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EXTRACTC DE LA INVENGION

Un método de preparacién de una composicibdn de
pintura en polvo, termofijable, homogéﬁea, que se cura para
dar un recubrimiento que presenta durabilidad al exterior,
adherencia, resistencia al impacto y, en particular capaci-
dad de igualacién de color extraordinarias, El método com-
prende: introduccibn de una composiciéﬁ 1iquida de pintura,
que incluye al mencs un copolimero entrecruzable y un pigmern
fo disperso uniformemente, en una zona de evaporacidn adap—
tada péra calentar dicha pintura 1lfquida asf{ como para eva-
porar el disolvente inerte contenido eﬁ ella; paso de la
plntura 1f{quida a una zona de separacidn; evaporac16n de di
cho vapor de dlsolvente para su eliminacibn; separa016n de
los componentes no volhtiles de dicha pintura en un estado
fundidé; eﬁfriémiento de los citados componentes no voléti
les; y pulverizacibén para obtener un polvo,

| Esta solicitud se refiere a un procedimiento pa
ra preﬁarar compbsiciones de pintura éﬁ polvo que son Gti-
ies paia proporcionar recubrimientoé superficiales protec-

tores 7 decorativos sobre una diversidad de sustratos gue

1nc1uyen v1dr19, metal y otros sustratos que puedan resis-—

tir la Lcmperatura del curado anl DO1VC4 Més particularmen~-

te, es*a solicitud esté dirig rida hacia un método de prepara

cién de comp051c1ones de nlnnura en pc-vo termofijables que

presentan carfcter homogénec y qhg se burau para formar un

v

recubrimiento que exhibe duzabilidad &2 exterior, adheren—
cia, resistencia al impacto y, en particular, capacidad de
igualacibén de color extraordinarias, '

ANTECEDENTES DE IA INVENCION

Las composiciones de recubrimiento en polvo pars
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ser utilizadas en la pintura de superficies se vienen soli-
citando ceda vez més ¢n los Gltimos afios POT varias razones
entre las que se incluyen las relativés a la écologia, sa-
lud ¥y segurida@. En particular, esﬁecialmente, tales compo~
siciones de reéubrimiento en polvo se solicitan ?orque eli
minan la nécesiaad de disolventes utilizados en los siste-
mas 1fquidos dé pintura como los utilizados comunmente, La
aplicacién y éécado‘o curado de estas-composiciénes 1{qui~-
das de pinturafrequieren, por supuesto, que se volatilice
el vehfculo disolvente, dando con ello lugar al escape del
disolvente a 1é atmbésfera y creando riesgbs para la salud y
la seguridad aéi como problemas indeseables de contamina=
cibn, Las compésiciones de recubrimiento en polvo, sin em=-
bargo, son curébles por el calor de manera que desprenden
poco o ningln Qgterial al ambiente.,

Auﬁgue han sido propuestas numerosas composicig
nes de pinturaren polvo, los recubrimientos formados a par-
tir de talesréomposiciones presentan diversos problemas en-
tre los que sefiﬁcluyen poco brillo, pobre desarrollo de ce
lor, pobre capacidad de igualacibn de color y pobre matiza-
do, Los problé@as asociados & tales recubrimientoé son, por
lo menos en parte, un resultadb de losippocedimientos con
los que gseé preparan estos polvos, Los métodos preViOS de ma
nufactura de materialés de recubrimiento en polvo ineluyen
la molienda con bolas, mezclado con hoﬁas en Z y extrusibn,

La molienda con bolas es él nds sencillo de es-
tos tres métpdos, En la manufactura de recubrimientos en
polvo a base de epdxidos, por ejemplo, todos los ingredien
tes tales como epoxiresidas granuladas, endurecedor o agen-

te de curado, pigmentos y aditivos se cargan en un molino
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de bolas forrado de cerémica; Para pulverizar los materia-
les suelen utilizarse medios de pulverizado cerfimicos de
distintos tamafios y formas durante diez a quince horas has-
ta producir una mezcla., Se pueden utilizer otros tipos de mo
lienda a bolas para obtener una mezcla similar en un tiempo
més corto. Este método, sin embargo, no proporciona una bue
na dispersibén de pigmentos y otros aditivos, dando por re-
sultado asf polvos que se curan para llegar a recubrimien~
tos de excepcionalmente poco brillo y opacos, Ademls un PO
cedimiento como éste no permite una igualacidn satisfactoris
de color y matiz del recubrimiento,

| En el mezclado con hojas en Z, se calienta pri-
mero la resina en un mezclador de hojas en Z hasta.por lo
menos su punto de fusidn y cuando esté fﬁndida se afladen
lentamente los demés ingredientes excepto el agente de cura
do. En general, la dispersién requiere casi 6 horas, des-
pués de las cuales se reducé la temperatura del mezclador
de hojas en Z y se aflade el agente de curado, Tan pronto co
mo el agente de curado se ha mezclado adecuadamente, se en-—
fria la masa fundida, se pulveriza y se clasifioa; Lagr com
posiciones obtenidas segln este procedimiento genéralmente
donducen & recubrimientos que tienen una dispéfsién del pig
mento y brillo inadecuados para el acabado Gltimo de auto-
méviles, Lo mismo que ocurre con el procedimiento de la mo
lienda a bolas, también es dificil obtener igualacidn ade=-
cuada de color y matiz con este proced:}mientoo Ademfs, como
se trata de un procedimienfo discontinuo, el molino ha de
limpiarse cuidadosamente después de cada marcha de opera=
eidn a consecueﬁcia de las incrustaciones de material sen-

sible al calor.
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‘se mézcla con los demfs ingredientes en un mezclador a ele-

En el m&todo de extrusibn, la resina empleada

vada velocidad y luego se suministra la mezcls 'a ur* extru-
sor calentado.. E1 material extruido se enfrfa, pulveriza y
clasifica. Aunque los recubrimientos obtenidosrbof este pro
cedimiento son, por lo general, dé me jor calidad que los ob
%enidog a partir de polvos hechos segin los métodos anterio
res, pfesentan, como los otros, falte de flexibilidad en la
capacidad de igualacién de color y matiz; Otra desventaja
de esté procedimiento-deriva del hecho de:que el pigmenfo
se dispersa por extrusibn, con lo que se tienen velocida~-
des de’ extrusibn mis bajas yrun.posible entrecruzamiento
prematuro debido a log tiempos més largos de permanencia a
temperaturas elevadas, Lste Teticulamiento prematuro lle=—
va a un polvo gque da lugar z recubrimientos con imperfeccio
nes Suberficiales ¥ poco brillO. 7
A céusa de las patentes ventajas de los recubri
mientos en polvo desde el punto de vista de écologia, salud
v seguridad, es deseable la produccidén de polvos que formen
récubrimientos comercialmente aceptables como rec¢ubrimien~
tos de superficie de artfculos menufacturados talés como au
tombviles., Segfin esto, es objeto de esta invencibn desarré-
llar un procedimiento de prsparacibn dé composiciones de
polvo termofijables que, al ser calentadas a una btemperabu=
ra adecuada sobre un sustrato, forman recubrimientos que
presentan brillo, durabilidad al exterior, adherenéia ¥ re—
sistencia al.impacto buenose:Eé otro oﬁjeto de esta inven=-
cibn preparar una composicidn de pintura en polvo de tal ma
nera que el polve pueda igu;larse en color y mat;z frente a

patrones antes de su aplicacidn a una superficie,
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BREVE DESCRIPCION DE LA INVENCION

’ Los objetos anteriores se alcanzan, segln esta
invencibn, por un procedimiento de preparaéién de compogi~-
ciones en polvo de una cierta composicibn, procedimiento
que conmprende:

(A) introduccibn de una composicién de pintura 1lf{quida
que comprende una golucibn de

(1) un copolimerc que contiene grupos funcionales

reticulables ¥ preferiblemente que tengan
una temperatura de transicidn vitrea (Tg) en
el intervalo de aproximadamente 402C a aproxi
madamente 902C y un peso molecular medio (Mn)
entre 1000 y 15,000 aproximadamente;.

(2) pigmento; y

(3) digolvente inerte

en una zona de evaporacidn adaptada para calentar dicha di-
golucidn asf como para evaporar dicho disolvente‘inerte;
(B) suministro de calor 2 la citada solucién mientras pa~-
Ba la misma a través de dicha zona de evaporacidn y mante-
nimiento de la temperatura dentro de la citada zona de eva-
poracibn a un nivel '

(1) por encima dei punto de fusién de dicho co§o~
1fmero pero por debajo del punto en el que
tiene lugar la degradacifn o reticulamiento
de dicho copolimero |

(2) por encima de la temperatura a la que dicho

_ disolvente inerte empieza a evaporarse;
(6) paso de la citada solucién desde la zona de evapora-
cibn a la zona de separacibn y, mientras se mantiene 1a ten

peratura dentro de dicha zona de separacidn por encima del
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punto de fusibén de dicho copolimero, evaporar dicho disol-
vente para su eliminacién ¥y vermitir que los componentes no
volétiles de dichs composicién de pintura, que incluye el
citado polfmero, se reunan en estado fﬁndido;
(D) separacién'de los citados componentes no volétiles deg
de la c;tada zoﬁa de separacién;
(E) enfriamiento de los citados componentes no volétiles
para formar un material sélido; y
(F) pulverizacifn de dicho material s6lido para formar un
polvo uniformemén%e pigmentado,
| Se ?odrén'deducir otros objetos y posibles ven-
tajas de la inven?idn de la descripeién detallada de la in-
vencidn cuandé sé,lea Junto con los disefios adjuntos en que
la: B
FIGURA 1 muestra un diagrama esquemltico de un
dispositivo adecuado para llevar a cabo la invencibn; y
. FIGURA 2 nuestra una vista pareial ampliada del

evaporador de placas de la Figura 1.

DESCRIPCION DETALLADA DE L. INVINCION

Composiciones fitiles en el Procedimiento de la Invencidn

Las composiciones que pueden tratarse segin el
método de esta invencién para preparar ointuras eﬁ polvo tey
mofijables son composiciones liquidas de pinturas que cone
tienen todos o casi todos los ingredientes de la pintura en
polvo deseada disueltos en un disolvent: inerte., El compo-
nente primario de 1a composicibdn es un copolimerc que con-
tienen grupos funcionales que pueden ernrecruzarse -0 curar-
se por exposicidn a temperatura elevada, Resultan fitiles
tanto los copolimeros que se reticulin con un agente de

reticulacién 1 como los que se reticulan gin necesidad
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de agente de TetiCUlaCiéﬁ ‘e Preferiblemente los copolf-
meros ,de las composiciones de pintura 1{quidas Gtiles en es
te procedimiento tienen una temperatura de transicibén vi-
trea (Tg) en el intervalo de 402C a 902C ¥ un peso mclecu~
lar medio (fn) entre 1000 y 15,000, Mis particularmente, el
copolimero preferido deberd tener un peso molecular entre
aproximadamente 2000 y aproximadamente 8500, Una temperatu~—
ra de transicibén vitrea que se prefiere para el copolimerc
estl en el intervalo de 502 a 802C con un peso molecular
(Mn) en el intervalo de 3000 a 6500, La temperatura de tran
sicibén vitrea especialmente preferida es, sin embargo, de
602C a 702C con un peso molecular (ﬁh) en el intervalo de’
3000 & 4000, '

Ademés en la solucidn del copolimero debe.dis—

persarse un pigmento para obtensr el deseado color en la

composicifn 1lfquide, Al dispersar la deseads pigmentacién
antes de separar el disolvente, de acuerdo con el procedi~-
miento, es posible conseguir una‘condicién de polvos para
una igualacién uniforme y precisa de color y matiz con pin-
turas anteriores. El 1fquido pigmentado puede pulverizarse
asi, o aplicarse de otra forma, sobre paneles.de ensayo y
compararse con paneles patrdn para iguslacibn de color ¥ ﬁg
tiz, segﬁﬁ los procedimientos conocidés por los especilalig
tas en la técnica de igualacibn de cdior de pinturas liqui-
das, Si la igualacibdn no esté conseguiéa; se puede disper-
sar, facilmente, pigmento adicional con cuidado en la cdmpg
sicibén 1{quida. La inclusidn y dispersién uniforme de pig-
mento en una composicidn de pintura liguida que ha de con-
vertirse en filtimo lugar en una pintura en polvo representa

asf{ una significativa ventaja del procedimiento de esta in-
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| una dispersidén mucho mis cuidadosa y uniforme de estos adi-

vencidn.

Ademds del copolimero y pigmento, la solucidn del
copolimero puede incluir un agente de conbtrol de fluencia.
Tales agentes de control de fluencia deberédn btener un peso
molecular (Fn) por encima de 100. Preferiblemente, sin em-
bargo, el peso molecular (Fn) deberi ser por encima de apro-
wimadamente lCOO v més ﬁreferiblemente entre aproximadamente
6000 y 20.000. Todavia pueden disolverse o dispersarse ade-
més en la solucibn de copolimero un agente de entrecruzamien
to parataicho copolimero asi como diversos otros .aditivoes
tales como cabalizadores h agenfes antiestiticos. Estos ma-
teriéles}pueden, naturalmgnte, mezclarse con polvo pigmenta-
do uniformemente después del tratamiento segin la invencidn,

si se desea. Sin embargo, la calidad del recubrimiento obte-

nido de las pinturas en polvo es generalmente superior si es
tog materiales se dispersan en la composicidn de pintura
1{quida antes del tratamiento. La razbn para la superioridad

de los resultados es gue el proceso de la invencidn efectiia

tivos en el polvo que la que puede efectuarse por mezclado
subsiguente.

'7 Un ejemplo de compoéicién que puede dispersarse o di
sdlvérse en disolvente‘iﬁerte y sexr tratada de écuerdo con
el mébtodo de esta invencidn para formar una composicidn de
pintura en polvo es la descrita en la Patente ﬁ.S. e 5.73)95Q
3~758-635; 3781.%379; 5.787.520; 3.758.633; 3.758.654;
3.781.380; 3.758.632; 3.752.870 y 3.787.340 y en la solicitud
U.S. nimero de serie 172.225, solicitada el 16 de agosto,
1.971, y ahora abandonada. La Patente y las solicitudes pené

dientes describen y reivindican composiciones de pintura en poj
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vo, cuya quimica se prefiere para los polvos producidos por
el método de la presente invencidn. Como antes se ha sefala
do, las composiciones de pintura liquida que se tratan se-
gin la invencidn, incluyen todos o casi todos los componen-
tes de la deseada pintura en polvo. Asi pues, la quimiga se
fialada en las patentes y solicitud mencionadas antes se ap;%
ca lo mismo a las compoéiciones liquidas de esta invenciOn,
siendo la Gnica diferencia la inclusidn en esta invencidn
del diéolvente.inerte que al final se elimina. Aunque la ma
teria 6bjeto de esta Patente y Solicitudes se discute poco
después, las descripciones completan de la Patente y soli-
citudes ée incorporan aqui como referencia.

Los copolimeros sefialados en las Patentes y soli-
citud anteé sefialadas y los que son preferidos para la ob-
tencidn de las pinturas en polvo segin esbta invencibdn estan
formados preferiblemente de mondmeros acrilicos.

El término nondmero acrilico tal como se emplea

aqul se refiere a un mondmero que tiene un grupo terminal

FE TP
H-C= Cb6 H=-C=0C -

Entre los copolimeros representativos de los que
.ge ent;elazan sin necesidad:de agente de entfecruzamiento
eétéﬁ los descritos en.lés Patentes nims. 3.758.6%32 ¥
%.787.340. El copolimero‘de la Patente n® 3.787.340 tiene
un peso molecular (Fin) entre 2000 y 15.000 apréximadamente
j puede contener, por ejemplo, (a) monémeros con insatura-
cién etilénica que contienen cantidades aproximadeamente es-
tequimétricas de grupos fﬁnoionales hidréxilo y grupos fun-
cionales carboxilo, y (b) moqémeros con insaturacidén etilénil

ca que no contienen grupos funcionales.El copolimero debe cxy
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tener de aproximadamente 8% en peso a aproximadamente 25%

oibén carboxilo. EL copolimero de la patente nGmero 3.758.634

en peso del copolimero y el mondmero que sumini stra 105 gru-

‘glicidilo o acrilato de glicidilo y otros diversos monbme~

1a cantldad de aprox1madamente 8 a aproximadamente 30 por

_11 -

DY o

peso del mondmero que suministra el grupo funcional hidroxi-
lo al copolimero y entre aproximadamente 5% en peso y apro-

vimadamente 20% en peso del mondmero que suministra la fun-

tiene un peso molecular (Fn) entre 5000 ¥ aproximadamente

10.000 y'ﬁuede contener, por ejemplo, (a) cantidades aproxi
madamente estequiométricas de monbdmeros funcionales con insg
turacién étilénica, uno que lleva grupos funcionales apdxidg
y el otro éue ileva gfupoé funcionales anhidrido y (b) mondq
meros con insaturacién etilénica que no contienen grupos fun
c1onales‘ El monbmero que proporc1ona los grupos funciona-

les epdxido debera estar presente en una cantidad de 2-12%

pos funcionales anhidrido deberd estar presente en la canti
dad de 2-8% en peso del copolimero.
" Modas las demds descripciones, excepto la n@ de

serie 172.226, se refieren a copolimeros de metacrilato de

r0os no saburados sin funcionabilidad. Los monbémeros de fun-

cidn epbxido en los copolimeros deberén estar presentes en

clento en peso y los copollmeros deberén tener un peso mo-

lecular (Fh) entre aproximadamente 2500 y aproximadamente |
8.500. Los mondmeros con insaturacibén etilénica sin funcio-
nalidad lncluyen monbmero tales como metacrilato de metilo,
metaor11ato de butilo, acrilato de butilo, acrilato de eti-

lo, acrilato de 2—etllhex1lo, estlreno, alfa-metilestireno,

acrilonitrilo y metacrilonitrilo.

\

Tn la Patente y solicitudes antes mencionados se
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ve enumeracidn, incluyen: &cidos dicarboxilicos aliféaticos,

|- se sefidlan en las diversas patentes y aplicaciones menciona

- 12_

r
‘2

seflalan diversos agentes de reticulacidn Gtiles para el cu-

rado de tales copolimeros de funcidn epbxido y, en una bre-

saturados, de cadena recta; una mezcla de &cidos dicarboxi-
licos saturados alifdticos de cadena recta y &4cidos monocar
boxilicos alifdticos saturados dc cadena recta; difenoles
que btienen pésos molecuiares en ¢l intervalo de 110 a 550;
‘poliesteres terminados en carboxilc o epoxiesteres; resinas
terminadas en hidroxilos fenélicos; anhidridos de &cidos
dicarbéxilicos; vy diverscs compuestos que contienen &tomos
de nitrdgeno terciarios.

I  La Patente U.S. no %.758.63% describe un copolime-
ro que contiene momberos funcionales carboxilicos y otros -
mondmeros saturados sin grupos funcionales tales como los
anteriores, estando el copolimero reticulado con un compues
to funcional epdxido.

Naturalmente, hay que hacer notar que los detalles

con respecto a cada uno de los polimeros discutidos antes

das antes. La cantidad de agente de entrecruzamiento que se
mezcla con una cantidad dada de copolimero es, en general,
la suficiente para_proporcidnar de 0,8 a l,l)grupos funcio-
nales de entrecruzamiehté en el copolimero. En cualquier
casé, las caﬁtidades necesarias para.conseguir un buen en-
trecruzaniento se sefalan en cada una de las sélicitudes ¥y
en la patente.

Los agentes de control de fluencia seidlalados en lag
anteriores patentes y solicitudes pueden ser polimeros acri-
licos que tienen und temperatura de transicidn vitrea por

debajo de la temperatura de transicidn vitrea del copo
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“nocidos en la técnica de preparacidn de composiciones de pigp

- 132

1{mero de la mezcla, Entre los polfmercs acrflicos preferi-
dos que pueden utilizarse para el agente de control de
fluencia estén poli(acrilato de laurilo), poli(acrilato de
butilo), poli(acrilato de 2-etilhexilo), poli(metacrilato
de laurilo) y poli(metacrilato de isodéciio). El agente de
control de cluencia puede ser también un polfimero fluorado
que tiéne una'tensién'superficial, a la temperatura de hor-
neado del polvo, més bajo que la del copolfimero utilizado
en la mezcla; Por supuesto, pueden tambidn emg;earse otros
agentes de control de fluencia que exhiben las anteriores
caracterfsticas de tensidn superficial & que son conocidos
por 105 especialistas en estas técnicas.

En general, el pigmento constituye de éproxima—
damente 3 a aproximadamente 45% en pesoc de un recubrimiento
de polvo., Los pigmentos descritos esn la patente y aplicacio
nes séﬁaladas ahtes que resultan adecuados incluyen,aungue \
no se limitan a ellos, los siguientes: silicocromato de.plg
mo blsico (naranja); diéxido de titanio (blanco); dibxido
de titanio mhs azul ultramar (azul); azul de ftalocianina '
més didxido de titanio (azul); verde de ftalocianina ms
dibxidoc de titanio (verde); amarillo de ferrita més aibxido
de titanio (amarillo); negro de humo (negro); negro de bxi~
do de hierro (negro); Sxido verde de cromo mis didxido de
titanio (verde); rojo quindc més didxido de titanio (rojo);
¥ pigmgnto narapja transparente de 6xido de hierro (naran=—
ja). Los diversos pigmentos se introducen, por lo general,
en soluciones de pintura 1iguida como rases de molido que
contienen cantidesfes concentradas de los pigmentos disper—

sos en un disolvente inerte zegfn los procedimientos bien cq
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tura 1{quidas,

Los diverscs tipos de copolimeros fitiles para
la obtencibn de las composiciones lifquidas de pinturas que
pueden ser reducidas a polvos de acuerdo con el procedimien
to de esta invencidn pueden obtenerse por diversidad de téc
nicas conocidas en la especialidad, que incluyen: polimeri-
zacién en solucidn, polimerizacibén en emulsién, polimeriza-
cidn en suspensibdn, polimerizaciénm en bloque, etc. Sin en-
bargo, se prefieren las técnicas de polimerizacidén en solu-
cién sobre todo porque conducén por si'mismas a la mls ex~
peditiva produccidn de polvos $egﬁn esta invencibn. Si se
emplea la polimerizacidn en solucidn solamente es necesaria
la adicién de los diversos aditivos tales como ageﬁtes de
control de fluencia, agentes de reticulacién , seleccio-
nes de pigmento, etc., directamente a la solucién del copo-
limero.a'continuacién de la polimerizacibn, Esta solucidn
se puede tratar directamente entonces de acuerdo con el pro
cedimiento previamente discutido., Esto coatrasta con el em-
pleo de polimerosg formados Ior otras técnicas de poliméri—
zacidn que requieren la recuperacidn del copolimero y subsi
guiente disolucibén en un disdlvente adecuado, Por.supuesto
esto tiene como cmsecuencia gue las bases molidas del pig~
mento utilizadas para colorcar las composiclones 1lfquidas
de pinturas se puedan prebarar nés efiqazmente si el copo-
1{mero se obtiene inicialmente en solucibn. Ademfs es mls fi
¢il preparar los copolimeros de bajo peso molecular fitiles
en 105 recubrimientos de polvos por las técnicas de polime-
rizacién en solucibn, Para ilevar a caho tal polimerizacién
en solucibn 'se pueden utilizar numerosos disolventes iner-—

tes bien conocidos de los especialisbas en estas técnicase
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Entre los disolventes adecuados, estén benceno, tolueno, xi
leno, n-butilalcchol, iso-butilalcohol, sec~butilaleohol,
acetato de isobutilo, acetato de n~bu£ilo, metil-etil-ceto
na, @ietilcetona, metil—isobutil—cefdné y metil—n—propilég
tona. |

Métode de tratamiento de composiciones

seﬁﬁn la Invencibn

| Segln el método de esta invencién, la composi-
cibn 1fquida de pintura, que cémprende preferiblemente por
lo menos un coﬁolimero que contiene grupos funcionales!
reticulables como ya'se ha definido, un pigmento, y un agen
te de control de fluencia dispersos en unrdisolvente iner-
te, se intréduce en un Q§spositivo para transformar la pin-
tura lfquida en un polve., Un ejemplo de éparato de los mu-
chos tipos de sistemas de evaporacibﬁ y separéci6n que pue-
den Lt lizarse para llevar a cabo el prccedlmlento de esta
1nvenc;6n es el descrito por la Patente U.o. ne 3,073, 380
La Figura 1 es un diagrama que muestré un aparato adecuado
para lievar a cabo el procedimiento e incluye medios de eva
poracibn y separacién de la patente anterior, Aunque des=
pués se discuten con mayor detalle las'secciones de evapora
cidn y separacidn del aparato, la deséripcién se incorpora
aquf como referencia, Ha de hacerse notar, porrsupuesto,
que esta descripeidn se incluye unicamente como un ejemplo
de un tipo de aparato que puede ser utilizado y que no in-
tenta ser limitativa, .

Conrreferencia ahora a la Figura 1, de acuerdo

con la invencidn se carga la composicidén de pintura liquida
en un mezclador de pintura, indicado asi, y a%li se ggita

para mantener una dispersibn compléta ¥ uniforme del pig-
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mento y los demfs aditivos en la composicién liquida; Desde
este mezclador se lleva la composicidn 1fquida a una unidad
de almacenado a través de una vilvula de flotacidn, que no
aparece en la figura, manteniéndose uricamente la cantidad
de composicién suficiente, en la unidad de almacenado, ne-
cesaria para permitir un suministro continuo del material
al resto del aparato; Desde la unidad de almacenado se pasa
15 composicién 1lfquida, a través de la tuberia de alimenta-
cibn 2, con una bomba 4 de desplazamientu positivo a veloci

dad variable a una zona de evaporacibfn a una velocidad que

varfa, preferiblemente, entre aproximadamente
226,5 kg (200-500 libras) por hora, siendo la
alimentaci én preferida 181,2 kg por hora (400
ra). Cuando la composicidn de pintura liquida

da de la unidad de almacenado por la bomba de

90,6 kg ¥
velocidad de
libras por ho
es transporta

velocidad va—

riable 4, puede pasar a través de un filtro, que no aparece

en la figura, para eliminar cualquier nsterial extrsfio.

Después de pasar a través de la bomba
quido se transporta a través de la tuberia 6 a la
evaporacidén que puede constar de un evaporador de
morse indica, en forma generai, en 8, Mientras la
cibén 1lfquida, estd en el evaporador de placas;'el

inerte y otras impurezas volétiles son evaporados

placas co-

4, el 11~

zona de

composi-
disolventd

al pagar

la composicidn entre las placas que forman un camino tortuo
so; El material pasa a través del evaporador como uha mezcly
homogénea de los vapores de los componentes voldtiles y par-
ticulas dispersas del polimero fundido.

El evaporador de placas, cuya disposicidn de plsg
cas se muestra en la Figura 2 en vista parcial en seccibn

transversal , comprende una serie de placas 10 que van colo-
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cadas con una cierta relacibn de espaciado por empaguetadu-
ras 12, Las placas forman una unidad compacta en el marco
14 por un medio de compresifn 16 que comprime las placas
contra las respectivas empaguetaduras 12, Esta disposicién
de las placas separadas por empaquetaduras define una serie

de espacios entre ellas de manera que alternan pasos de ma

terial y de medio de calefaccidn. La primera placa de un

par que forma un-paso de material tiene una puerta de entra
da 18, y la segunda placa tiene una puerta de salida 20,
Con el empleo de las empaquetaduras 12, se constituyen espa
cios alternados para el flujo del medio de calefaccién, tal
como vapor sobrecalentado, o similar, que se utiliza para’
efectuar la calefacciln de las paredes de los espa&ios que
forman el paso del material, La puerta de salida en la lti
ma placa lleva a la salida 22 que se conecta con la lfinea
24 que transporta el producto a la #ona de separacién que
puede llevar un separador cbnico indicado en lfneas genera~
les en 6, '

Como ya se ha sefialado, los pasajes alternados
del evaporador proporcionan un camino para un medio de cale
faccibn, tal como vapor sobrecalentado u otre medio de éa—
lefacelén que depende de la temperatura requerida en el eve
porador, de manera que la composicidén de pintura liquida
que pasa & través de los restantes pasajes alternados se
puede calentar a la temperatura necesaria para efectuarAla
deseada evaporacibn de componentes volltiles, El medio de
calefaccidn se suministra al cambiador de calor de placas
de evaporacibén de una fuente, que no se presenta en la fi-
gura, y se recicla continuamente desde el cambiador de ca-—

lor de placas de evaporacién a un calentador para mantener

3
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la necesaria temperatura, El medio de calefaccién deberd es

tar a una temperatura tal que sirva para calentar la compo=-

" sicién de pintura 1fquida hasta un nivel de temperatura de

(1) por encima de la temperatura a la que empieza a evapo-
rarse el disolvente inerte de la composicidn de pintura li
quida; (2) por encima del punto de fusibn del copolimero,
pero por debajo del punto en el que tiene lugar la degrada-—
cién del- copolimero; y (3) por debajo de la temperatura a
la que tiene lugar la reticulacién  del polimerc. Por su
puesto, a los especialistas les serd f&cil ver las tempera=~
turas a las que las diferentes composiciones liquidas de
pintura pueden tratarse seglin este método, considerando el
copolimero particular empleado, el disolvente inerte parti-
cular en el cual se dispersa el copolimero, el particular
agente de reticulacién , etc. En sentido amplio, las com
posiciones liquidas de pintura, dentro de la esfera de esta
invencibn, pueden tratarse a un intervalo de temperatura en
tre aproximadamente 602 y 315,69C (1402 y 6002F). Sin em-
bargo, la temperatura dentro de la zZona de evaporacidn se
mantiene, preferlblemente, dentro del intervalo entre 121,14
y 20020 aprox1madamente (250—595°F)9 »

En el funcionamiento, el cvanorador térmico par
ticular, presentado en el dibujo, esté distribuido en los”
llamados pasos de material donde una émpaquetadura, manteni
da entre la cara en contracorriente de una placa y las ca=~
ras a favor de la corriente de la placa precedente, gufa la
composicidn de pintura liquida y genera vapor de los compo-
nentes voldtiles de la misma desde una abertura de entrada

en un extremo de una placa a una abertura de descarga en el

extremo opuesto de la placa adyacente a favor de la corrien

~
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tes Un "paso de calefaccién" se presenta donde la empaqueta
dura se mantiene entre la cara en contracorriente de una
pléca ¥ la cara a favor de la corriegte de la sigﬁignte pla
ca adyacente y gufa el medio de calefaccidn entre una aber
tura dérenﬁrada en un extremo de una piaca a una abertura
de sali@érép otro extremo de la siguieﬁte placa. De esta
forma,iéi'péso de material lleva aplicado el calor sobre el
lado opueséo de cada una de las dos piacaS'qué iimitan con

€1 1o que da una relacidn extremadamente buena de la super-

tratamiento. Rapidamente se induce la corriente turbulenta
de la composicién de pintura liquida por su paso a través’
del 8rea de seccidn transversal extremadamente peqﬁeﬁa del
pasaje cuando entra en contacto con la superficie relativa-
mente grande a través de la cugl pasa el calor. En estas
condiciones la excelente transmisién de-calor hace que la
temperétura del material se eleve rapicamente a un punto en
el cual haya una generacidn de vapor, Tienen lugar cambios
bruscos sucesivos en la direccidn de la corrlente cuando la
composicifn de la pintura 1lfquida, que comprende shora una
mezcla del material resinoso fundido y de vapor disolvente
inerte, pasa desde un baso de material ai pazo de mabterial
giguiente., Loé cembios en la direccidn, junto con la velo-
cidad gque se mantiene por control de la seccibén transversal
del pasaje y la generacibn ae vapor, mrutienen el vapor en
mezcla Intima con los componentes de polimero fundido en to
do momento mientras el méterial esth dsntro de la zona de
calefaécién o evaporacibn. Esta velocidaa ¥ turbulencia ase
gufan un buen intercambio de calor y originan un elevado

grado de volatilizacidn, as{ como una aezcla completa y uni

§
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forme de todos los componentes no volftiles de la composi-
cién de pintura. La turbulencia inhibe, asimismo, casi por
completo, el depblsito de los materiales sblidos de la forma
que normalmente tiene lugar de la evaporacidn de un mate—
rial delicado sobre una superficie caliente,

La mezcla homogénea de componentes voldtiles y
componentes de polimero fundidos en combinacién con los
otros diversos aditivos de la composicibn de pintura pasa a
través de la 1fnea 24 a un separador cénico 26 como se indi
c6 antes, El separador cbnico se mantiene a una temperatu-
ra tal que el material que esti allf se mantiene & una tem—
peratura por encima del pun®o de fusibn de los componentes
no volétiles y por encima de la temperatura de volétilizar
cién del disolvente. El separador cénico se calienta por
una camisa que nc aparece en la figura. El separador se man
tiene también a una presibn reducida entre aproximadamente
10 y aproximadamente 50C mm de Hg, preferiblemente entre 20
¥ 30 mm de Hg aproximadamen?te por la bomba de vacfo 30, Des
de la tuberfa 24 al evaporador de placas se mantiene un ré
gimen abierto, menteniéndose también una presidn reducida
deﬁfro del evaporador de plaéés 8, Esta presidn réducida
aumenta la velocidad con que el material puedé pasar a tra-
vés de la zona de evaporacién y al mismo tiempo hace més
completa la vaporizacibén de los componentes volétiles. Los
componentes volftiles de lz composicién de pintura liquidas
se sacan del separador a través de la 1lfnea 28 y se conden=-
san en el refrigerante, cono se ha indicado, antes de pasar
a un receptor de disolvente. Leos componentes no volétiles
de la composicidn lfquida de pintura se acumulan entonces

en el fondo del separador donde se mantienen en un esbtado
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fundido debido al suministro de calof al separador,.

Desde el separador se lleva la mezcla de polime
ro fundida por medlio de una bomba 34 de velocidad variable
a través dela 1fnea 32, El material es transportado a tre-
vés dé los rodillos de distribucién 36 sobre una cinta re-
frigerada 38 donde se enffia el poiimero por debajo de su
‘punto de fusiﬁﬁ y forma un material laminado sélido. El ma~-
terial que cae por el .extremo de la cinta Tefrigerada se
rompe con una cuchilla, que no aparecé en la figura, y cae
gsobreun transportador 42, El transportador 42 lleva el ma~-
terial a una telva 44 a través de la cual cae en un pulveri
zador 46, El pulverizador 46 muele el material al tamafio
apropiado para st utilizacidn como una pintura en ﬁolvo, pox
ejemplo, en el integvalo entre aproximadamemte 100 y 400 ma
llas, y el polvo ae transporta por vacfo a los depbsitos de
recogida 48, Desds los depé;itos de recogida 48 pasa el mate
rial a través dél tamiz 50 para su clasificacidén por tama-
fios de particu;a 7 se tramsporta luegc a una estacidén depe
sada 52,

Hay que hacer notar que, como se ha indicado an
tes, queda dentro del marco de esta invenciédn empie&r otros
dispositivos que comprendan las mismas etapas de la evaporas
cibn y separacﬁp de los diversos componentes de la composi-
ciSn de pintﬁra 1fquida, Tarbién se tendré en cuenta que di
versas composiciones de pintura lfquida distintas de las de
finidas especificamente en la anterior descripecibn detalla-
da pueden tratafse segln esta invencibn, Entre tales compo-
siciones se incluyen las que contienen epé;idos ¥ polieste~

res como copolimero agf come otros copolimeros conocidos
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la forma seflalada a continuacién:

completo en polimero. La solucion de resina resultante tieng

- PP =

que-entender que los siguientes ejemplos especificos se pre-
sentan como ilustrativos pero no limitativos.

Ejemplo T

Se prepara una composicidn de pintura en polvo de

Preparacidn de una Solucidn de Resina A

Se afiaden 100 ﬁartes en peso de tolueno a un matrad
de reaccidén equipado con agitador, termbémetro, refrigerante
de agua y embudo de adicidn de mondmero y se calienta a la
temperatura de reflujo de aproximadamente 1102C. Se ainade
gota a gota una mezcla de. 45 partes en peso de metacrilato
de metilq; 40 partes en peso de metacrilato de butilo 15
partes en peso de acrilato de glicidilo, y 3 pg;tes en peso
de peroctoaﬁo de t-butilo a través del embudo de adicidn de
mondmero durante un periodo de aproximadamente 3 horas mien
tras se aglta y sc mantiene la temperatura en el reflujo. 54
continua después refluyendo durante 3 horas mis después de

las cuales el mondmero se ha convertido practicamente por

una viscosidad de burbuja Gardner Holdt de F a H 2590C.

Prepara01on de base molida de pigmento

~ Se prepmra una base molida de plgmento didxido de
titanio por pulverlzac1on con arena de 60 partes en peso
de diéxido dé titanio, 30 pates en peso de solucidn de Re-
sina Ay 10 partes en peso de tolueno a una fiﬁura Hegman
de 7,5.

Preparacion de solucidn de pintura

Se prepara una solucidn de pintura blanca por mez-
cla de 45 partes en peso de la base mollida de pigmento

de didxido de titanio con 57 partes en peso de Solucidn de
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Resina A y 0,3 partes de poli(acrilato de laurilo) (¥n =
10,000) agitando al mismo tiempo durante 20 minutos,

Se lleva esta solucibn de pintura blanca al ma
tiz deseado de blanco con trazas de la base molida del pig-
nento coloreado por aplicaci@nes repe#idas a los paneles de

ensayo,

Preparacidn de polvo

La adterior solucibén de pintura se lleva a un
depbsito de glimentacién donde se mueve cont%puamente con
un agitador, Se lleva luego la solﬁcién, a través de una tu
berfa de alimentacién, con una bomba de desplazamiento posi
tivo de velocldad variable a una velocidad de 181,2 kg por
hora (400 libras) a un cambiador de calor de placaé que Ee
calienta on vapor sobrecalentado a 9,3 kg e~ (140 psi)
menteniéndose asi una temperatura de 1712 a 176,72C (340~
3509F). Los componentes volétiles de la solucidn de pintura
que constan de'tolueno ¥ pequefias cantidades de impurezas y
nonémeros sin reaccionar, se evaporan en el cambiador de ca
lor de placas para formar una doble corriente fluida ds una
fase continua de-vapor sobrecalentado delos componentes vo-
létiles ¥ una fase discontinua de los componentes.no volé~
tiles de la solucidn de pintura. Los componentes no vollti-
les de la solucién de pintura estén suspendidos en la fase
vapor y estén expuestos continuamente a una nueva superfi-
cie calentada dando lugar a un lfguido gue se concentra pro
gresivamente,

Ia mezcla de componentes volétiles y no voldti
1és pasa desde el cambiador de calor de placas 21 interior
de un separedor cdnico que se calienta por el mismo vapor

sobrecalentado de antes que fluye a través de una camisa
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que rodea al separador. El separador se mantiene también a
una presidn de aproximadamente 30 mm de Hg., Los componentes
volétiles de la mezcla se condensan en un refrigerante de
agua y se recogen en un depdsito receptor. Los componentes
no volétiles o producto gotean por gravedad al fondo del
separador en forma fundida. Este polfmero fundido se bom~
bea entonces a una cinta refrigerada equipada con un rodi-
1llo de distribucibn para un enfriamiento répido a forma sé-
lida, El producto sbdlido se saca de la cinta refregerada
por una cuchilla y se deposita en un depésifo de producto
desde donde se transporta a un pulverizador para molido,.
Después de la molienda, el polvo pigmentado uniformemente’
se carga en un molino de bolas y se le afiaden 3,5 bartes en
peso de &cido azelaico,

Recubrimiento de sustratos

Degpués de mezclar cuidadosamente el asgente de
reticulacién vy el polvo pigmentado, se pulveriza la com
posicidn de pintura en polvo sobre paneles de acero someti-
dos & un campo eléctrico utilizando una pistola de pulveri
zacibn electrostitica de polvo que trabaja a una tensibn
de carga de 50 KV.'Después de la pulverizacidn se calienta
¢l panel a 1752C durante 20 minutos. La pintufa exhibe una
buena dureilidad al exterior, adherencia, resistencia al
impacto y excelente capacided de igualacién de color., La
misma composicibdn presenta también una buena adherencia so=-
bre paneles de vidrio, latdén, zinc, aluminio, cobre y bron
ce.
Ljemplo IT
Se repite el procedimientc del Ejemplo I con la

excepcibn de que se afiade el agente de entrecruzamiento a
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la solucibn de pintura antes de la introduccién de la misma
en el cambiador de calor de placas, Se disuelven 3,5 partes
de Acido azelaico en metanol y se afiade esta solucibn a la

solueién de pintura que contiene el pigmento, el agente de

control de flujo y el copolfmero.

La composicién de pintura en polvo preparada de
ésta solucibn de pintura se trata de igual menera que en el
Ejemplo I, se pulveriza y clasifica por tamafio de' partfculas
Se aplica el polvo electrostéticamenté como antes a varios
paneles de pruebas. Los recubrimientos exhiben buena durabi
lidad al exterior, adherencia, resistencia al impacto y ca-

pacidad de igualacifn de color,

Ejemplo III

Se prepara una composicidn de pintura en polvo

de la manera sefialada a continuacién:

Preparacidn de Solucidn de Resina A

| Se carga un matraz de reaccibdn equipa@orcon un
agitador, termémetro, refrigerante de agua y embudo de adi-
cifn de mondmero, con 100 partes en peso de metiletilcetona
y se calienta a la temperatura de reflujo de aproximadaments

802C, Se afiade, gota a gota, por el embudo de adicibn de mo

némero, una mezcla de 42 partes en peso de metacrilato de me

tilo, 18 partes en peso de acrilato de glicidilo, 40 partes
en peso de metacrilato de butilo y 3 partes en peso de pe-
roctoato de t-butilo, a lo.largo de un periodo de aproxima-
damente % horas mientras se agita y se mantiene el disolven
te a reflujo. Se continua refluyendo otras tres horas més,
después de las cuales los mondmeros se han convertido prac-

ticamente por completo en polimero.
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Preparacibn de base molida de pigmento

Se prepara una base molida de pigmento de diéxi
do de titanio por dispersidn de 60 mrtes en peso de dibdxi~
do de titanio, 30 partes en peso de Solucidn de Resina 4 y
10 partes en peso de metiletilcetona,

Se prepara una base molida pastel por dispersibr
de 10 partes en peso de bxido verde de cromo con 70 partes
de Solucibén de Resina A y 20 partes de metiletilcetona,

Preparacibn de solucidn de pintura

Se prepara una golucibn de pintura verde pastel
mezclando 17,8 partes en peso de base molida de pigmento de
dibxido de titanio con 69,1 partes en peso de Solucidn de’
Resiﬁa A, 2,7 partes de base molida de bxido verde'de Cromo
¥y 0,3 partes de poli(acrilato de laurilo) (fn = 10,000) con
agitacibn durante 20 minutos,

La solucibdn de pintura verde se aplica sobre pof:
neles de ensayo y el color se iguala al matiz deseado de
verde con tragzas de la base molida,

Preparaci én de Polvo

Se lleva la solucidén de pintura anterior a tra-
vés de un evapdrador de'placas como el descrito eﬁ el Ejem-
plo I a una velocidad de 181,2 kg por hora. ﬁa temperatura
en el evaporador térmico de placas se mantiene a aproxima=-
damente 121,12C (2509F)., La mezcla de vapor y componentes
no volétiles se lleva entonces a un separador cbnico que se
mantiene a una presidén de 60 mm de Hg donde se separa el va
por del disolvente y se deja acumular el polimero fundido
en el fondo del separador. E1 polfmero fundido se enfria en
tonces y se pulveriza como en el Ejemplo I

Después de la etapa de pulverizacibén el polvo

L et
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uniformemente pigmentado se carga en un molino de bolas y
se le afladen 39 partes en peso de Acido adipico.

Recubrimiento de sustratos

Después de mezclar el agente de reticulacidn
v el polvo pigmentado cuidadosamente se pulveriza la com
posicibn de pintura en polvo sobre paﬁeles de acero someti~
dos a un campo eléctrico empleando una pistola de pulveriza
cibn electrostética de polvo que trabaja a 50 KV, Después
de la pulverizacién se calienta el panel a 1702C durante 20
minutos, La pintura exhibe una buena adherencia, buena re-
sistencia al impacto y excelente capacidad de igualacibn de
color, La misma composicién de pintura exhibe igualmente °
buena adherencia sobre paneles de vidrio, latbn, zinc, alu~
minio, cobre y bronce, |
Fjemplo IV
Se repite el procedimiento del Ejemplo IIT con
la excepcibn de que se¢ afiade agente de ' peticulacién ' a
la solucidn de pinturas antes de introducir la misma en el
camblador térmico de placas. Se disuelven 3,9 partes en pe-
so de &cido adfpico en metanol y esta solucibn se afiade a
la solucidn de pintura que contiene el pigmento, él agente
de control de fluencia y el copolimero. e somete a trata-
miento la composicién de pintura en polvo preparada_a par-
tir de esta solucidn de pintura de la misma forma que en el
Ejemplo IIT, se pulveriza y se clasifica por tamailo de pax
tfculas, 3Se aplica electrostiticamente el polvo como antes
a varios paneles de ensayo ¥ los recubrimientos presentan

adherencia, resistencia al impacto e igualacidn de color

buenas,
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Ejemplo V 'd,

Se prepara una composicidn de pintura en polvo
de la manera sefialada a countinuacibn:

Se prepera una mezcla de mondmeros que tiene la
siguiente composicibn: metacrilato de glicidilo 15% en peso
acrilato de butilo 20% en peso y metacrilato de metilo 65%
en peso. Se disuelve 4% en peso de un catalizador 2,2'-azo-
bis~-(2-metil-propionitrilo) (AIBN) en la mezcla de monbme-
ros. Se aflade lentamente la mezcla a tolueno a reflujo (100
partes) que se agita vigorosamente en atmbsfera de nitré-
geno, Se dispone un refrigerante en la parte alta de la va-
sija que contiene el toluenc para condensar los vapores dé
tolueno y hecerlos volver a la vasija. Se afiade la‘mezcla
de monbmeros a través de una vélvula de regulacién y se con
trola la velccidad de adicibén para mantener una temperatura
de reflujo con una pequefia fraccién de calor, solamente,
suministrada de un calentador externo. Después de completa
la adicibén de mezcla de monbmeros, se mantiene el reflujo
por calor externo durante tres horas més. El polimero tiene
una temperatura de transicibn vitrea de 6592C ¥y un peso mole
cular (Fn) de 3,000, '

Preparacién de la base molida

Se prepara una base molida de pigmento de didxi
do de titanio por triturado con arena de 6C partes de dibxi
do de titanio, 30 partes de la anterior solucibén de resina
¥ 10 partes de tolueno.

Se prepara una base molida azul por trituracibn
con arena de 10 partes de pigmento de ftalocianina azul con

70 partes de solucidén de resina y 20 partes de tolueno.

)
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Preparacibn de Solucidn de Pintura

Se prepara una golucidn de pintura azul pastel
por mezcla de 17,8 partes en peso de base molida de pigmen-

to de dibxido de titanio con 69,1 partes de la solucidn de

vresina, 2,7 partes de la base molida azul, 0,038 de trieti-

lendiamina, 0,019 partes de cloruro de tetraetilamonio y

0,76 partes de poli(metacrilato de laurilo) (T = 6;000).

Preparacidn de Polvo -

Se lleva la solucibh de pintura antes prepara-
da a través de un evaporador y sepsrador comé en el Ejemplo
I. El polfmero fundido se enfrfa, pulveriza y se muele con
bolas con 3,54 partes de fcido subdrico,

Recubrimiento de sustratog

La composicibn de polveos anterior se pulveriza
electrostéticemente sobre varios sustratos como en el Ejem—
plo I y se cura por calor a 1509C durante 15 minutos, El re
cubrimiento obtenido tiene buena adherencia sobre acero, vi
drio, latdn, zinc, sluminio, cobre y bronce. Los recubri-
mientos exhiben asl mismo buena resistencia al impacto y ex
celente capacidad de igualacién de color.

Ejemplo VI

Se repite el procedimiento del Ejemplo V con la
excepeibn de que el agente de  reticulacién se afiade a
la solucibn de pintura antes de introducir la misma en el
cambiador de calor de placas., La composicién de pintura en
polvo preparada a partir de esta solucién de pintura se tra
ta de la misma menere qﬁe en el Ejemplo I, se pﬁlveriza y
se clasifica por tamafio de partfculas, Después de la igua=-
lacién de color frente a paneles de ensayo patrén, se epli-

can los polvos a varios sustratos y se calientan a 1502C du

¥
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rante 15 minutos.
Ejemplo VIT

Se prepara una composicidén de pintura en polvo
como sigue: Se prepara una mezcla de mondmeros que tienen
la siguiente composiciédn: metacrilato de glicidilo 15% en
peso, metacrilato de metilo 45% en peso y metacrilato de bu-
tilo 40% en peso. 3e disuelve 3% en peso del catalizador
ATBN en la mezcla de monbmero, la cual se afiade entonces
lentamente a tolueno a reflujo y se trata de la manera fija
da en el Ejemplo ¥ para formar un copolimero que tiene una
temperatura de transicibén vitrea de 539C ¥ un peso molecu-
lar (fm) de 4,000,

Se prepara una base molida de pigmento'de didxi~
do de titanio por triturado con arena de 60 partes en peso
de dibxido de titanio, 30 partes en peso de la solucidn de
resina anterior y 10 partes en peso de tolueno,

Se prepara una solucidén de pintura blanca mez-
clando 45 partes en peso de base molida de pigmento dibxidoe
de titanio con 57 partes en pesc de la anterior solucién de
resina, 0,07 partes en peso de bromuro de tetrabutilamenio,
y 0,175 partes en peso depolilacrilato de laurilo) (Fin-
10,000), Esta solucibn de pintura blanca se apiica a pane-
les de ensayo y se¢ iguala el color al matiz deseado de blan
co con trazas de base molida de piszmento coloreado.

Se trata a continuacibn esta solucibn de pinturs
en el cambiador de calor de placas y separador discutidos
en el Ejemplq Ircon la excepcién de que se mantiene la tem—
peratura en la zona de evaporacibén a 232,20C (4509F) y la
presfon a 120 mm de Hg en el separador,.

Se saca la composicibén de pintura fundida del
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separador, se enfria y pulveriza para obtener un polvb.ﬁig—
mentado. Este polve se carsa entonces en un molino de bolas
donde se mezcla culdadosamernte con C,74 partes en peso de
fcido lalirico y 3,17 partes de Acido azelaico,

La composicidn de pintqra en polvo que contiene
agente e reticulacibén se aplica electrostiticamente a
varios sustratos gue se calientan entonces a 1759C durante
2C minutés. La composiqi§n de recubtrimiento exhibe adheren-
cia, resistencia 2l impacto y capacidad de igualacibn de co
lor buencs, ‘ )

Ejemplo VIIT

Se repite el procedimiento del Ejemplo VII con

la excepcibn de gue se afladen dos agentes de retiéulaciéq_
(Acidos laurico y agelaico) a la solucién de pintura en
tes de la introduccidn de la misma en el cambiador de calor

de placzs gque se wmantienc a ungfemperatura de 25020 mientrag

.mantiene a una presidn de 10 mm de Hg,

o

el sepurador s
Ejem:o IX

Se prepara una camposicibén de pintura en polvo
de la iorma gefaleda o contdauacelbn:

En la zomposicii+ de pintura de este Ejemplo se
emplea el mismo polimero que el preparado en el Ljemplo VII
3¢ prepara una base molide da pigmento didxido de titanio
por pulverizacilr de 60 paries de dibxido de titanio, 30
partes de la solucidén de risina y 10 partes de tolueno. Se
prepars una base molida amarilla por trituracibén de 10 par
tes de pigmento'amarillo de ferrita con 70 partes de solu~-
cibn de resina y 20 partes de toluenc,

Se prapara una solucidn de pintura amarillo pas

tel por mezcla 3= 17,8 partes sn peso de base molida de pig

POOR
- QUALITY
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mento dibdxido de titanio com 69,1 partes de la solucibn de
resina, 2,7 partes de la base molida amarilla, 0,076 partes
de bromuro de tetrabutilamonio y 0,190 partes de poli(acrilg
to de laurilo) (Fn = 10,000). Se aplica esta solucién de pin
tura sobre varios paneles de ensayo y se iguala el color y
matiz frente a paneles patrdn,

La solucidn de pintura contrastada en color se
tratz a continuasién hasta obtenerse un polvo fino seghn las
t8cnics= de tratamiento sefialadas en el Ejemplo T y se mue-
le con molino de bolas con 4,58 partes de Bisfenol A. EL pol}
vo resultante se clasifica por tamafios de partfculas y se
aplica a un panel de acero sometido a un campo eléctrico em
pleando una pistola de pulverizacibn electrostética de pol-
vo que funciona a una tensibr de carga e 50 KV. Después de
la pulverizacién, se calienta el panel 3 1752C duranie 20
minutos., EZ1 recud:imiento obtenido sobr=> el panel tiene una
buena adherencia, resistencic al impact: y capacided de igug
lacién de color asi como buera resistercia al tolueno, ga~
golina, butanona o metanol,

- Ejemplo X

Se fepite el pfocgdimiehtc el Ejempld IX con
la excepcidn de que el Bisfenol A se afade a la solucibn de
pintura antes de la introduccidn de la :isma en un cambilador
de calor de placss,

Ejemplo XTI

Se prevara una ccmposicidén le pintura en polvo
como sigue:

Se prepara una nezcla de mcabmeros que Hiene la
siguiente composicibén: metacrilato de alicidilo 15% en pe-

so, metacrilato de¢ metilo 5C; en peso y estireno 35% en pe~

[T
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go. So hacon reacsionar los monbmeros soglin ol procedimisne-

to sefinlado on ol Bjemplo V utilizando 3% on peso del cata-

1izador AIBN, El sopolimero resultanto tione un peso molecy
lup de 4500 y unu temperstura de transicién vitrua de 900G,

Se prepara ung base molida de pigmento de aiéxd
do de titanio por vnulverizacidén con arena de 60 portes de
dibxido de titariz, 30 partes de la anterior solucibn de re
sina y 10 partes 1ie tolueno. Se prepars una base molida ama
rilla por tritura-ién con arena de 10 partes-de amarillo de
ferrita con 70 pc-tes de la solucién de resina y 20 partes
de tolueno.

Se prepara una solucibén de pintura amarillo pag
tel por memcla de 17,8 partes de la base molida de.pigmento
aibxido de titeni~ com 69,1 partes de la golucibén de resi-
na, 2,7 partes de base molida amarilla, 0,38 partes de clo-
ruro de totramotitamonio y 0,76 partos de poliacrilato de
2-~otilhoxilo), 3¢ contrasta ol color de esta comppsici6n de
pintura 1fquida por aplicacidn a paneles de ensayo y ajuste
de color y matiz ~on pigmento adicional, Se trata entonces
1a solucibn de acverdo con el procedimiento seflalado en el
LEjemplo I; El polvn fino obtenido se muele entonces con bo
las con 14,9 partes en peso de un agente de entrecruzamien-
to terminado en cAarboxilo que se prepara COmO slgue: se
cargan 500 g de Epon 1001 (equivalente epbxido 500 g) en
una cépsula de acoro inoxidable de 500 nl que tiene una man
ta de calefaccibp. Se calienta la epoxiresina a 1102C, Mien
tras se ggita 1a 2poxiresina se afiaden 194 gramos de hcido
azelaico. Después dec un tiempo de reaccién de 30 minutos,
se obtiene una mencla homogénea., La resina de la mezcla,

que est& a medio ~eaccionar, se vierte en un recipiente de

t
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aluminio y se enfria; La mezcla sblida re pulveriza para pa
sar a través de un tamiz de 100 mallas utilizando un mezcla
dor.

La composicidn de pintura en polvo preparada co
mo se ha dicho, se aplica electrostaticamente a varios sus-
tratos y se calienta a una temperatura de 1702C durante un
periodo de 30 minutos. Los recubrimientos exhiben adheren-
cia, resistencia al impacto y capacidad de igualacibn de co
lor buenas,

Ejemplo XIT

Se repite el procedimiento del Ejemplo XTI con
la excepcidn de que se aflade el agente de reticulacidén
terminado en carboxilo, a la solucibén de pintura aﬁfes de
la introduccién de la misma en el cambiador de calor de pla
cas,

Ejemplo XTITT

Se prepara una composicibn de pintura en polvo
como sigue:
_ Se mezclan juntos los mondmeros, metacrilato de
glicidilo 15% en peso, metacrilato de metilo 45% en peso ¥
metacrilato de butilo.4b% en-peso. Se disuelve en.la mezcla
de mondmeros un %% en peso dé catalizador AIBN, Se afiade
lentamente la mezcla a alcohol sec~butilico a reflujo (100
partes) que se agita vigorosamente en atmbsfera de nitrbge-
no., Se dispone un refrigerante en la parte alta del reci-
piente de alcohol para condensar los vapores de alcohol ¥y
hacerlos volver al recinien.e. La mezcla de mondmeros se
afiade a través de una vilvula de regulacidn y el ritmo de

adicién se controla manteniendo una temperatura de reflujo

con sblo una pequefia fracclién de calor suministrada desde
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un caleﬁtador externo, Después que se ha completado la.adiw
cibén de mondmero, se mantiene el reflujo con una fuente de
calor externo durante tres horas adicionales., El copolimero
cbtenido segln este procedimiento de polimerizacibn en solu
cibn tiene una temperatura de transicibn vitrea de 532C y
un pesormolecular Tn = 4,000),

Se prepara una base molida de pigmento de dibxi
do de titanio pof“pulvgrizacién con arena de 60 partes en
peso de didxido de titanio, 30 partes de la a?terior solu=-
cién de resina y 10 partes en peso de alcohol sec~butilico,
Se prepara una solucidn de pintura por mezcla de 45 pertes
en peso de la base molida de pigmento de dibdxido de iitanio
con 57 partes en peso de la solucibén de resina, 0,676 partés
de bromuro de tetrabutilamonio, ¥y 0,175 partes de poli(acri
lato de laurile) (Fn = 10,000), Be trata esta solucibn se-
gln el procedimierto sefialado en el Ljemplo I con la excep=-
cibn de que se mantiene la temperaturs en,la zona de evapo-
racién a 87,789C (1909F) y la presién en el separador‘a 25
mn de Hg; El polvo fino ge muele entonces con bolas con
14,9 partes de un agente en reticulacién . terminado en
hidréxilog fenblicos como se discute en la solicitud ne de
gerie 172.225.

Ta composicidén de pintura en polvo preparada se
gfin se ha dicho se aplica a varios sustratos y se calienté
a una temperatura de 1752C durante 20 minutos, Los recubri~
mientos presentan adherencia. resistencia sl impacto y ca-
pacidad de igualacibn de col r buenas.,

. Lierplo XTV

Se repite el pru cdimiento del Ejemplo XIIT con

la excepcibdn de gue se aflade 21 agente e reticulacidn

&

OR

}¢%§%£51r\! )
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a la sclucibdn de pintura antes de la introduccibén de la mis
ma en el cambiador de calor de placas,
| Ejemplo XV

Se prepara una composicibdn de pintura en polvo
como sigue:

Se mezclan los monbmeros, metacrilato de 2-hi-
droxietilo 10% en peso, Acido metacrilico 6,7% en peso, me
tacrilato de metilo 43,3% en peso, metacrilato de butilo
40% en peso, Y se les aflade 4 g de iniciador peroxipivalato
de t~butilo. Se curgan cien partes en peso de benceno en un
matraz de un litro que vA equipado de embudo de llave, re~
frigerante, agitador, termbémetro y entrada de nitrégeno; Se
calienta el matraz a 802 para refluir el disolvente. Mien-
tras se mantiene la temperatura de reaccidn a 802C, se afla-
de la mezcla de monbmeros, gota a gota, a lo largo de un
periodo de dos horas,., Después que la adicidbén es completa,
se continua la reaccibdn por un periodo de otras dos horas.
El contenido del matraz se enfria a la temperatura ambiente.d

- Se prepara una base molida de pigmento de didxi
do de titanio por mezcla de 50 partes de didxido de tita-
nid, %20 partes de la solucibn anterior de resina y 10 par-
tes de benceno, 3e prepara una base molida verde DPOr mez—
cla de 10 partes de pigmento verde de ftalocianina con 70
partes de la solucibdn de resina y 20 partes de benceno.

Se prepara una sclucidn de pintura verde pastel
por mezcla de 17,8 partes en peso de la base molida de pig-
mento diéxido de titanio cor £9,1 partes de la solucibn de
resina, 2,7 partes de la base molida verde, 7,7 partes de
poli(acrilato de 2-etilhexilo) (Fn = 9,000) y 0,38 partes

de &cido fosfbricc, Se trata czsta solucibn de pintura de
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acuerda con el procedimiento sefialado en el Ljemplo I con la
excepceidn de que se mantiene el calor en el cambiador de cg

lor de placas a 93%,3%32C (2009F) y se mantiene la presibn en

el separador a 15 mm de Hg.

El polvo pulverizado obtenido a partir de esté
proced@miento se aplica a varios sustratos y se cura por
éalentémiento 2 1752C durante un periodo de 20 minutos.Los
recubrimientos obtenidos presentan adherencia, resistencia:
al impacto y capacided de igualacién de color buenas.

' Ejemplo XVI

Se prepara una conmposicidn de pintura en polvo
como sirue:

3e prepara la siguiente mezcla de monéméros: me~—
tacrilato de glicidilo 5% en peso, metacrilato de metilo 55%
en peso y metacrilato de butilo 40% en peso. Se mezcla tres
por ciento de catalizador AIRN con los nondmeros y se disuel
ve la mezcla entera en 100 partes de tolueno, Se lleva a cas
bo la reaccidn de scuerdo cor el procedimiento sefialado en
el Ejemplco V y el copolimero resultant: tiene una temperatu-
ra de transicidn vitrea de 58°C y un peso molecular de 400C.

Se prepara una bass molide ‘e pigmento'de dibxi=-
do de titanio por mezcla de 50 pavies e la golucién de re-
sina y 10 partes ds tolueno. Je prepars una base molida ro-
ja por mezclado de 10 partes e pigmen®o rojo quindo con 70
partes de la solucidn de resira y 20 partes de ‘tolueno.

Se prsvara una soleida de ointura roja por mez-
cla de 17,8 partes en peso - Tase molila de pigmento de 4if
xido de titanio cca 69,1 par-es de la eolucibén de resina,
2,7 partes de la base molide moja, C,7¢ de bromuro de tetra

butilamonio y 0,190 partes de nciilacrilato de laurilo)
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(fa = 10,000), Se pulveriza csta solucién sobre paneles de
ensayo ¥y se igualan en coior y matiz con paneles patrdn,
Después de este contraste se trata la solucidn hasta la ob
tencibn de polvo segln el procedimiento sefialado en el Ejem
plo I.

Después que el material sblido se ha pulveriza-
do a la forma de polvo, se lleva a un mezclador de elevada
velocidad donde se mezcla con ello 2,1 partes de anhidrido
maleico., Esta composicién de pinbtura er polvo se deposita
entonces electrostaticamente sobre varios sustratos; Los re
cubrimientos presentan buena adherencia, buena resistencia
al impacto y capacidad de igualacibn de color y matiz.

Ejemplo XVIT

Se prepara una composicibn de pintura en polvo
como sigue:

3e mezclan juntos los siguientes monbmeros: 15
partes de metacrilato de 2-hidroxietilo, 25 partes de acri-
lato de etilo, 60 partes de metacrilato de metilo., A esta
mezcla se afiaden 4 partes de AIBN. 3e calienta a la tempera
tura de reflujo de 852C un matraz de cuatro bocas de un li-
troVQue contiene 50 ml de tolueno 7 50 ml de metiietilceto—
na., Se afiade la mezcla de mondmeros, gota a go%a, en un pe=-
riodo de hora y media a la mezcla de reaccibn que se mantie
ne a 859C, Después qué ia adicién de monbmero es completay
se afiaden 0,5 g de AIBN y se continua el reflujo durante me
dia hora adicional para completar la pclimerizacidn.

Se prepara una bass molida de pigmento de didxi
do de titanio por mezcla de 4C partes de dibxido de tita-
nio, 30 partes de la anterior solucién ie resina ¥ 10 par-

tes de toluenos
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Se prepara una solucidn de pintura blanca por
mezcla de 45 partes en peso de base molida de dibxido de t1
tanio, 57 partes de la anterior solucifn de resina, 0,28
partes de clorurc de zinc, 0,245 de poli(acrilato de lauri-~
10) (FMn = 5,000). Esta solucibén se mezcla cuidadosamente
y se aplica a paneles de ensayo para contraste de color., Se
+rata entonces la pintura para pulverizarla seglin el proce-
dimiento seflaladc en el Ejemplo I. Se aplica entonces el

polvo por pulverizado electrostitico a varios sustratos,

Ejemplo XIX

Se prepara una composicidn de pintura en polvo
como sigues

Se obtiene una nmezcla de mondmeros que.tiene la
siguiente composicidén: metasrilato de zlicidilo 18% en peso
acrileto de etilo 20% en peso, metacrilato de metilo 40% en
peso s cloruro de vinilo 227% en peso. Se polimeriza la mez
cla de monémerocs seglin el procedimiento fijado en el Ejem-
plo V utilizando un 2% en peso del catalizador AIBN como
iniciador,

Se prepara una base molida de pigmento dibxido
de titanio come 2n los ejemplos precedentes pero éon la an
terior solucibn de reéina. 5e prepara una composicidn de
pintura 1fquida mezclando 45 partes de la base molida con
57 partes de la anterior solucién de xrasina, 0,055 partes
de clorurc de trimetilbenciiamonio y ©,7 partes de poli(acri
lato de 2-etilhexilo) (Fn = 11.000), Zsta composicidn de
pintura liqﬁida se pulverira sobre nareles de ensayo y se
iguala en color 7 matiz por adicibn d¢ pequeilas cantidades
de pigmento coloreado, Este composicién de pintura 1fquida

se reduce entonces a polvo siguiendo ¢l tratamiento que su-
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tos y se calienta a 1702C durante 15 minutos,.

1o _

pone el procedimiento del Ejemplo I. E1l polvo que resulfta s
carga en un mezclador de velocidad elevada con 0,7 partes

de N,N-dimetilanilina, Este polvo se aplica a varios sustra

Ejemonlo XX

Se repite el procedimiento del Ejemplo XIX con
la excepcidn de que se afiade la N,N-dimetilanilina a la
composicién de la pintura 1fquida antes de su tratamiento
a polvo.

Ejemplo XXT

Se prepara una composicibn de pintura en polvo
como sigue:

Se prepara la siguiente mezcla de mon&ﬁeros:
fcido metacrilico 5% en peso, metacrilato de metiloS50% en
peso y metacrilato de butilo 45 en peso. Esta mezcla de
mondmeros es polimerizada segln el procedimiento sefialado
en el Ejemplo V con tres por ciento en peso de AIBN afiadido
como catalizador,

. Se preparan béses molidas de pigmento azul y dif
xido de titanio, como en los ejemplos precedentes, pero con
la anterior solucién de fesiné. Se prepara una coﬁposicién
de pintura 1fquida mezclando 17,8 partes de la base molida
de dibxido de titemnio, 69,1 partes de la solucibn de resi-
na, 2,7 partes de la base molida azul, 0,076 partes-de bro-
muro de tetrebutilamonio y 0,190 partes de acrilato de po-
lilaurilo (fn = 10,C0C). EL copolimero asi obtenido tiene

una Tg (Temperatura de transicidén vitrea) de 532C y un peso
molecular (Fn) de 4,000, Esta composicién de pintura liqui-
da se pulveriza sobre paneles de ensayo y se@ contrasta en

color. Se trata entonces el 1fguido para obtener polvo segly
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con los procedimientos del Ejemplo I éon la excepcibn de '
que se mantiene la temperatura en la zona de evaporacidn a
104,420 (220¢F) y la presién en la zona de separacibdn a 50
mm deJHgo El polvo resultante se mezcla entomges con 9,9

partes de Epon 1001 (vehse pags. 4-66 del Handbook of Epo-

xy Resins). L& composicidn de pintura resultante se aplica

a varios sustratos y se cura por calefaccibn a 17592C duran

-

te 20 minutos,

Siemplo AXIT

Se repite el procedimiento del Ejemplo XXI con
la excepcién de gue el Epon 1001 se afiade antes de conver-
tir la pintura 1fguida en un polvo.

Ejemplo XXTII

Se prepara una compesicibén de pintura en polvo
como sigue:s

Se mezelan los mondmeros, 4 partes de anhidrido
maleico, 4 partes de estireno, 6 partes de metacrilato de
glicidilo, 46 partes de metacrilato de metilo y 40 partes
de metacrilato de butilo con 3 partes del iniciador peroxi
pivalato de t-butilo y 100 nartes de benceno en un matragz
de un litro que va equipado con un embudo de llave, refri-
gerante, agitador, termémetro y entrada de nitrbgenc. Lea
mezc¢la de mondmero se coloca en el embudo de llave y el ma
traz se calients a 802C a reflujo. Mientras se mantiene la
temperatura de reaccibn a 802C, se allade el mohdmero gota a
gota en un periodo de dos horas. Después que se ha comple-
tado la adicidn, se continua la reaccién durabte otras dos

horas. Después s+ enfria el contenido el matraz a la tem=~

-peratura ambient®e,

3¢ cotiene una solucidn de pintura liquida a
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partir de esta solucibn por combinacidn de 45 partes de una
base molida de didxido de titanio, 57 partes de la solucibdn
de resina y 0,105 partes de poli(acrilato de 2-etilhexilo)

(fim = 9.000). Se trata este liquido para su conversidn a

se mantiene la temperatura a 3002F. Se aplica el polvo obtes
nido a varios sustratos-y se cura por calefaccidn a 1759C
durante 20 minutos.

- A la vista de esta descripcidn, se les puedc ocu-
rrir muchas modificaciones de esta invencién a 10s especia-
listas en la %técnica. Se pretende que todas estas modifica-
ciones'qué caigan dentro del verdadgro marco de esta invenc]
1queden incluidas dentro de los términos de las reivindicacic
nes adjuntés.

En resumen, la Patente de Invencidn qﬁe se solici

ta, deberi recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un método de preparacidén de composiciones homo-
que comprende

(A) hacer pasar una composicién de pintura liquids
formada por una solucidn de
. X 1) un copolimero Que contiene grupos funcionales
reticulables ¥. que tieﬁe'una temperatura de transicidn vi-
rtreé en- el iﬁtervalo de 409C a 90°C y un peso molecular me-
dio entre aproximadamente 1000 y aproximadamenfe 15.000.

2) pigmento 7,

%) disolvente inerte,
_a—través de una éona de e%aporacién gue comprende un camino

sinuoso de seccidn transversal relativamente estrecha, pro-

longado en direccibn lateral a la direccibn de la corriente

polvo como se seflala en el Ejemplo 1 con la excepcibn de qug .

2
on

N
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4~ ticulas uniformemente pigmentadas.

de dicha solucibn a través de dicha zona;
(B) calentar dicha solucidn mientras esbté dentro ac
' diéha zona de evaporacidn a una temperatura
1) por encima del punto de fusidn del mencionado
copolimero pero por debajo del punto en el que
tiene lugar la degradacidn; |
-.2) bor encima de la temperatura a la cual el men-
_ cionado disolvente inerte comienza a evaporarse
provocandb asi una turbﬁlencia de corriente de dicha solu-
cibn dentro de dicha zona de evaporacibén y manteniendo de es
ta forma una mezcla homogenea intimamente ligada de los va-
pores de ios componentes voldtiles de dicha soluciém y las
particulas en dispersién de componeﬁtes no voldtiles de 4di-
cha solucidn; ’
(¢) pasar la mencionada meicla homogenea desde di-
V cha zona de evaporacidn a una zona de separa-
cidn y manteniendo entretanto, la temperatura
en la mencionada zona de separacidn por encl-
ma del punto de fusibn de dicho compolimero,

dando lugar a que se separa el mencionado va-

por de disolvente y permitiendo recoger los con

_ponentes no voldtiles en estado fundido;

(D) ﬁliminar'lés mencionados compaentes no volati
les de dicha zona de separacidn. 7

(E) enfriar dichos componentes no volitiles para
formar un nmaterial sdlido,

() granulaf dicho material sblido para formar pax

2. Un método segin la reivindicacidn 1, caracte-

rizado porque dicha zona de separacidn se mantiene a una prg

-



PO

e g s e s

DU W

.

10

18

20

25

-

— q_[_l__..

sibn entre 10 y 500 mm Hg.
%. Un método segin la reivindicacidn 1, caracteri4

zado porque comprends

1) hacer pasar una composicidn de pintura liquida
formada por una solucidn de

1) un copolimero obtenido a partir de acrilato de
élicidilo o.metacrilato de glicidilo y un mond-
mero con insaturacidn etilénica en las proporcid
nes necesarias para oblener un copalimero con uafa
temperatura de transicidn vitrea en el intervald
de 40°C y a 902C y un peso molecular medio en el
intervalo de 2.500 a 8.500

2) ﬁn agente de control de fluidesz,

%) pigmento,

4) disolvente inerte,
a través de una zona. de evaporacidn mantenida a
presidn reducida, dicha zona de evaporacidn com-
prende un camino sinuoso de seccioOn transversal
relativamente estrecha, prolongado en direccidn
lateral a la direccién de la corriente de dicha
‘solucidn a través de la zona,

B) calentar dicha solucién mientras estd dentro de
dicha zona de evaporacidn a una temperatura.

(1) bor encima del punto de ebullicidn de dicho co-
polimero pero por debajo del punto.en el que tig
ne Jugar la degradacidn.

(2) por encima de la temperatura a la cual el menciy)
nado disolventé inerte comienza aAevaporarse.

provocando asi una turbulencia de corriente de dicha solucid

dentro de dicha zona de evaporacidn y manteniendo de esta
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' t{iculas en dispersién de los componentes no voldtiles de di+

2ltvaracterizado porque dicha zona de separacidn se mantiene a

_u5

forma una mezcla homogénea intimamente ligada de los vapo-

res de los componéntes volédtiles de dicha solucién y las par

cha solucidn.

(C) pasar la menciongda nezela homogenea donde di-
cha zona Qe evaporacidn a una zona de sepa.fa—-
cibn y manteniendo la temperatura en la mencio-
nada zona de separacidn por encima del punto 4§
fusidn dé dicho copolimero, dando lugar & que'
se separe el mencionado vapor y permitiendo re-
coger dichos componentes no voldtiles en estado
' fundido.

(D) eliminar dichos.componenfes no voldtiles de di-

cha zona de separacidn, ’

(E) enfriar dichos componentes no voldtiles para
formar.un material sbdlido por depdsito de los
mismos sobre una superficie refrigerada,

(F)granular dicho material sb6lido para formar par-

. ticulas uniformemente pigmentadas.

4, Un método segln la reivindicacitén 5, caracteri-
zado porquerdiché zona de evaporacibn comprende un cambia-
dor de calor de placa.

. ‘.. 5. Un método éegﬁn la reivindicacibn 3, caracteri-
zadd'porque se mantiene la temperatura en dicha zona de eva-
poracidn entre aproximadamente 12120 (2509F) y aproximada-
mente 315,62C (6002F). |

6. Un método segin las reivindicaciones anteriores

una presidn de 20 a 30 mm Hg.

9. Un método segln las reivindicaciones anteriores,
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caracterizado porgue dichos componentes no voladtiles se en-
frian por depdsito sobre una superficie refrigerada.
8. Un método segin la reivindicacidn 1, caracte-

rizado porgue comprende:

(&)

&)
o ©

(D)

(B)

dentro de dicha zona de everoracidén y manteniendo de esta

provocando asi una turbulencia de corriente de dicha solucibn

~ 46

preparar un copolimero gue contiene grupos
funcionales reticulables en un disolvente
inerte,'dicho copolimero tiene una temperaty
ra de transicidn vitrea de entre 4020 y 9020
y un peso molecular medio de entre aproxima-
damente 1000 y 15000,

agregar un agente-de control de fluidez,
agregar pigmento en dicha solucién de copo-
limero, ' -

pasar una solucidn que comprenéé los ingre-
dientes de (4),(B) 7y (C) en una zona de evad
poracidn que comprende un camino sinuosc de
seccibn transversal relativamente estrecha,
prolongado enldireccién lateral a la direc-
cibn de la corriente de dicha solucidn a trg
vés de dicha zona,

calentar dicha solucibn mientras estéd dentro
de dicha zona de evaporacidn a una temperaty
ra. .
por encima del punto de fusidn de dicho copg
limero, pero por debajo del puﬁto en el que
tiene lugar la degradacila.

por encima de la temperatura a la cual dichg

disolvente inerte comienza a evaporarse.
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| - (B) infroducciéﬁ de un agente de control de flui-~

forma una mezcla homogenea intimamente ligada de los vapores
de los componentes volédtiles de diéha solucidn y las pafti—
culas en dispersidn de componentes no voldtiles de dicha sog
lucidng _
V (F) pasar dicha mezcla homogenea desde dicha zona
de evaporacidn hasta una zona -de separaciéﬁ,
‘manteniendo, entretanto la temperatura en la
mencionada zona de separacidén por encima del
punto de fusidn de dicho copolimero,dando lugar
afquerse.separe el mencionado vapor de disolvern
te y permitiendo recoger los componentes no vot
. " latiles en estado fundido;
'(G) separar los ﬁencionados componentes no voldti~
les de dicha zona de separacidm,
(§) enfriar dichos componentes no volétiles para
formar un polvo uniformemeﬁte pigmentado.
9. Un método segn la reivindicacidn 8, caracteris
zado porque dichas zonas de eYaporacién y separacidén se man-
‘tienen a presidn reducida. |

10. Un método seghn la reivindicacidén 1, caracte-
rizado porque comprende:

(4) polimerizacidn del acrilato de glicidilo o mey
tacrilato de glicidilo'cbn un mondmero con insaturacibn etiy
1én£ca en un disolvente inerte en proporciones tales como
para obtener un copolimero con una temperatura'de transi-
¢cidn vitrea en el intervalo de 409G a 902C ¥y un peso molecu

lar medio en el intervalo de 2500 a 8500;

dez que tiene un peso molecular medio de al menos 100 en di-

cha solucidn de copolimero;
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1110, caracterizado porque dicha zona de evaporacidn comprende

- 08—

(¢) introduccidn de pigmento en dicha solucidn de
copolimero;

(D) introduccién de la composicidn de pintura liqui
da oblenida & partir de los ingredientes de (4), (B) y (C)
en una zona de evaporacidm adaptada para calentar dicha so-
lucidn asi como para evaporar dicho disolvente inerte;

(E)Vsuministro.de calor a dicha solucidbn mientras
pasa la misma a través de la zona de evaporacidn y se man-
tiene la tempe;atura de dicha zona de evaporacibn a un nivel
' (1) por encima del punto de fusidn de dicho copolid

mero pero por debajo del punto en el que tiene
lugar la deg:adacién;
(2) por encima de la temperatura a la que dicho di-
' solvente inerte empieza a eveporarse;

(F) paso de dicha solucibn desde la citada zona de
eveporacidn a una zona de separacidn y, mientras se mantie-
ne la temperatura dentro de dicha zona de separacidn al mis- -
mo nivel que en (D), inducir la separacidn del vapor del di-
‘solvente j permitir que los componentes no voldtiles de di-
cha composicidn de pintura se relnan en un estado fundido;

(G) separacibn de 105 componentes no volatiles de
rdicha zona de separacidm; A '

(H) enfriamienﬁo.de dichos componentes no volatiles
para‘formar ﬁn material sblido; y .

(I) pulverizacibn & dicho material sélido para for-
ﬁar un polvo uniformemente pigmentado.

11. Un método segin las reivindicacibmes 1, 3, 8, ¥

un cambiador de calor de placas.

12, Un métecdo seglin las reivindicaciones 1, 3, 8 F
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‘agente de reticulacibn para alcho copolimero.

‘zado‘porque dicho agente de reticulacidn para dicho copoli-~

TURA EN POLVO TﬁRhOFIJABLED .

— b9

10, -caracterizad porque dicha zona de evaporacidn y separa-
cibn se mantienen a presién reducida.
1%. Un método segin la reivindicacién 1, caracteriq

zado porgue .dicha composicidn de pintura ligquida incluye un
14. Un mébodo seglin la re1v1ndlcaclon 1, caractevl—

mero.se mezela ¢dn dicho polvo pigmentado después de la pul-
verizacidn. |

TS, Sé reivndica por Gltimo como objeto sobre el
que ha de recaér la Patente de Invencidn que se solicita:

UN METODO DE PREPARACTON DE COMPOSIGICNES HOMOGENEAS DE PIN-

Todo conforme queda desctito y reivindigado en la
presente memoria descriptiva que consta de cuarenta y nueve
péginas mecanografadas y dibujos que se acompafian.

: Madrid, 20 agosto 1.974

BERNARDO UNGRIA
| orP
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Madrid, 20 Agosto de 1.974

BERNARDO UNGRIA
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FIG. 2

ESCALA VARIABLE

Madrid, 20 Agosto de 1.974

BERNARDO UNGRIA
D.D.
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