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Extracto de la Invencién

Un método de preparacién de una composicibn en
polvo para pintura, homogénea, termofijable que se cura pa-
ra formar un recubrimiento que exhibe durabilidad al exte-
rior, adherencia, resistencia al impacto y, en particular cg
pacidad de igualacién de color extraordinarias. E1 método
comprende: introduccién de una composicibn lfquida de pintu
ra, que incluye por lo menocs un copolimero entrecruzable ¥
un pigmento disperso uniformemente, en una zona de evapora-
cibén adaptada para calentar dicha pintura 1fquida de manera
que se evapore el disolvente inerte contenido en ella, pa-
sando la pintura 1lfquida a una zona de separacién; vaporiza
cibn de dicho disolvente para su eliminacién; separacién de
los componentes no volltiles de dicha pintura en estado fun
dido; refrigeracién de dichos componenteés no volltiles; gra
nulado de dichos componentes no voldtiles para formar partl
culas; mezclado de un agente de entrecruzamiento para el cg
polimero mencionado con el c¢itado polve; fusidn de dicha mez|
cla a una temperatura superior al punto de fusibn del men-
cionado polvo y el mencionado agente de en%recruzamiénto
inferior, sin embargo, al punto en el que tiene lugar el en
trecruzamiento para formar una masa fundida que tiene el
agente de entrecruzamiento uniformemente disperso en ella;
enfriamiento de la citada mesa fundida para formar un mate-
rial séiido; vy pulverizacidn para obtener una pintura en pol
VOe

Bsta seolicitud se refiere a un procedimiento pa-
ra preparar composiciones de pinturas en polvo que son ati-
les para proporcionar recubrimientos protectores y decora-

tivos de superficies scbre una gran vapiedad de sustratos
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' Antecedentes de la Invencién

que incluyen el vidrio, metal y varios otros que puedan re-
sistir la temperatura de curado del polvo,

| Més particularmente, la invencibn esté dirigida
a un método de preparacidn de composiciones para pinturas
en polvo termofijables que presenﬁan un aspecto homogéneo y
que se curan para formar un recubrimiento que exhibe durabi
lidad al exterior, adherencia, resistencia al impacto y en

particular uniformidad de color,

Las composici?nes de recubrimiento con polvos
que se emplean en la pintura de superficies son cada vez
més solicitadas en los Gltimos afios por varias razones en-
tre las que se incluyen aquellas que se refieren a la ecolgo
gfa, salud y seguridad, M&s particularnmente, tales composi-
ciones de recubrimiento de polvos son cada vez mls solicita
das porgue eliminan los disolventes utilizados en los siste
mas 1fquidos de pinturas que se utilizan comunmente, La apli
cacibn v secado o curado de tales composiciones 1lfquidas pa
ra pinturas requiere, por supuesto, la volatilizacidn del
disolvente vehfculo, de manera que el escape de este disol-~
vente a la atmbsfera crea riesgos para la salud y la seguri
dad asf como origina indeseables problemas de contaminacidn,
Las composiciones en polvo para pinturas, por otra parte,
se pueden curar por el calor de manera que se desprenda muy
poco o ninglin material volltil al ambiente.

Auaque se han propuesto numerosas composiciones
de pinturas en pelvo, los recubrimientos formados a partir
de tales composiciones compearten divergos problemas que in-
cluyen poco brille, un pobfe desarrollce de color, pobre ca-

pacidad de igualzdo y pobre matizado. Loé problemas asocia=-
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dos a tales recubrimientos son, por 1o memnos en parte, re=
sultado de los procedimientos con que se preparan estos pol
vos. En las técnicas anteriores los métodos de preparacién
de materiales en polvo para recubrimieﬁto incluyen pulveri-
zacién en molino de bolas, mezclado con hojas en Z y ex-
trusibn.

La molienda con bolas es el més sencillo de los
tres métodos., En la manufactura de recubrimientos en polvo
a base de epbxidos, por ejemplo, todos los ingredientes, ta
les como epoxiresinas granuladas, endurecedores 0 agentes
de curado, pigmentos y aditivos, se introducen en un moli~-
no de bolas forrado de cerdmica. Para pulverizar los mate~
riales se utilizen medios de puiverizado cerfmicos, de di-
versos tamaiios y formas, durante diez a i5 horas para produ
cir una mezclae. Tembidn se pueden utilizar otros tipos. de
molinos de bolas que llegan a mezclas similares en un tiem—
po més corto, Sin embargo, este nétodo no proporciona una
buena dispersidén de pigmentos y otroé aditivos, dando asi
por resultado polvos que al curarse forman recubrimientos
poco brillantes y opacos. Ademés, un procedimiento tal no
permite un color ni igualacién de matices satisfactorios del
recubrimiento.

En el mezclado con hojas en 7, se calienta pri-
mero la resina en un mezclador de placés en Z a su punto de
fusién, por lo menos, y cuando esté-fundida se afiaden lenta |
mente todOS los demfs ingredientes excepto el agente de cu-
rado. En general, la dispersibén requiere alrededor de 6 ho-
ras, después de lo cual se reduce la temperatura del mezcla-
dor de hojas en Z y se aﬁaée el agente de curado. En cuanto
el ag?nte de curado se ha mezclado convenientemente, se en-

)
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fria la mezcla fundida, se pulveriza y clasifica, Las compo
siciones obtenidas por este procedimiento suelen dar recu-
brimientos que tienen una dispersién inadecuada del pigmen=
to y necesitan abrillantado para acabado completo del recu-
brimiento, tal como se requiere en autombviles. Como en el
caso del procedimiento con molino de bolas en este caso es
tambiéﬁ dificil obtener un color:adecuado y un igualado de
maticeé. Ademés como se trata de un procedimiento disconti-
nuo ha de limpiarse a fondo el molino después de cada ope~
racién de las costras de material sensible al calor.

En el método de extrusién, la resina utilizada
se mezcla con los demés ingredientes en un mezclador a alta
velocidad paséndose después le mezcla a un aparato de ex-
trusién calentado. E1 producto de la extrusidn se enfria,
pulveriza y clasifica, Aunque los recubrimientos producidos
por este método son, en genersl, de mejor calidad que los
obtenidos a partir de polvos hechos segln los anteriores pro
cedimientos, sufren sin embargo, como los otros, falta de
flexibilidad en cuanto sl calor y la igualacién de matices,
Todavia otra desventaja de este procedimiento estriba en el
hecho de que el pigmento se dispersa por extrusién, requi-
riéndoge as{ velocidades més bajas de extrusién y un posi-
ble entrecruzamiento prematurc debido a los tiempos més pro
longados de permanencia a temperaturas elevadas. Esta reti-
culacién prematurg da como resultado un polvo que origi-
na recubrimientos con imperfscciones superficiales y brillo
escaso;

Una solicitud copendiente titulada Método de
Preparccién de Composicionés de Pinturas en Polvo-~I ¥ soli-

citada concurrentemente a ésta describe un método de prepa-
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racibén de pinturas en polvo que elimina muchos de los‘pro-'
blemas asociados con técnicas anteriores tales como antes se
han descrito. El método de esta solicitud comprende: intro-
duccibén de una composicidn liquida para pintura que incluye
por lo menos un copolimero entrecruzable y un pigmento uni-
formemente disperso en una gzona de evaporacidn adaptada pé—
ra calentar dicha pintura liquida asi como para vaporizar el
disolvente inerte contemnido en ella; el paso de la pintura
1iquida a una zona de separacidn; eliminacidén de dicho vapor
del disolvente; sacar los componentes no volatiles de dicha
pintura en estado fundido; enfriamiento de dichos componen-
tes no volédtiles; y pulverizacidén para obtener un polvo.
Aunque las pinturas en polvo preparadas seghln este procedi-
-miento den recubrimientos superiores a los obtenidos por loé
métodos de técnicas anteriores, el procedimiento estd sujeto]
a ciertos problemas. En particular, cuando el copolimero que
se emplea requiere la presencia de un agente de reticulacién
para el curado, ese procedimiento necesita ¢ bien que el
agente de reticulacién se mezcle con la composicidén 1i-
quida y sea tratado a través de las zonas de evaporacién ¥y
geparacidén 0 se mezcle con el polvo de copolimero, para sub
siguiente tratamiento en un mezclador de elevada velocidad
o similar. Cuandc- se elige la primera aiternativa, es deciry
se incluyen los agentes de reticulaciéﬁ' antes del trata-
.miento, la composicidn puede tener tendé#cia a reticularse
prematuramente durante el proceso. El gfédo aléanzado en
esto dependerd, por supuesto, de diversos factores tales co-
mo los copolimeros que se utilicen, el égente de reticula-
cidn parpicular empleado, el tiempo necesario de perma-

nencia en las zonas de evaporacidn y separacidén, la tempera-

1
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tura necesaria en las zonas de evaporacién y separacibm, -
ete. En cualquier caso, cuando se presentg una reticula-
cién prematura, es decir, que'tiene lugar durante el pro-
ceso, en una extensidn apreciable, las capas curadas fina-
les formadas a partir de los polvos exhiben imperfecciones
superficiales ("piel de naranja") y decrece el brillo, lo
cual puede hacer que el recubrimiento sea inadecuado para
muchas aplicaciones de acabado.

Cuando el agente de reticulacidén se mezcla sim-
plemente con el polvo pigmentado uniformemente, de acuerdo
con la segunda alternativa, es dificil obtener una adecuada
distribucibn del agente de reticulacidén. Como consecuen-
cia, tales composiciones de pinturas en polvo pueden curar-
se desigualmente y exhibir menor brillo y durabilidad al ex~
terior reducida.

En vista de la conveniencia de producir composiciones
de pinturas en polvo Gtiles como recubrimientos de acabado
o pulido.y en vista, también, de la abreviada discusidn -
anterior sobre técnicas previas o diferentes para produc-
cibn de polvos gque incluyen agentes de reticulacién es
objeto de esta invencidén proporcionar un método de prepa-
recién de pinturas en el que se mezcla un agente de reti-
culacién, cuidadosa y uniformemente, con el copoliméro que

ha de ser entrecruzado sin peligro de una reticulacidn pre-

matura.

"Breve descripcidén de la Invencidn

El objeto anterior se consigue, de acuerdo con es-
ta invencién, por un procedimiento de preparacidén de compo-
siciones en polvo gque comprende:

(4) introduccidén de una composicibén liquida de pintura que
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(3)

)

(D)

(E)

comprende una solucién de:

(1) un copolimero con grupos funcionales capa-

ces de entrecruzarse

(2) pigmento; y

(3) disolvente inerte
en una zona de evaporacién adsptada para calefaccibn
de dicha solucidn de manera que se evapore el citado
disolvente inerte;
suministro de calor a dicha solucibn mientras se pasa
la misma a través de la citada zona de evaporacibn y
mantenimiento de la temperatura déntro de dicha zona
de evaporacidén a un nivel '

(1) por encima del punto de fusién del citado

copolimero pero por debajo del punto en que
tiene lugar la degradacién;
(2) por encima de la temperatura a la que dicho
"disolvente inerte empieza a evaporarse;

paso de la mencionada solucidn desde la citada zona de
evaporacibn a una zona de separacibén y, mientras se
mantiene la temperatura dentro de la mencionads zona
de separacifn por encima del punto de fusibén del cita-
do gopoliﬁero, inducir la separacidn del citado vapor
del diéolﬁehte y dejar que los componentes no voléti-
les de la citada composicidn de pintura se reunsn en
estado fundido;
sacar los mencionados componentes no volétiles de la
mencionada zona de separacifn;
enfriamiento de los mencionados componentes no volati~

les para formar un material sblido;
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(F) granulacilén del citado material sbélido para formar par
ticulas pigmentadas uniformemente;

(6) mezclado de un agente de reticulacibn para el citado -
copolimero con dichas particulas;

(H) fusidén de dicha mezcla a una temperatura superior al
punto de fusidén de dicho gpolvo y dicho agente de reti-
culacidn pero por debajo del punto a que tiene lugar
la reticulacidn de manera que se forme una masa fundi-
da que tenga el agente de reticulacidn uniformemente
disperso en ella;

(I) enfriamiento de la citada masa fundida para formar un
material sélido; ¥y

(J) pulverizacién de dicho material sbélido para formar un
polvo.

Otros objetos y ventajas que pueden esperarse
de la invencibén se podrén deducir de la descripcidn detalla-
da de la misma, cuando se lea conjuntamente con los disefios
que se acompailan en los que:

La Figura 1 presenta un diagrama esquemitico de
un aparato adecuado para realizar la invencidbn; y

La Figura 2 muestra una vista parcial transver—
sal ampliada de las placas de evaporacidn de la Figura 1.

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Composicirones fitiles en el
Procedimiento de la Invencidn

Las composiciones que pueden tratarse, segin el
método ¢e. esta in?encﬁn, para preparar pinturas en polvo -
termoestables son composiciones de pinturas liquidas que -
contienen todos o casi todos los ingredientes de las pintu-~

ras en polvo deseadas disueltos en un disolvelte  imerte. El
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componente primario de la composicidn es un copolimero que
contiene grupos funcionales que pueden reticularse o cu-
rarse por exposicibén a elevadas temperaturas en presencia
de un agente de reticulacidén. Preferiblemente, el copolime-
ro de las composiciones liquidas de pinturas, {til en es-
te procedimiento, tiene una temperatura de transicidn vi-
trea (Tg) en el intervalo de 402C a 902C y un peso melecu-
lar medio (Fn) entre 1.000 y 15.000 aproximadamente. MAas
particularmente, los copolimeros preferidos deben tener un
peso molecular entre 2.000 y 8.500 aproximadamente. Una tem-
peratura de transicidn vitrea preferida para el copolimero
es la que esté en el intervalo de 502C a 802C con un peso
molecular (n) en el invervalo entre 3.000 ¥y 6.500., La tem=-
peratura de transicidn vitrea que se prefiere mis especial-
mente es, sin embargo, 602C a 702C con un peso molecular
(lh) en el intervalo 3.000 a 4.000.

Ademés, debe dispersarse un pigmento en la solu
cién del copolimero para formar el deseado color en la com-
posicién liquida« Al dispersar de esta forma la pigmentacién
deseada on la composiceibdn liquida antes de seliminar el di-~
solvente, de acuerdo con el procedimiento, es posible conse-
guir ﬁna condicién de los polvos que lleven a un color uni-
forme y preciso y a una igualacién de matices con pinturas
anteriores. De esta forma, el liquido piggentado puede pul-
verizarse o aplicarse de otra forma a paﬁeles de prucbas y
compararse con paneles patrdn para igualacidn de color ¥y ma-
tiz, segin los procedimientos conocidos por los especialis-
tas en técnicas de igualacidn de pinturas liquidas. Si esta
igualacidn no es adecuada, se puede dispersar cuidadosamen-

te més pigmento en la composicidn liquida, con facilidad.
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La inclusién y dispersién uniforme del pigmento en una com-
posiciSn de pintura lfquida que ha de convertirse finalmen-
te en una pintura en polvo representa, pues, una ventaja
significativa del procedimiento de esta invencién. Ademis
de copqiimero vy pigmento, la solucibén del copolimero puede
incluir un agente de control de fluencia, Tales agentes de
control de fluencia tienen que tener un peso molecular (M)
por encima de unos 100, Se prefiere, sin embargo, que el pe
so molecular (Mn) sea superior a 1,000 y sobre todo se pre=-
fiere entre 6,000 y 20,000 aproximadamete. Todavia, la solu
cibn dei copolimero que se ha de tratar con arreglo a esta
invencidn puede.incluir, ademés, otros aditivos en la pintu
re en polvo tales como catalizadores, agentes antiestéticos,
etc, Sin embargo, de acuerdo con esta invencién, no se incly
ye el agente de entrecruzamiento en la solucidén del copolf-
mero de acuerdo con las directrices de la solicitud concu-
rrente con &sta, antes citada. Se pueden mezclar por supues—
to otros aditivos tales como se ha mencionado, también con
el polve uniformemente pigmentado despuds del tratamiento,
de acuerdo con egta invencibén, si se desea, S5in embargo, la
calidad del recubrimiento obtenido a partir de las pinturas
en polvo es generalmente mayor si estos materiales se dis-
persan en la composicidn de pintura liquida antes del trata
miento. La razbn para estos resultados superiores es que el
proceso de la invencién lleva a cabo una dispersidém mucho
més cuidadosa y uniforme de estds aditivos en el polvo que
la que puede efectuarse por mezclado subsiguiente,

o Como ejemplo de composiciones que pueden disper
sarse 6 disolverse en un disolvente inerte'y tratarse de

acuerdo con el método de esta invencidn para formar una com
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13.781.380 ¥ %.752.870, asi como las descritas en la solici-

|tud de Patente U.S. nfms. 172.233 solicitada el 16 de Agos-

- |en polvo, cuya quimica es preferida para los polvos obteni-

12 -~

posicidén de pinturas en polvo esti la descrita en la Pat. U.

S. 1o 13.730.930; 3758635; 3.781.379; 3.787.633; 3.758.634;

to, 1971 y ahora sbandonada, Las patentes ¥y lasrsolicitudes

pendientes describen y reivindican composiciones de pinturas

dos for,el método de esta invencidm. Como ya se ha mencipna—
do, ;aS'cdmposisiones de pinturas liquidas que se tratan se-
ghn esta invenciédn incluyeﬁ casi todos los componentes de'ia'
deseada pintura en poivo excepto en lo que se refiere al agen
te de reticulacién. De esta forma, la quimica descrita en
las patentes Y solicitud antes mencionadas se aplica igﬁalﬁqg )
fe a las composiciones liquidas de esta invencidn, con la
fnica diferencia de la inclusién del disolvente inerte en es
ta invencidn el cﬁal se elimina al final. Auhqué la mafefia
descrita en las patentes y solicitud se ha de diseutir més
adelante, la discusidén completa de la misma se incorpora
aqui como refersncia.

Los. copolimeros sefialados en la patente ¥ sg
licitudes antes mehcion;das y los que se prefieren para fa-

bricacién de laspinturas en polvo, seginesta invencidén, se 0

licos. El-término monémero acrilico aqui utilizado.se refierp °
ia un monémero que tiene un grupo terminal.
H H H CH5
H-C=C-6H-C=¢C -
Todos los copolimeros de las descfipciones an;
tes mencionadas excepto en la patente U.S. nims. 3.758.633

describen copolimeros de metacrilato de glicidilo o acrilato

tiene preferiblemente por lo general a partir de mondmeros apri -



10

29

28

30

~una mezcla de &cldos dicarboxilicos alifiticos saturados de

=13 -

de glicidilo y otros diversos mondmeros con insaturacibén
etilénica sin grupo funcional. El mondmero con funcién ep-
xido en los cdpolimeros debe estar presente en una cantidad
entre aproximadamente 8 y 30 por ciento en peso ¥ los copo-
limeros deben tener preferiblemente un peso molecular (Mn)
entre aproximadamente 2.500 y aproximadamente 8.500. Losg
mondmeros con insaturacién etilénica que mno tienen funciéﬁ
incluyen mondmeros tales como metacrilato de metilo, metacril
lato.de butild, acrilato de butilo, acrilato de etilo,_acﬁi
lato de 2-etilhexilo, estireno, alfa-metilestireno, acrilo-
nitrilo y netacrilonitrilo.

En las anteriores patente y solicitudes
se describen diversos agentes de reticulacidn ttiles para
curado de los mencionados copolimeros de funcién eposido gqug
incluyen, en una breve enumeracidén: acidos aliféticos dicar
boxilicos, saturados, le cadena lineal; una mezcla de aci-

dos alifaticos dicarboxilicos saturados de cadena lineal;

cadena lineal y Acidos aliféticos monocarboxilicos, satura-
dos, de cadena lineal; difenoles con pesos moleculares en
el intervalo de 110 a 550; poliésteres terminados en carbo-
xilo o epoxi-esteres; resinas terminadas en hidroxi-fenol;
anhidridbs de &cidos carboxilicos; y diversos Atomos de ni-
trbégeno terciario. .

La patente U.S. 3.758.63%3 describe un co—-
polipero'que contiene mondmeros de funcidn carboxilo ¥y otrod
monbémeros con saturacidn etilénica sin grupos funcionales
tales como los citados antes, estando el copolimero reticu-

lado con un compuesto de funcibdn epdxido.
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Hay que hacer notar, naturalmente, que los deta-
lles cop respecto a cada uno de los copolimeros antes dis-
cutidos estén sefialados en la patente y las diversas soli-
citudes mencidnadas antes. La cantidad de agente de reticu-
lacién mezclado a una cantidad dada de copolimero segin el
procedimiento de esta invencién es, en general, la suficien-
te para proporcionar entre 0,8 a 1,1 grupos funcionales de
reticulacién por da grupo funcional de reticulacidén en el
copolimero. En cualquier caso, las cantidades necesar;as
para conseguir un buen reticulado se sefialan en cada una de
lasrsolicitudes y en la patente.

Los agentes del control de fluencia descritos por
la anterior patente y solicitudes pueden ser polimeros acri
licos que tienen una temperatura de transicidén vitrea por
debajo de la températura de transicidén vitrea del copdimero
de la mezcla. Los polimeros acrilicos preferidos que pue-
den utilizarse como agentes de control de fluencia son poli-
(a¢rilato de laurilo), poli-(acrilato de butilo), poli-(acri
lato de 2-etilhexilo), poli-(metacrilate de laurilo) ¥y poli-
(metacrilato de isodecilo). El sgente de control de fluen-
cia puede ser tambien un polimero fluorado con una tensidn
superficial, a la temperatura de horneado del polvo infe-
rior a la del copolimero utilizado en la mezcla. Natural-
mente pueden emplearse otros agentes de éontrol de fluencia
que presenten la citada caracteristica de tensién superfi-
cial y que son conocidos por los especialistas en estas
técnicas.

En general el pigmento constituye de aproximada-
mente un 3 a un 45% en peso & un recubrimiento de polvo.

Los pigmentos descritos en la patente y solicitudes sefiala-
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das antes, que son adecuados incluyen, aunque no se limitan
a ellos, los siguientes: silicocromato bésico de plomo (na-
ranja); dibxido de titanio (blanco); dibxido de titanio mhs
azul ultramar (azul); azul de ftalocianina més dibxido de
titanio (azul); verde de ftalocianina més dibxido de tita-
nio (verde); amarillo de ferrita mis dibxido de titanio
(amarillo); negro de humo (negro); negro de éxido de hierro
(negro); 6xido de cromo verde mds dibxido de titanio (ver-
de); rojo quindo més dibxido de titanio (rojo); y pigmento
naranja transparente de 8xido de hierro (naranja). General-
mente, se introducen los distintos pigmentos en las solucig
nes de pinturas lfquidas como bases de pulverizado que con-
tienen cantidades concentradas de los pigmentos dispersos
en un disolvente inerte de acuerdo con procedimientos bien
conccidos en las t8cnicas de preparacidn de composiciones 1;
quidas de pinturas,

Los distintos tipos de copolimeros @tiles para
formar las composiciones de pinturas lfquidas, que pueden
reducirse a polvos de acuerdo con el procedimiento de la
presemte invenchn, pueden obtenerse seghn una diversidad de
técnicas conocidas en la especialidad y que incluyen la po-
limerizacibn en solucién, la polimerizacibén en emulsién, la
polimerizacidn en suspensién, la polimerizacién en blogue,
etc, Sin embargo, se prefieren con mucho las técnicas de po
limerizacidn en solucibn, ya que conducen por si mismas a
la produccién mls expeditiva de polvos de acuerdo con esta
invencibn, Si se utiliza la polimerizacibn en solucibn sblo
se necesita afladir directamete diversos aditlvos tales como
agentes de control de la fluencia, soluciones de los pigmen-

tos, etc., a la solucién del copolfmero a continuacién de 1a
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polimerizacibén. Esta solucién puede entonces tratarse direc
tamente seglin el procedimiento discutido anteriormente, Es-
to contrasta con el uso de copolimeros obtenidos por otras
técnicas de polimerizacibn que requieren la recuperacibn
del copolimero y su posterior disolucién en un disolvente
sdecuado., Se deduce de aquf, naturalmente, que las bases de.
pulverizado de pigmentos utilizadas para colorear las compo
siciones ligquidas de pinturas podrian_prepararse nés eficaz
mente si el copolfmerc se obtiene inicialmente en solucién.
Ademés es mis flcil preparar los copolimeros de bajo peso
molecular fitiles en los recubrimientos en polvo por las tég
nicas de polimerizacidn de solucidén. Se pueden utilizar nu-
merosos disolventes inertes para llevar a cabo tal procedi-
miento de polimerizacidén en solucibn y los correspondientes
disolventes resultarfn obvios para los especialistas. Entre
los disolventes adecuados estim benceno, tolueno, xileno,
n-butilalcohol, isobutilalcohol, sec—butilalcohol, acetato
de isobutilo, acetato de n-butilo, metil-etil-cetona, die-
tilcetona, metilisobutilcetona y metil-n-propilcetona,

Hay que hacer notar que pueden tratarse, seglin
la invencidn, otras composiciones de pinturas 1{quidas dis~
tintas que las definidas especfficamente en la anterior dig
cusién de las composiciones. En tales composiciones se in-
ciuyen aquellas que contienen epéxidos y poliesteres como
copolimero asf{ como otros copolimerés conocidos por su ubi~
1idad en la formacidn de pinturas en polvo.

M&todo de tratapiento de composiciones,
segfin la Invencibn

De acuerdo con el método de esta invencién, la

composicidn 1fquida de pintura, que comprende preferiblemen |
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 terial en el resto del aparato, Desde la unidad de almacena

te por lo menos un copolimeroc que contiene grupos funciona=-
les capaces de reticulacidén 'y como se ha definido antes,
un pigmento, y un agente de control de la fluencia pero nin
ghn agente de reticulaciéon , se introduce, dispersa en
un disolvente inerte, en un aparato para transformar la pin
tura 1fquida en polvo. Un ejemplo de aparato de los muchos
tipos de sistemas de evaporacibén y separacidn que se pueden
utilizar para llevar a cabo el procedimiento de esta inven-
cién es el descrito por la Patete U,3. N2 3,073,380, La Fig,
1 es un diagrama de un aparabo adecuadc para realizar el
procedimiento e incluye dispositivos de evaporachn y sepa-
racidn de la anterior patente, Aunque los sectores de evapo-
racidn y separacibn del aparato se discutirfin después con dg
talle, se incorpora aquif 'la invencién de la anterior paten-
te come referencia. Se ha de sefialar, por supuesto, que es-—
ta descripcién se incluye unicamente como un ejemplo de un
tipo de aparato que puede utilizarse y no intenta en ningln
momento ser limitativa.

Con referencia ahora a la Figura 1, de acuerdo
con la invencién, la composicidén liquida de pintura se in-
troduce en un mezc¢lador de pintura, asi{ indicado, y allf se
agita para mantener une dispersidn completa y uniforme del
pigmento y de los distintos aditivos en la composicibn 14~
quida; De este mezelagdor sejlleva la composicibén liquida a
una unidad de almacenamiente a través de una vélvula de flg
tacién, que'no aparece en ls figura, manteniéndose solamen-
te qpef%antidad suficiente de la composicidn en la unidad

dd¢  almacenamiento para dejar una corriente continfa de me~

miento se lleva 1a composicidn liquida a través de la tube-
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. Yag platas contra las respectivas empaguetaduras 12, Esta

rfa de alimentacidn 2, con una bomba 4 de desplazamiento
positivo de velocidad variable, a una zona de evaporacibn
a una velBcidad que varia preferiblemente entre aproximada
mente 90,6 kg y 226,5 kg por hora (200 libras y 500 libras
por hora) prefiriéndose una velocidad de alimentacién de
aproximadamente 181,2 kg por hora (400 libras). A medida
que la composicibén lfquida de pintura se transporta desde
la unidad de almacenamiento con la bomba 4 de velocidad va
rigble, se le puede hacer pesar a través de un filtro, que
ﬁo aparece en la figura, para separar cualquier mabteria ex-
trafia. |

Después de pasar a través de la bomba 4, se
transporta el lfquide a través de la tuberfa 6 a la zona de
evaporacidn que puede constar de un evaporador de'placas in
dicado en términos generales en 8. Mientras la composicién
1fquida estd en el evaporador de placas, se evaporan el di
solvente inerte y otras impurezas voldtiles al pasar la com
posicién entre las placas que forman un camino tortuoso., El
material pasa a través del evaporador como una mezcla homo-
génea de los vapores de los componenteé volétiles y parti-
culas dispersas del polfmerc fundido. |

El evaporador de placas, cuys disposicidn de
placas se muestra, en seccibn transvefsal paréial, en la
Figura 2, compreﬁde una serie de placas, 10, que vén dis-
puestas en una relacibn de espaciadb por las empaguebadu=-
ras 12, Las placas estén como una unidad compactia en el bag

tidor X4 por un dispositive de compregién 16 que comprime

disposicidn de las placas Separadas por empaguetaduras defi-

ne una serie de espacios entpe @llas gue estfn en forma de
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1fquida a una temperatura con un nivel de (1) por encima

material alternado y pasajes del medio de calefaccién. La
primera placa de un par que forma un pasaje de material tie
ne una puerta de entrada, 18, y la segunda placa tiene una
puerta de salida 20, Medisnte las empaguetaduras 12, se dis
ponen espacios alternados para el flujo del medio de cale-
faccibn, tal como vapor sobrecalentado, o similar, que se
utiliza para la celefaccién de las-paredes de los espacios
que forman el pasaje de material, La puerta de salida en la
filtima placa conduce 2 la salida 22 que conecta con la 1f{-
nea 24 que transporta el producto a la zona de separacidn
que puede constar de un separador cbnico como el indicado ey
26, en forma general,

Como se indicd antes, el pasaje alternado del
evaporador proporciona una via para un medio de calefaccién
tal como vapor sobrecalentado u otro medio de calefaccién
dependiente de la temperatura requerida dentro del evapora-
dor, de manera que la composicién 1fquida de pintura que pa
sa por los restantes pasajes alternados puede calentarse a
la temperatura necesaria para efectuar la vaporizacibn de-
geada de los componentes volétiles. Tl medio de calefaccifén
se suministra al cambiador de calor de placas del evapora-
dor desde una fuente, que no se muestra en la figura, y se
recicla continuamente desde el cambiador de calor de placas
del evaporador a un calentador para mantener la temperatura
necesaria, Fl medio de calefaccidn ﬁeberé tener una tempera-

tura tal que sirva para calentar la composicién de pintura

de la temperatura en la que el disolvente inerte de la com=~
posicidn de pintura 1lfquida comienza a vaporizarse; y (2)

por encima del punto de fusidn del copolimero, pero por de-
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bajo del punto en el gue tiene lugar la degradacién del co-~
polimero, Por supuesto que las temperaturas que deben em=
plearse en las diferentes cdmposiciones 1fquidas de pinturas
que pueden tratarse segfin este método resultarén facilmente
deducibles por el operario dsspuds de considerar el copolf-
mero particular que se emplea, el disolvente inerte particu
lar en el que se dispersa el copolimero, etc., En forma am-
plia, las composiciones lfquidas de pinturas que caen dentro
de la esfera de esta invencibdn pueden tratarse en un inter=—
valo de temperatura entre aproximadamente 60°C y 315,69C
(1409F y 6002F), Preferiblemente, sin embargo, se mantiene
la temperatura dentro de la zona de evapo;acién por encima
de aproximadamente 104,42C (22092F) y sobre todo se prefiere
mantenerla dentro del intervalo 'entre 121,12 y 2002C (2502
y 3959F) aproximadamente,

Durante el funcionamiento, sl evaporador térmi-
co particular, representado en el dibujo, se dispone en los
llamados pasos del "material" en los que una empaquetadura
mantenida entre la cara en contracorriente de una placa y
las caras a favor de la corriente de la placa precedente
gufz a la composicién de pintura 1fquide y al vapor genera-
do por los componentes voldtiles dela misma, desde una aber
tura de entrada en el extremo de una placa a una aberibura
de descarga eﬁ el extremo opuesto de la capa adyacente ha-
cia el sentido de la corriente., Se muesira un "paso de calg
faccibn® donde la empaquetadwra se mantiene entre la cara
en contracorriente de una placa y la cara a favor de la co-
rriente de la siguiente placa adyacente y gufa el medio de
calefaccidn entre una abertura de entrada én un extremo de

una placa a una sbertura de salida en otro extremo de la
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sigulente placa. De esta forma el paso de material tiene el
calor aplicado en el lado opuesto de cada una de las dos
placas que limitan con &1, lo que proporciona una relacibn
extremadamente buena en la superficie de transferencia de
calor a la masa del material en tratamiento, Rapidamente se
induce una corriente turbulenta de la composicibén de pintu-
ra 1fquida por su paso a través del 4rea de seccidn trans—
versal extremadamente pequefia del pasaje cuando se pone en
éontacto con la superficie relativamente grande a través de
la que pasa el calor. En estas condiciones, la excelente
transferencia de calor origina la elevacién répida de la
temperatura del material hasta un punto en el que se genera
el vapor. Cuando la composicidn de pintura lfquida que com~
prende ahora una mezcla de material resinoso fundido y de
vapor del disolvente inerte pasa desde un paso de material
al préximo paso de material sucesivo se inducen cambios
bruscos sucesivos en la direccibn de la corriente. Los cam-
bios en la direccién junto con la velocidad que se mantiene
por control de la seccidn transversal del pasaje y la geng
racién de vapor mantienen el vapor en mezcla Intima con los
componentes polfmeros fundides en todo momento mientras el
material esté dentro de la zona de calefacecidn o evapora-
cibn,

Esta velocidad y turbulencia aseguran un buen
intercambio de calor y originan un elevado grado de volati-
lizacibén asi como un mezclado completo y uniforme de todos
los componentes no volétiles de la composicidén de pintura,
La turbulencia inhibe asf mismo, casi enteramente, el depb-
sito de los materiales sblidos de la manera que normalmente

tiene lugar en la evaporacién de un material delicado sobre
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una superficie caliente.

La mezcla homogénea de los componentes volhtiles
y de los componentes polimeros fundidos en combinaci dn con
los demfs aditivos distintos de la composicidén de pintura
pasa a través de la lfnea 24 al separador cénico 26 como se
indicd antes, E1 separador cénico se mantiene a una tempera
fura tal que el material se mantiene en &l a una temperatu-
ra superior al punto de fusibn de losrcomponentes no voléti
les y por encima de la temperatura de volatilizacibn del di
solvente, El separador cénico se calienta por una camisa, ng
presentada en la figura. El separador se mantiene también a
una presidn reducida entre aproximadamente 10 ¥ aproximada-
mente 500 mm de Hg preferiblemente entre 20 y 30 mm de Hg
gproximadamente por una bomba de vacfo 30, Debido a que la
tuberfa 24 al evaporador de placas se mantiene en régimen
abierto, se¢ mantiene también una presifén reducida dentro del
evaporador de plecas 8, Esta presidén reducida aumenta la ve-
locidad con la gue el material puede pasar a través de la z9
na de evaporacién y también efectuar una vaporizaciéu més
completa de los componentes volétiles. Los componentes Voli
tiles de la composicidn de pintura 1iquida se gacan del se-
parador a través de la lfnea 28 y se condensan en el conden-
sador, como se ha indicado, antes de pasar a un recepbor de
disolvente. Los componentes no volétiles de la composicidn
de pintura l{quida se depositan enténces en el fondo del se
parador donde se mantienen en estado fundido debido al ca=-
lor que se proporciona al separador,

Desde el separador, la mezcla del polimero fun-
dida se arrastra por medio de una bomba 34 de velocidad va-

risble a través de la linea 32, Bl material es transportado
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a través de los rodillos de distribucién 36 a una cinta re-
frigerada 38 donde se enfria el polimero por debajo de su
punto de fusién y forma un material laminado sélido. El ma-
terial que sale fuera del extremo de la cinta refrigerada s¢g
quiebra con una cuchilla, que no se muestra en la figura, y
cae dentro de un transportador 42. El transportador 42 lle-
va elrmaterial a una tolva 44 a través de la cual cae en un
granulador 46 que tritura el material en particulas. Desde
el granulador 46 las particulas pueden pasar, a través de

la linea 48, a una cémara mezcladora 50 donde se les afiade
la cantidad requerida de agente de reticulado. For supues-
to, el punto en el que se afiade el agente de reticulado --
después que la composicién de pintura ha recibido trata-
miento a través del evaporador 8 y el separador 26, no es
critico. Por ejemplo, el agente de reticulacién puede mez-
clarse en el granulador 46 con el material sélido que cae
de la cinba refrigerada 38.

Desde el mezclador 50 pasa la mezcla de particu-
las pigmentadas y el agente de reticulado a un aparato de
extrusién de dispersién 52, Este aparato de extrusidn es-
t4 calentado para una camisa para fundir la mezcla de par-
ticulas y el agente de reticulacidén. La mezcla, Que empie-
za a fundir en la seccidén de alimentacidén del aparato de
extrusidn se mezcla cuidadosamente y se funde toda en la
seccién de mezclado del aparato de extrusién, manteniéndose
la tempemtura en esta seccidén por encima del punto de fu-
gibén del copolimero y del agente de reticulado, pero por
debajo de la temperatura a la que tiene lugar el entrecru-
gemiento. El intervalo particular de temperatura emplea-

do varia desde luego, segin el copolimero y el agente de -




10

18

20

25

30

-24

reticulado particulares asi como la velocidad con que
el material se alimenta al aparato de extrusibn. En gene—
ral, para la mayorfa de los materiales gque pasan por el apa
rato de extrusibén la temperatura se debe mantener entre apro
ximadamente 602 y 2002C (1402 - 3950F), Es preferible que 13
temperatura esté en el intervalo 93,332 a 176,79C (200 =
3509F), Se pueden emplear, por supuesto, diferentes tamafios
de extrusores con diversas velocidades de alimentacibén, Por
ejemplo, se puede utilizar, para la alimentacibn, entre
45,3 y 135 kg de mezcla (100 y 300 libras) y preferiblemen~
te 79,2 kg y 113,2 kg por hora (175 y 250 libras).

Despuds del fundido y mezclado, la masa homogé-
nea pasz a través de la seccibén de descarga 54 del extrusor
52, por los rodillos de distribucibn 58 y sobre la cinta re-—
frigereda 60 donde el material fundido se enfrfa para forman]
un sblido, El material sblido, que lleva el agente de en-
trecruzamiento entremezclado uniformemente, se desprende al
final de la cinta refrigerada 60 y es cortado por la cuchi-
1la 62, El materizl quebrado cae en el transportador 64 que
lo 1leva a la tolva 66 a través de la cual cae en un pulve~
rizador 68, El pulverizador 68 tritura ¢l material a la me—
dida apropiada para su empleo como pintura en polvo, por
ejemplo, en mhrgenes entre 100 y 400 mallas aproximadamen-
te, y entonces el polvo se transporta al vacfo hasta los dg
pbsitos de recogida 70, Desde los depbsitos de recogida 70
el material pasa a través de un tamizador 72 para su clasi-
ficacibn por tamafios de particulas y se transporta entonces
al puesto de pesada 74,

Debe hacerse notar que gqueda dentro del marco

de esta invencidn el empleo e otros aparatos que compren-—
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dan las mismas etapas de evaporacidén y separacién de los dig
tintos componentes de la composicibn 1liquida de pinturas,
Ademds, es evidente que pueden utilizarse otros medios que
el de extrusibn de dispersibn para formar una masa fundida
mezclada de partfculas pigmentadas y agente de entrecruza-
miento, Por ejemplo, las barticulas pigmentadas granuladas
del copolimero y otros aditivos pueden calentarse y mezclar-
se con agentes de reticulacién = en un mezclador de hojas
en 2, como es conocido en la especialidad, a las mismas tenm
peraturas que las mencionadas antes para el extrusor. Ade-
més ha de entenderse que los siguientes ejemplos especificos
gse presentan por via de ilustracién y no de limitacidm,
EJEMPLC T

Se prepara una composicidn de pintura en polvo

en la forma que se seflala a continuacibn:

Preparacifn de la solucibn de resina A

Se carga un matraz de reaccidn eqﬁipado con agl
tador, termdmetro, refrigerante de agues y embudo para adi=-
cibn del mondmero con 100 partes en peso de toluenc y se ca
lienta a la temperatura de reflujo de sproximadamente 1109C,
Se afiade gota a gota, a través del embudo de adicién de mo-
nbémero, una mezcla de 45 partes en pesc de metacrilato de
metilo, 40 partes en peso de metacrilato de butilo y 3 par-
tes en peso de peroctoato de t-butilo a lo largo de un pe-
riodo de aproximadamente 3 horas mientras se agita y se man
tiene la temperatura en el reflujo. 3e continfia refluyendo
durante un periodo adicional de 3 horas despuds de las cua~
les los moﬁémeros se han convertido prfcticamente por complg
to en polimerd, La solucidn de resina resultante tiene una

viscosidad de burbuja Gardner Holdt de T a H € 252C,
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Preparacidn de la base pulverizada del pigmento

Se prepara una base de pigmento de dibxido de
titanio por molido com arena de 60 partes en peso de dibxi-
do de titanio, 30 partes en peso de Solucibén de Resina Ay
10 partes en peso de tolueno a una finura Hegman de7,5.

Preparacibdn de la solucidn de pintura

Se prepara una solucién de pintura blanca mez-
clando 45 partes en peso de la base molida del pigmento aig
xido de titanio con 57 partes en peso de Solucidén de Resina
A y 0,3 partes de poli~(acrilato de laurilo) (ih = 10.000)
con agitacidn durante 20 minutos,

Esta solucién de pintura blanca se-lleva al de-~
gseado matiz blanco con trazas de la base molida de.pigmento
coloreado, ﬁor aplicaciiones repetidas en paneles de ensayod

Preparacibn del polvo

La solucidn anterior de pintura se carga en un
depbsito de alimentacibén donde se mueve continuamente con
un agitador. Se lleva despubs la solucién a través de una
tuberfa de alimentacibn con una bomba de desplazamiento po-
sitiyo a velocidad variable a un ritmo de 181 kg por hora
(400 libras por hora) a un cambiador de calor de ﬁlacas ca=
lentado con vapor sobrecalentado a 9,8 kg em™2 (140 psi) pa
ra mantener asf una temperatura de 171,12 - 176,72C (340~
350eF). Los componentes volitiles de .la solucién de pintura,
que consisten en tolueno y pequeflas cantidades de monémeros
sin reaccionar e impurezas, se vaporizan en el cambiador de
calor de placas para formar una doble corriente flufda de
una fase continfia de vapor sobrecalentado de los componen-
tes volltiles y una fase discontinua de los componentes no

volitiles de la solucibén de pintura, Los componentes no vo
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14tiles de la solucibn de pinturas se suspenden en la fase
vapor y son expuestos continuamente a una nueva superficie
calentada resultando un lfquido que se concentra progresi-
vanente,

La mezcla de componentes volAtiles y no volhti-
les pasa desde el cambiador de calor de placas a un separa~
dor cbnico que se calienta por el mismo vapor sobrecalentado
que fluye como antes a través de una camisa que rodea al se-|
parador, Asf se mantiene el separador a una presién de apro-—
ximadamente 30 mm de Hg, Los componentes volétiles de la meg
cla se condensan en un refrigerante con camisa de agua y se
reunen en un tanque de recogida, Los componentes no voldti-
les, o producto, gotean por gravedad sobre el fondo'del ge-
parador en forma de un fundido, Este polimero fundido se
bombea entonces a una cinta refrigerada equipada con un ro-
dillo de distribucién para un enfriamiento r&pido a forma s
lida, El producte sblido se saca de la cinta refrigerada con
una cuchilla y se deposita en un granulador donde se tritural
en partfculas grueses y se mezcla con 3,5 partes de &cido

azelaico, Esta mezcla se lleva a un aparato de extrusibn de

rd

dispersidn que lleva una camisa de 5 cm (2 pulgadaé). La tem|
peratura de la camisa de la seccibn de alimentacidn del ex~
trusor se lleva hasta un intervalo de 10 - 65,562C (50~1502F].
El calor de mezclado en la seceibn de mezcla se lleva a la
temperatura de 93,32 - 104,49C (200-2202F) y se suministra
calor adicional para alcanzar la temperatura de 126,79C
(2609F), Despubs de la mezclz, se descarga la masa fundida
de la seccidn de descarga a una temperatura por debajo de
176,72C (3509F) a una velocidad de aprozimadamente 90,6 kg

por hora (200 libras por hora). Este material se hace pasar
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de monbmero con 100 partes en peso de metil-etil-cetona y s¢g

entre rodillos distribuidores y se deposita sobre una cinta
refrigerada para su enfriamiento répido a forma sélida. El
producto s61lido se saca de la cinta refrigerada y es trans-
portado a un pulverizador para molido hasta un tamafio de
particulas de 200 mallas,

Sustratos de recubrimiento

La composicibén de la pintura en polvo preparada
antericormente se pulveriza sobre paneles de acero con base
eléctrica empleando una pistcla de pulverizacidn de polvo
electrostitico que trabaja a una tensibn de carga de 50 KV,
Después de la pulverizacibn, se calienta el panél a 1759C
durante 20 minutos. La pintura presenta una buena durabili-
dad exterior, adherencia, resistencia al impacto y éxcelen—
te igualado de matices. La misma composicidén de pintura ex-
hibe también una buena adherencia sobre paneles de vidrio,
latén, zinc, aluminio, cobre y bronce.

BJEMPLO IT

Se prepara una composicidn de pintura en polvo

de la forma sefialada a continuacién:

Preparacifn de la solucién de Resina A

Se carga un matraz de reaccidn equipado con agi

tador termémetro, refrigerante de agua y embudo de adicibn

calients a la temperatura de reflujo de aproximadamente 8020
Se aflade gota a gota, a través del embudo de adicidn de mo-
ndmero, una mezcla de 42 partes en peso de metacrilato de

metilo, 18 partes en peso de scrilato de glicidilo, 40 par-
tes en peso de metacrilato de butilo y 3 partes en peso de
peroctoato de t-butilo, en un periodo de 3 horas aproxima-

damente mientras se agita y se mantiene el disolvente a re-
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flujo. Se continua refluyendo durante un periodo adicional
de 3 horas, después del cual los monbmeros se han transfor-
mado practicamente por completo en polimero,

Preparacibn de la base molida del pigmento.

Se prepara una base molida de pigmento dibxido
de titanio por dispersibn de 60 partes en peso de didxido de
titanio, 30 partes en peso de Solucién de Resina A y 10 par
tes en peso de metiletilcetona,

Se prepara una base molida pastel por dispersibn
de 10 partes en peso de 8xido verde de cromo con 70 partes
de Solucidn de Resina A y 20 partes de metiletilcetona.

Preparacibn de la solucibdn de pintura

Se prepara una solucibén de pintura verdé pastel
por mezcla de 17,8 partes en peso de base molida de pigmento
de dibxido de titanio con 69,1 partes en peso de Solucidn
de Resina A, 2,7 partes de base molida de bxido verde de cro|
mo y 0,3 partes de poli-acrilato de lawrilo (Fn = 10,000)
con agitacibn durante 20 minutos,

Se aplica la solucidn de pintura verde a pane-
les de ensayo y se igualan en color al matiz de verde desea
do con trazas de base molida, '

Preparacibédn del polvo

Se lleva la solucidn de pintura anterior a un
evaporador de placas comc el descrito en el Ejemplo I a una
velocidad de 181,2 kg por hora (400 libras por hora), Se
mantiene la temperatura en el evaporador térmico de placas
| & 121,19C aproximadamente (2509F). Se lleva entonces la mez
cla de vapor y componentes rno volAtiles a un separador cb-
nico que se mantiene a una presidn de 60 mm de Hg donde el

vapor de disolvente se separa y el polimero fundido se deja

13




10

18

20

25

30

acumular en el fondo del separador. El polimero fundido se
enfria 7 se granula como en ¢l LEjemplo I y se mezcla con 3,9
partes de Acido adfpico. Se lleva la mezcla a un mezclador
de hojas en Z y se calienta hasta que funde a 165,62 (3%08F)
Después de una mezcla culdadosa, el material fundido se en-
fria y pulveriza.

Sustratos de recubrimiento

La composicibén de pintura en polvo preparada co-
mo se indic§ antes, se pulveriza sobre paneles de acero, SO
metido a un campo eléctrico vtilizando una pistola de pul-
verizacibén electrostitica de polvo que funciona a 50 KV. Des
pués de la pulverizaci6n, se calienba el panel a 17020 du~
rante 20 minutos, La pintura presenta una buena adhérencia,
buena resistencia al impacto y excelente igualacibén de co-
lor, La misma composicién de pintura exhibe asi mismo una
buena adherencia sobre paneles de vidrio, latdn, zinc, alu~-
minio, cobre y bronce.

EJEMPIO0 II1

Se prepara una composicién 4e pintura en polvo
de la forma sefialada a continuacién:

Se prebara una mezcla de monémerocs que.tiene la
siguiente compbsici6n: metacrilato de glicidilo 15% en peso,
acrilato de bufilo 20% en pesc y mebacrilato de metilo 65%

en pes@. Se disuelve un cuat~o por ciento en peso de un ca-

$alizador 2,2-azo-bis-(2-metil~propionitrilo) (AIBN) en la

mezcla de mondmeros, Se afiade lentamenta la mezcla a tolueno
a reflujo (100 partes) agitindose energicamente en atmbsfera
de nitrbgeno., Se dispone un refrigerante en la parte alta
del recipiente de tolueno para condensar los vapores de to-

lueno y hacerlos volver al recipiente. Se afiade la mezcla
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de mondmeros a través de una vilvula de regulacidén y se con-
trola la adicién para mantener una temperatura de reflujo
con s8lo una pequefia frgceibn de calor suministrada de un
calentzdor externo. Despuds de que se completa la adicién
de la mezcla de monbmeros, se mantiene =21 reflujo con calor
externc durate 3 horas adicionales, El polimero tiene una
temperatura de transicibn vitrea de 652C y un peso molecu-
lar (ﬁﬁ) de 3,000,

Preparscién de la base molida

Se prepara una base molida de pigmente de didxi
do de titanio por trituracibén con arena de 60 partes de
didxido de titanio, 30 partes de la anterior solucién de re
gina y 10 partes de tolueno, |

| Se prepara una base molida azul por tfituracién
con arena de 10 partes de pigmento azul de ftalocianina con
70 partés de lé solucibén de resina y 20 partes de toluemno,

Preparacibédn de la solucidn dz vintura

Se prepara una scolucidn de pintura azul pastel
por mezcla de 17,8 partes en peso de base molida de pigmen-
to dibxido de titanio con 69,1 partes de la solucién de re-
gsina, 2;7 partes de la base molida azul, 0,38 parfes de
trietilendiamina, 0,019 de cloruro de tetraetilamonio y
0,76 pértes de polimetacrilato de laurilo (Mn = 6,000)

Preparacidn del polvo

La solucibdn de pintura anterior se lleva a tra
vés del gvapordader de placas y del separador como en 91
Ejemplorl. Se enfrfa el polimero fundido, se granula y mez-
cla con 3,54 partes de fcide subérice. Se suministra la mez
cla a1 @xtrusor de la misma forma seflalada en el Ejemplo I

manteniéndose la temperatura de la seceibn de mezclado del
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aparato de extrusién a 154,49C (310°F), Después de la ex-
trusibn, el material homogéneo se enfria y pulveriza hasta
un tamafio de particulas de 250 mallas,.

Recubrimiento de sustratos

La compésicién anterior de polvo se pulveriza
electrostiticamente sobre diversos sustratos como en el
Ejemplo I y se cura por calor a I502C durante 15 minutos.
El recubrimiento obfenido tiene una buena adherencia al acg
ro, vidrio, latén, zinc, aluminio, cobre y bronce. Los recy
brimientos también exhiben buena resilisncia j excelente
igualacibén de color,

EJEMPLO IV

Se prepara una composicidn de pintura én polvo
como sigue: Se prepara una mezcla de mondmeros que tiene la
siguiente composicién: metacrilato de glicidilo 15% en pe-
so, metacrilato de metilo 456 en peso y mebtacrilato de bu~
£ilo 40% en peso. 3e disuelve tres por ciento en peso del
catalizador AIBN en la mezcla de mondmeros la cual se aiiade
luego lentamente A tolueno a reflujo y se trata de la forma
sefialada en el Ejemple III para dar un copolimero que tiene
una temperatura de transicién vitrea de 532C y un.peso mo=-
lecular medio (Mn) de 4.000, ,

Se prepara una base molida ie pigmento de didxi
do de titanio por trituracidn con arena de 60 partes en pe-
so de dibxido de titanio, éO partes en peso de la anterior
solucidn de resina y 10 partes en peso de tolueno.

Se prepara una solucibn dé pintura blanca por
mezcla de 45 partes en peso de base molida de pigmento de

didxido de titanio con 57 de la anterior solucidn de resi-

na, 0,07 partes en peso de bromuro de tetrabutilamcnio, ¥
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0,175 pertes en peso de poliaecrilato de laurilo (M¥n = 10,000
Se aplica la solucidn de pintura blanca a paneles de pruebas
y se ipuala el color al matiz deseado de blanco con trazas
de la vase molida del pigmento coloreado,

Esta solucién de pintura se trata a continuacién
a través del cambiador de celor de placas y de los separado-
res discutidos en el Ejemplo I con excepcibén de que la tem—
peratura de la zona de evaporacifn se mantiene a 232,22C
(4509F) y la presidn en el separador a 120 mm de Eg.,

Se saca la-composicibén de pintura fundida del sg
parador, se enfrfa, se pgranula y se mezcla con 0,74 partes
en peso de Acido lafirico y 3,17 partes de &cido azelaico. Se
funde la mezcla en un mezclador de hojas en Z a 15550
(275eF) y se enfrfa y pulveriza a polve de 200 mallas,

La composicidn de pintura en polvo preparada an-
tes se aplica électrostéticamente a divsrsos sustratos que
se calisntan entonces a 1752C durante 20 minutos. La compo-
sicidn de recubrimiento exhibe una bucna adherencia, resis-
tencia 8l impacto y capacidad de igualacidn.

EJEMPLO V

3e prepara una composicién de pintura ébmo se in|
dica a continuacidn:

En la composicién de pintura de este Ejemplo se
emplea 2l mismo copolimero que el preparado en el Ejemplo IV
Se prepara una base molida de pigmento de didxido de tita;
nio por trituracién con arena de 60 partes de difxido de ti
tanioy, 30 partes de solucibn de resina y 10 partes de tolue
no. Se prepara una base de pigmento amarillo por molienda de
10 partes de pigmento amarille de ferriba con 70 partes de

solucidn de resina y 20 partes de tolueno.
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_como sigue:

Se prepara una solucién de pintura amarillo pas
tel por mezcla de 17,8 partes en peso de base molida de pig
mento de didxido de titanio con 69,1 partes de solucién de
resina, 2,7 partes de la base molida amarilla, 0,076 parfes
de bromuro de tetrabutilamonio y 0,190 partes de acrilato de
polilaurilo (¥Mn = 10,000). Esta solucién de pintura se apli
ca sobre varios paneles de ensayo y se contrasta en color y
matiz frente a paneles patrén,

La sclucibn de pintura de color contrastado se
trata a continuacidn a través de evaporador y separador como
en el Ejemplo I, con granulado y mezclado con 4,58 partes
de Bisfenol A, Esta mezcla se trabaja a través del extrusor
de dispersién como en el Ejemplo I con la excepcién.ﬂe que
la temperatura mantenida deniro de la seccibdn de mezclado
del aparato de extrusidén es de 165,62C (3302F), Lucgo se
enfria el material fundido, se pulveriza a 250 mallas y se
aplica a un panel sometido a un campo eléctrico empleando
uné pistola de pulverizacibn electrostética de polvo que
trabaje a una tensidn de carga de 50 KV, Después de realiza
da la pulverizacién, el panel se calien%a a 1759C durante
20 minutos. El recubrimiento obtenido sobre el paﬂel tiene
una buena adherencia,resistencia al impacto y capacidad pa-
ra igualar color asfi como una buena resistencia al tolueno,
gasolina, butznona y metanol.

EJEMPLO VI

Se prepara una composicién &e pintura en polvo

Se prepara una mezcla de mendmeros que tiene la
siguiente composicibn: metacrilato de glicidi10715%_en peso ¢

metacrilato de metilo 50% en peso y estireno 35% en peso. S¢
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hacen reaccionar los monbmeros segln el procedimiento sefia~
lado e¢n el Ejemplo III utilizéndose 3% en peso del catali-
zador AIBN, El1 copolimero resultente tiene un peso moleculan
de 4500 y una temperatura detransicién vitrea de S09C,

Se prepara una base molida de pigmento de diéxi-
do de titanio por triturado con arena de 60 partes de dibxi
do de titanio, 30 partes de la solucién de resina anterior
10 ﬁartés de tolueno. Se prepara una base molida amarilla
por triturade con arena de 10 partes de amarillo de ferrita
con 70 partes de solucién de resina y 20 partes de tolueno.

Se prepara una sclucibn de pinbura amsrillo pag
tel mezclando 17,8 partes de la base molida de pigmento de
dibxido de titanio con 69,1 partes de la solucién dé resina,
2,7 partes de la base molida amarilla, 0,38 partes de cloru-
ro de tetrametilamonio y 0,76 partes de poli(acrilato de 2-
etilhexilo). Esta composicién de pintura liquida se iguala
en color por aplicacidn a paneles de prueba y ajuste de co-
lor y matiz con pigmento adicional. A sontinuacidn se trata
la solucidn en el evaporader y separador de acuerdo con el
procedimiento sefialado en el Ejemplo I. Ll materisl se en-
fria, se granula y se mezcla con 14,9 portes en peso de un
agente d@ reticulacidén . tberninado em carboxilo que se
prepara como sigue: Se introducen 500 g de Epon 1001 (equi-
valente de epbxido 500 g) en una clpsula de acero inoxida~
ble con manta de calefaccibén. Se calienta la epoxiresina a
1109C, Se afiaden 194 g de Acido azelaico, mientras se aglta
la epoxiresina, Después de un tiempo de reaccién de 30 mi-
nutos, se obtiene una mezcla homogénes. Se .vierte la resina
de la mezcla, que estd solamente a medio reaccionar, en un

recipiente de aluminio y se enfria. Se pulveriza la mezcla
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s8lida para pasér a través de un tamiz de 100 mellas em-
pleando un mezclador, Esta mezcla es luego trabajada y ca-
lentada a 93,339C (2009F) en un mezclador de hojas en Z. El
ﬁaterial as{ formado se enfria y pulveriza a 220 mallas,

Se aplica electrostaticamente la composicidn de
pintura en polvo preparada anteriormente a diversos sustra-
tos y se calienta a una temperatura de 1702C durante un pe-
riodo de 30 minutos. Los recubrimientos presentan buena ad-
herencia, resistencia al impacto y capacidad de igualar el
color,

EJEMPIO VIT

Se prepara una qomposicién de pintura en polvo
como sigue: .

Se mezclan juntes los menémeros, metacrilato de
glicidilo, 15% en peso, metacwilato de metilo 45% en peso ¥
metacrilato de butilo 40% en peso, En la mezcla de mondmeros
se disuelve tres por ciento en peso del catalizador AIBN. 5S¢
afiade la mezcla lentamente sobre alcohol sec-butflico a re-
flujo (100 partes) agiténdose vigorosamente bajo atmbsfera
de nitrégeno. Se dispone un refrigerante en la parbe alta
del r4cipiente de alcohol para condensar los vapores de al-
cohol ¥ hacerloé volver al recipiente.'Se aftade la mezcla
de mondmeros a través de una vilvula de regulaciln y se con
trola el intervalo de adicidn para mantener una temperatu-—
ra de reflujo con sbélo una pequefia £raccién de calor sumi-
nistrade por un calentador externo. Despuls de completada
la adicidn del mendmero, se mantiene el reflujo eméleando

una.iueute exbterna de calor durante tres haras adicionales,

'E1 copolimero formado por esve pboced:uuento de polimeriza~

cibn en solucidn tiene una temperatura de bransicibn vitrea
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de 53%°2C y un peso molecular Mn = 4,000,

Se prepara una base molida de pigmento de dibxi
do de titanio por trituracién con arena de 60 partes en pe-
so de dibéxido de titanio, 30 partes de la anterior solucidn
de resina y 10 partes en peso de alcohol sec~butflico, Se
prepara una solucidn de pintura por mezcla de 45 partes en
peso de la base molida de pigmento de dibxido de titanio con
57 partes en peso de la solucidn de resina, 0,76 partes de
bromurc de tetrabutilamonio, y 0,175 partes de poli(acrilato
de laurile) (Mn = 10,000). Se trata esta solucién con el pro
cedimiento serialade en el Ejemplo I con las siguientes ex—
cepciones: se mantiene la temperatura de la zona de evapora
cibn a 87,782C (1909F) y la presibn en el separador-a 25 mm
de Hg; asimismo se mantiene la temperatura de la seccibn de
mezclado del aparato de extrusibén a 250°2C, Tl polvo se muele
en molino de bolas con 14,9 partes de un agente de reticu- -
lacién terminado en hidroxilos fen8licos segln se discute
en la solicitud n2 de serie 172.225,

EJEMPLO VIII

Se prepara una composicién de pintura en polvo
como sigue: |

Se prepara la siguiente mezcla de monbmeros: me-
tacrilato de glicidilo 5% en peso, metacrilato de metilo 554
en peso y metacrilato de butilo 40% en peso, Se mezcla un
tres por ciento enrpeso del catalizador AIBH con los monéme
ros y se disuelve la mezcla completa en 100 partes de tolue-
no, La reaccibdn se lleva a cabo segln el procedimiento sefia-

lado en el Ejemplo III y el copolimero resultante tiene una

'temperatura de transicidn vitrea de 582C y un peso molecular

de 4,000,




10

18

20

25

30

Se prepara una base molida de pigmentd de dibxi
do de %titanio por mezcla de 60 partes de la solucidn de re-
sina y 10 partes de tolueno,., Se prepara una base molida ro-
ja mezclando 10 partes de pigmento rojo quindo con 70 parted
de la solucién de resina ¥y 20 partes de tolueno,.

Se prepara una solucidén de pintura roja mezclan
do 17,8 partes en peso de base molida de pigmeﬁto de dibxi-
do de titanio con §9,1 partes de la solucibn de resina, 2,7
partes de base molida roja, 0,176 partes de bromuro de tetry
butilamonio y 0,190 partes de poli(acrilato de laurilo)

(¥n = 10.000). Esta solucién de pintura se pulveriza sobre
paneles de ensayo y se igualan color y matiz con paneles ﬁg
trén. DeSppés de este contraste, se somete la splucién a
tratamiento a través de un evaporador y separador, de acuer
do con el procedimiento sefialado en el Bjemplo I. El mate-

rial asf{ obtenido se enfria, se granula y mezcla con 2,1l pax

.tes de anhidrido meleico, Se trabaja entonces la mezcla en

el extrusor seglin el procedimiento del Ejemplo I con la ex-
cepcibn de que se mantiene la temperatura a 1509C, El mate-
rial fundido se enfria y pulveriza hasta polvo de 160 mallas
Esta composicidén de pintura en polvo se deposita luego elec
trostéfioamente sobre diversos sustratos, Los recubrimien-
tos exhiben buena adherencia, buena resistencia al impacto
y capacidad de igualacién de color y matiz.
EJEMPLO IX

Se prepara una composicién de pintura en polvo

como sigue:
’ . Se prepara la siguiente mezcla de monSmeros:

Scido metacrilico 5% en peso, metacrilato de metilo 50% en

peso y metacrilato de butilo 45% en pesc. Esta mezela de mo
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némeros se¢ polimeriza segfin el procedimiento sefialado en el
Ejemplo III con tres por ciento en pesc de AIBN afiadido como
catalizador,

3e preparan bases pulverizadas de pigménto azul
v de dibxido de titanio como en los anteriores Ejemplos pero
con esta solucibn de resina, Se brepara una. composicibn de
pintura lfquida mezclando 17,8 partes de la base molida de
dibxido de titanio, 69,1 partes de la solucién de resina,
2,7 partes de la base molida azul, 0,076 partes de bromuro
de tetrabutilamonio y 0,190 partes depoliacrilato de lauri-
lo (¥n = 10,000), El copolfmero asf{ obterido tiene una Tg
(Temperatura de transicién vitrea) de 532C y un peso molecu-
lar (Mn) de 4.000, Zsta composicién de pintura liquida se
pulveriza sobre paneles de ensayo y se iguala el color, Se
somete el 1fquido a tratamiento hasta forma granular segfn
los procedimieﬁtos del Ejemplo I con la excepcidn de que la
temperatura en la zona de evaporacibén se mantiene a 104,40C
(2209F) y la presibn en -la zona de separacién a 50 mm de Hz,

Los grénulos resultantes se mezclan entonces con 9,9 partes

de Epon 1001 (vease pags. 4-66 del Handbook of Epoxi Resins)
La composicibén de pintura en polvo resultante se meazcla a
90,562C (1959F) en un mezclédor de hojas en Z; se enfria, re
frigers, pulveriza y aplica a diversos sustratos, curédndose
por calor a 1752C durante 20 minutos,.

A la vista dec esta descripeibén, se les puede ocu
rrir muchas modificaciones a los especialistas en esta téc-

nica,., 8e intenta que todas estas modificaciones que caigan

dentro del verdadero marco de la invencién se incluyan den-

tro de las adjuntas reivindicaciones,

En resumen, la Patente de Invencién que se soli-
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{'a través de una zona de evaporacidém que comprende un camino

cita deberd recaer sobre las sigulentes:

FEIVINDICACIONES

1.- Un método de preparacidn de composicioﬁe
homogéneas de pintura en polvo termofijeble que comprende

(A)'hacér pasar una composicidén.de pintura
liquida formada por una solucién de |

» 1) wn cépolimero que contiene grupos func;g

nales reticulables ¥y que tiene una temperatura de transicidd
vitrea en el intervalo de &OQC a 902C y un peso molecular,.
medio entre apfoximadamente 1000 y aprox. 15.000.

2) pigmento y,

%) disolvente inerte,

sinuoso de seccién transversal relativemente estrecha, pro-
longado en direccidén lateral a la direccidén de la corriente
de dicha solucidén a través de dicha zonaj .

(B) calentar dicha solucidn mientras esti
dentro de dicha zona de evaporacidén a una temperatura:

1) por encima del punto de fusién del mencio| "
nado copolimero pero por debajo del punto en el que tiene 1y
gar la degradacidn; '

2) por éncimé de la temperatura a la cual el
méhciongdo disolvente inerte comimza a evaporarse,
provocando asi una tubulencia de corriente de dicha solucién
denfro.de dicha zona de evaporacidén y menteniendo de esta
forma una mezcla homogénea intimamente ligada de los Vapores
de los componentes volétiles de dicha solucién y las parti-
culas en dispersién de componentes no volétiles de dicha S0
ﬁncién;

(C) paser la men¢ionada mezcla homogénea des
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mar particulas uniformemente pigmentadas,

{ da que tieme el agente de reticulacidén uniformemente disper

mar ua material sélido y,

~41 —

de dicha zona de evaporacidn a una zona de separacién y man
teniendo entretanto, la temperatura en la mencionada zona

de separacidbn por encima del punto de fusidén de dicho copo

limero, dando lﬁgaf-a que se separe'el'mencionado.Vapor de

disolvente y permitiendo recoger los componeﬁtes no volati

les en estado fundido; ‘ .

(D) separar los menciomlos componentes no °

(E) enfriar dichos componentes no volatiles
para formar unmterial sélido,

- (F) granular dicho material sélido para for}

(G) mezclar un agente de reticulacidn para |
el citado 6opolimero con dichas particulas. | .

(H) fundir la citada mezcla a una tempefa—
tura superior al punto de fusién de dichas particulas y di-
cho agente de reticulacibén pero inferior al punto en que

tiene lugar la reticulacidn para obtener asi una masa fundi

so en ella;

(I) enfriar la citada masa fundida para for

7 () puiverizar dicho material sélido para
formar un polvo.
2.~ Un método seghn la reivindicacién 1,
daracterizado j)orque dicha zona de evaporacidn comprende un
cambiador de calor de placas. .
3.- Un método segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque dicha zona de evaporacidn y separacién

se mantienen a presgidn reducida.
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] solucibén a través de la zona,

| ppovocando asi una turbulencia de corriente de dicha solucid

4.~ Un método seglin la rdvindicacidn 1,
caracterizado porque comprende |

(A) hacer pasar una composicibén de pintura
liquida formada por una solucién de

7 1) un copolimero obtenido a ﬁartir de acri-

lato de glicidilo o metgcrilato de glicidiio y un mondmero -
con insaturacién etilénica en las proporciones_necesariaé.:
para obtener un copblimero con una temperatura de transicidn
vitfea en el iZntervalo de #02C y a. 90°C y un peso molecular
medio en el intervalo de 2.500 a 8.500

2) Un agente de control de fluencia que tie

" 3) pigmento,

4) disolvente inerte,

a través de una zona de evaporacién mantenida a presidn redu

¢ida, comprendiendo dicha zona de evaporacién un camino sinu

so de seccidn transversal relativamente estrecha, prolongado|”

en direccidn lateral a la direccidn de la corriente de dicha| .

B) calentar dicha solucidén mientras estéd den
tro de dicha zona de evaporac1on a una temperatura - - ‘

1. por encima del punto de ebullicidn de -
dicho copolimero pero porrdebaao del punto en el que tlene

lugar la degradacidn.

2. Dpor encima de la temperatura a la cual

el mencionado disolvente inerte comienza a evaporarse.

dentro de dicha gzona de evaporacién ¥y manteniendo de esta.
forma una mezcla homogenea 1nt1mamente ligada de los vapores

de los componentes volatiles de dicha soluciénm y las partl-

[ 5%
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| ro, dando lugar a que se separe el mencionado vapor y permis

“ltiene el -agente de reticulacidn uniformemente dispersc en

fmar un material sélido y,

culas en dispersidén de los componentes no volétiles de di-
cha solucidn.

(C) pasar la mencionada mezcla homogénea donl
de dicha zona de eﬁaporacién a una zona de separacién y man-
teniendo entretanto la temperatura en la mencionada zona dé

separacidn por encima del punto de fusidén de dicho copolfime-

fiendo recoger dichos componentes no volatiles en estado fun
dido.’ '

(D) eliminar dichos componentes no volatiles
de dicha zona de sepracidn, .

(E) enfriar dichos componentes no volatiles
para formar un material sbélido por depbdsito de los mismos so

bre una superficie refrigerada,
particulas uniformemente pigmentadas,

citado copplimero con dichas particulas,
b (H) fﬁndir la citadd mezela a una temperatu-
ra superior al punto de fusidn de dichas particulas y dicho
agenté de reticulacidn pero inferior al punto en que tiene

lugar la reticulacién para obtener asi una mesa fundida que

ella.

(I) enfriar la citada masa fundida para for-

(J) pulverizar dicho material sélido para fon

mar un polvo.
£, 4 . 3 3 L 4
D.~ Un m&todo seghn la reivindicacidn 4, ca-

racterizado porque la temperatura dentro de la zona de evapo

(F) granular dicho material sélido para formar

(G) mezclar un agente de reticulacidén para el

L3l
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-'15 000.

| prolongado en direcciér: lateral a la direccién de la corrien|

nadp'copolimero pero pcr debajo del punto en el que tiene

racidn se mantiene entre aproximadamente 121,19C y aprox..
2002C (250eF-3952F).

6.~ Un método segin la reivindicacidn 4,
caracterizado pdrqﬁe diqha mezcla se realiza a una temperaty .
ra de entre aprox. 609C.y aprox. 2002C (1409F-395°F).

7.~ Un metodo segin la re1v1nd1caclon i,
caracterlzado porque comprende '

A) preparar un copolimero que contiene gru
posrfuncionales reticulables por polimerizacidén de solucidn
en un diéolvente inerte, dicho copolimero tiene una tem@eratg
ra de transicién vitrea comprendidas en el intervalo de 402C

y 902C y un peso molecular medlo de entre aproX. 1000.¥y aprox.

B) agregar pigmento en dicha solucién'de'cg
polimero.

C) pasar una solucidén que comprende los ingr)

I

dientes de (4) y (B) awma zona de evaporacién que tiene un

camino sinuoso de seccidn transversal relativamente estrecha,

te de dicha solucién a través de dicha zona,
D) calentar dicha solucién mientras esté
dentro de la zona de evaporaolon a una tegeratura

. 1) por enclma del punto de fu51on del mencio|

lugar la degradacidn;
' 2) por encima de la temperatura a la cual
el meéncionado disolvente inerte comienza a e%aporarse,
provozando asi una turbuleﬁcia de corriente-de dicha solu-
cién dentro de dicha zona de evaporacidén y manteniendo de

esta forma una mezcla homogénea intimamente ligada de los v
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- 45,

pores de los componentes volatiles de dicha solucidén y las .
larticulas en dispersién de componentes no volétiles de di
cha solucidn; -

E) pasar la mencionadarezcla homogénea des
de dicha zona de evaporacidn a una zona de sparacidn y man
teniendo entretanto, la temperatura en la mencionada zona
de sepracibn por encima del punto de fusidén de dicho copoli
mero, dando lugar.a que se separe el mencionado vapor de di-
solvente y permitiendo recoger los componenyes no volatiles
en estédo fundido;

F) eliminar los mencionados componentes no
volatiles de dicha zona de separacién.

G) enfriar dichds cdmponentes no volatiles
para formar un material sblido,

H) granular dicho material sélido para for
mar particular uniformeﬁente pigméntadas,

| JI) mezclar un sgente de reticulacién para

el citado copolimero con dichas particulas.

| J) fundir la citada mezcla a una temperatu-
ra superior al punto ds fusidn de dichas particulas y dicho
agente de reticulacién pero inferior al. punto en que tiene
lugar la reticulacidn para Bbtener asi una masa fundida que
tiene el. agente de reticﬁlacién uniformemente dispem en
ella.

K) enfriar dicha.masa fundida ﬁara formar
una material sbélidoj;

L) pulverizar dicho material sblido para b
L AMar un polvo. A
8.~ Un método segin la reivindicaecién 7, .

caracterizado porque la temperabura dentro de dicha zona
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1, 4 y 7 caracterizado porque dicha mezcla tiene lugar en

extrusor de dispersién.

| 1icita: UN METODO DE PREPARACION DE COMPOSIONES HOMOGENEAS

en la presente Memoria descriptiva Que consta de cuarenta y

- 45—

de evaporacidén se mantiene entre aprox. 121,1°C y aprox. .
2002C (2509F-3950F) y dichas zonas de evaporacidén y sepéraé-
cidn se mantienen a presibdn reducida. 7
9.- Un método segin la reivindicacién 7,
caracterizado porque dicha mezcla se realiza‘a una tempera-
tura de por lo menos 609C (1409F). -

10.- Un método seghn las reivindicaciones -

un mezclador calentado de hojas en Z.
11.- Un método seglin las reivindicaciones

1, & y 7 caracterizado porque dichanezcla tiene lugar en un

12.- Un método segin 1= reivindicaciones

anteriores, caracterizado porque dicha mezcla se realiza a

una temperatura de entre aprox. 602C y aprox. 176,790,(2909Ff.;

3509F) .
" 1%3.~ 8= reivindica por Gltimo como objeto

sobre el que ha de recaer la Patente de Invencidén que se sg

DE PINTURA EN POLVO TERMOFIJABLE.

Todo conforme queda descrito y reivindicado

sels péginas mecanografiadas y dibujos adjuntos.

Madrid, 20 de Agosto de 1974
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