 pep del alquido modificado, 5 pep de dianhidrido

a2 un polvo que se pulverizé sobre un sustrato metélico. Los re-
vestimientos fueron estufados durante 30 minutos a 1852C, para
dar peliculas que ersn continuas, brillantes y duras.

Los ejemplos anteriores pueden ser considerados como
ilustrativos de un proceso de *tres etapas para la produceién
de alguidos modificados, en el cual el alquido sin modificar
se produce en dos etapas mediante reacecidén de por lo menos
vn dialcohol o polialcohol con al menos un 4cido dicarboxflico
0 policarboxilico, para formar un alquido intermedio que se
hace reaccionar entonces con otro constituyente del componente
alcohélico o del componente &cido carboxilico, 0 con al menos
un constituyente de ambos componentes. En otra versidn prefe-
rida de la invencidn, el alquido modificado se prepara mediante
un proceso de dos etapas en el cual los componentes alcohélico
¥y écido carboxilico se hacen reaccionar in toto en una sola
etapa. Bl siguiente ejemplo 7 es ilustrativo de esta versién
preferida.

EJEMPLO 7

Se carga en un reactor 268 pep de trimetilolpropano,
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832 pep de neopentilglicol, 109 pep de &cido adfpico y 1.451
pep de 4cido isoftélico, calenténdose hasta iniciarse la des-
tilacién de agua. La reaccién se continde hasts alcanzar un
indice de gcidez de aproximadamente 20, Bl alquido gin modifi-
car asi producido, se enfria a 195¢C aproximadamente, se afig-
den 160 pep de Cardura E y los reactantes se mantienen a 90 -
195¢C, hasta slcanzar un Indice de acidez de 4 aproximadamente
en cuyo momento el alquido modificado se descarga del reactor.
El alquido modificado asi producido, tenia propie-
dades sorprendentemente similares g las del alquido modificado
del ejemplo 1. Un material de revestimiento en polvo, produci-
do a partir del alquido modificado, y aplicado en la forma
descrita en el ejemplo 1, exhibia también propiedades equiva-

lentes.

Descrita suficientemente la naturalezs del invento,
asi como la maners de reslizarse en la prictica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundgmental., También se hace constar que el invento
corresponde a una sgolicitud de patente presentada en Inglgterrd
con el n? 41,697 de 8 de septiembre de 1.972, acogiéndose por
lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia del re-
ferido invento por lo que se solicita Patente de Invencién por
20 afios en Espafla, sobre: PROCEDIMIENTO PARA L4 OBTENCION DE
ALQUIDOS SATURADOS MODIFICADOS; caracterizéndose por lo si-
guientes

L

1.- Procedimiento para la obtencién de alquidos se-

turados modificados, caracterizado porque comprende reducir el

DN
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indice de acidez de un alquido sin modificar que tiene un
Indice de acidez de 10 a 50, y producido por reaccidn de un
componente aloohélico que incluye como minimo un di- 6 poli-
alcohol con un componente Acido carboxilico que incluye al me-
nos un Acido di~ o policarboxflico, mediante reaccidén de dicho
alquido sin modificar con una cantidad tal de un monoepéxido
que sea capaz de reaccionar con hasta 10 % del componente 4ci-
do carbox{lico total antes de la reaccién de dicho componente
con el componente alcohdlico.

2.~ Procedimiento segin la reivindicaecién 1, carac-
terizado porque el indice de acidez se reduce a menos de 10,

3.~ Procedimiento segin la reivindicaeibn 1 6 2,
caracterizado porque el alquido sin modificar y el alquido mo-
dificado, tienen cada uno vwn Indice hidroxilo del orden de 20
a 300.

4,- Procedimiento segin cualquiera de lag reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porque el monoepéxido es un
6xido de etileno mono-sustituido.

5.-~ Procedimiento segin cualquiers de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado porgque el slquido sin modi-
ficar es uno producido en dos etapas, por reaccién de por lo
menos un di- o polialcohol con al menos un 4cido di- o poli-
carboxilico, para formar un alquido intermediario, el cual
se hace reaccionar entonces con otro constituyente de los com-
vronentes alcohélico o &cido carboxilico o con al menos otro
componente de cada uno de los componentes,

6.~ Procedimiento para la obtencién de alquidos sa~
turados modificados, tal y como queda sustancialmente deserito

en la presente Memoria.
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Esta Memoria consta de 13 hojas escritas a méquina

por una sola cara.

Madrid, 2% HOY 1973
BRITISH INDUSTRIAL PLASTICS LIMITED,

GOMEZ ACEED Y IMOBEY -
P Ps Flimado: L Gaala M
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