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PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE
LAMINAS Y RECUBRIR O ADHERIR SUSTRA
TOS FLEXIBLES CON' POLIURETANO O PO.-
LIURETANUREAS. '
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'Q/"é”‘/””{"'BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad ale-
mana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, -

Repiiblica Federal Alemana,

La presente invencidn se refiere a la
fabricacién de liminas, recubrimiento textiles y
laminados de polvos de poliuretano y poliuretan-
fireas por el procedimiento de rasquetado en se-

5 co y tamizado,

¢

POOR
- QUALITY
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.necesario partir de materiales de recubrimiento y laminacidén que se =

_cie egtructuras laminares de toda clase.

) . . ) .

trasera de tapices o recubrimientos de pisos en la fabricacién de ve-
s ,'hi"culo's Aparte de estas excepclones, la’ tecmca de recubnmiento y -
"larmnado depende sin embargo de los productos tccmcamente aphcables'-

. "a pulvenzables con un margen de vxac081dad correspond1ente

| su punto de fusidén, tal y como se realiza en el asi llamado procedi- -

'bargo, que los pohmeros se exponen durante un periodo de tiempo lar
o ! p 2 s e 22 T sqs 2

.pohmeros Ademds se les impone a la precision de los cilindros (asi

llamada propiedad’ c0nvexa) una estabilidad a la temperatura para el -

'calandrado de fusibn que, ante todo en cantidades de apllcacwn extre-

-2 -

El recubrimiento y laminado de estructuras la- -
rainares se puede réalizar empleando distintas sustancias y por prece-
¢imientos muy distintos. Pertenecen al actual estado de la técnica en
el campo textil la aplica;:ién por rasqueta, mufiequilla, pulverizacidn y

calandrado. Por razones técnicas, en la mayorfa de los casos es aqui

puedan aplicar en estado liquido. Quedan excluidos aqui, por ejemplo,
los procesos de calandrado tal y como son usuales en la industria del
caucho, los laminados y llameados de materiales espumados de poliu--

retano y la aplicacién de poivos de polimero en el sellado en caliente

También se conoce la aplicacién por rasqueta de,

por 'ejemplo,‘ pdlvos'de polietileno como.recubrimiento de la parte - -

" Los polimeros termoplidsticos pueden recibir la -

consistencia necesaria, por ejemplo, por calentamiento por encima de
miénto de fusién laminada. Una desventaja de esta técnica es, sin em-

go a unas temperaturas mas altas bajo fuertes solicitudes mecinicas-

sunultaneas, Tales solicitudes, sin embargo, no la soportan todos los

madamente delgadas (20 - 40 g/m ) son muy dificiles de cumplir,
’ . . R . - .

El- método de disolver los polimeros en disolven-

tes orginicos y después aplicar las soluciones mediante brocha o pul-

O L L R
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verizacidén, es empleado en gran escala en la prictica. Las ventajas

‘propias de estos sistemas, pero también sus desventajas son -conoci—_

¢as por los eapecxalista.s. Ante todo en, los produ.ctos de alta calidad
a base de polmretano, se encuentran las concentraciones de solxdo en
las soluciones aplicables a brocha o bien pulverlzables relatwamente -
baja, por lo que. se han de incluir canhdadeg condiderables de disol--
ventes en el proceso de aplicacién a .brocha o laminado. Por qrazoheé

de la ecologia y la economia es ademés necesiaric recoger de nuevo -

los disolventes o hien mezclas de disolventes evaporados para, des. .|

pues de una egmerada rectificacién, volverlos a reciclar al proceso de
trabajo. También los procesos de trabajo necesarios para disolver, -=-
filtrar, etc. las pastas.son lentos y mecénicamente costosos.

‘ Cada vez se utiliza méis la ﬁosibilidad de emplear
emulsiones 0 dlspersmnes acuosas de pohmeros para los procesos de
recubrimiento y léminado., De espec1a1 interés e en estos sistemas -
su companblhdad fisiolégica y ecoldgica. Su desventaja principal con-
siste, sin embargo, en Que muy pocas emuldiones o dispersiones de -
polimeros sintéticos son estables a la congelacién.“Contra.rio a lag so-
luciones congeladas, por ejemplo, de poliuretano en disolventes orgfie-
nicos, las emulsiones o dispersiones acuosas congeladas, después de -

descongelar, en la mayorfa de los casos ya no son aprovechables,

las suspensiones acuosas de particulas pol{rr_xero
son por el contrario estables a la congelacidbn, Fisicamente visto se -
trata en estas suspensiones de dispersiones inestables. Las particulas
de polimero se pueden obtener también como sustancia sélida de las -
suépensiones por decantacién y ulterior secado cuidadoso. Estos sdli-~
dos se pueden volver a transformar .en cualquier momento arbitrario -
de nuevo en suspensiones acuosas o bien pastaa redispersindolas en .-
ag'ua., ‘en caso dado bajo adicién de aditivos, tales como por ejemplo -

agentes espesadores, materiales de carga o pigmentos inorgénicos,

—— . e
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acuosas cons1ste, sin embargo, en qie para evaporat el agha se pre-

-encima del de la aplicacién de soluciones orgénicas. En la industria -

electricas muy - espec1a1es, cuya resxstencm de paso ‘no debe encontrar-

. |tente belga nimero.664.168 se¢ obtienen, sin embargo, en una forma --

cubrzmwnto Y lammado de estructuras laminares resultando de esto el

'-.cometldo de desarrpllar procedimientos para recubrir que no tengan ~-

-4 -

Una desventaja en la aphcacmn de las pastas - -
cisa de un c0ns1derable consumo de energia que se¢ encuentra ain por

de los recubrimientos existe por lo tanto, un gran interés hacia siste-
mas que se puedan elaborar por el proceso de sccado, es decir, sin

cualquier agente de disolucidon o dispersidn.

Ya se ha mencionado que en casos excepcionales,
tales como para el recubrimiento de la parte trasera de tapices, o en

el sellado en caliente de textiles, se aplican polvos secos,

En la patente belga nimero 770.420 sec. describe -
la. a.pl1cac16n de polvo de pohuretano mediante un procedmuento de pul
venzacxon de polvo electroestatxco modificado (procedm’nento EPS) -

N
Independ1entemente de la técnica de la maquinaria muy especml ¥ com-

plxcada aqm solamente se pueden elaborar polvos con unas calidades .|

se por’ debaJo de 1014 olimios. cm.

En la patente ‘belga nfimero 664,168 se habla de -

una aplmacmn por rasqueta en forma general. Los polvos Segun la pa-

que permiten la aplicacidén por raqueta sé6lo” en capas bastas, es de-=
cir, pesada, ¥y que por lo tanto no son de aplicacidn universal. Existe

por lo tanto, un hueco en las condiciones previas técnicas para el re-

las desventajas mencionadas.

Se ha descubierto ahora que se pueden realizar -
recubrimientos con determinados polvos de poliuretano seco, sobre ins
talaciones de recubrimiento convencionales, por los procesos de aplica-

cidn por esparcidén y tamizado convencionales. Contrario a la patente -

(RO S
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belga nitmero 770.420 la técnica EPS es posible para la aplicacién, --
rero no ifnprescindible'. De ld patente belga 664.168. se diférencia la -
Fresente invencidn porque se éxplican'con precisién los cri’terios espem
ciales bajo los que se han de seleccionar los polvos para que se obten
gan aplicaciones tanto homogéneas como no homogéneas, regulares o -
irregulares, con pesos superficiales de. 10 g/rAn2 hasta espes;)res arbi-

trariamente altos.

Se ha demostrado qué, ante todo, con re’épectO' a
la constitucién de la superficie y el comportamiento a la fusién de las
particulas sdlidas se han de imponer altas exigencias, El didmetro de
las particulas.debeks .oscilar entre 5 y 200 p, preferentemente By =~
150 p. Las partlculas deberin tener una superficie lisa y uha forma lo
més esfenca posible para garantizar desde un principio una buena apli|

cacibén o b1en fluxdez. .

Se ha-de 'prestar éépeciél atencidén al comporta.-:-.
miento de fusidén de los pc;limeros. Se ha demostrado que la mejor -«
manera para caracterizar los prbductoe; utilizables segﬁn la presente
invencidon, es el establecimiento de una curva de "IN’I‘RINSIC METL --
INDEXZ" (IMI). '

Para determinar el indice de fusibén mdepend;ente
del tiempo (= Intnslc Melt Index) se prensa una fusién de material -~
sintético, -calentada a una temperatura previamente dada, a través de
un canal (tobera) con determinada proporcién entre didmetro y longitud
a una presion determinada y.la cantidad extruida se determina con in-
dice de fusidon por pesado andlogo a ASTM D 1238-65 T. Determinan--
do el indice de fusién de esta manera, segiin tiempos de precalenta- -
miento de distinta duracidén, y se extrapolariza a t = 0 entonces se ob-
tiene- el Tntrinsic Melt Index (aqui se supone siempre una dependencia
lineal del indice de fusién).,” Estc valor es una constante del material -

correspondiente independiente del tiempo de precalentamiento. El fndi-4
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! del tiempo se efectha, por lo demé4s baJo iguales condiciones, a tem--

,peraturas dzferentes, los valores obtem.dos se registran en un sistema

.blen recta.s con angulo de 1nc1ma.c1on ca.ra.c.terlstmo o también curvas,

‘C preferentemente entre 110 2 C y 190 ¢ C. Ademé,s, el desarrollo dr

las curvas IMI debera parecerse al brazo ascendente de una paridbola

por 10 minuto a 50 g por 10 minutos, tal y como se representa en -
la 'figixra 1. Las curvas 2 y 3 se reg1straron en polvos de pohuretano

utilizables segtn la, ;presente mvencmn (los productos corresponden a

la presente invencidn. -

L e

ce, de fusién mdependwnte del t1empo indica por lo tanto que cantidad
de material, ba’o condiciones’ de ensayo previamente fljadas se extru_x_
ria después de un tiempo de precalentamiento de 0 minutos si se logra

se calentar el material en 0 minutos a la temperatura de ensayo.

Como aparato de ensayo para los polimeros em--
pleados segin la préaente solicitud sirvid un viscosimetro del tipo -
HKV 2.000 de la firma Gottfert en Buchen/Odenwald. (Repfiblica Fede-
ral Alem:.ina) ‘La tobera tenid en este aparato una longitud de 15 mm,
un didmetro de 1,05 mm y una tubuladura de entrada cénica con un én
gulo de abertura de 60 ¢ C. La presmn sobre la fusién ascendid a -~
177,0 Kp/em”, . ) T

_ 5i la medicién del indice de fusién independiente

de coordenadas y los puntos Se unen entre si, entonces . se _obtienen 0 -

Se ha. descub1erto que. para la f‘mahdad de recubnmxentos y lammacmn

son ante todo adecuados aquellos polvos de pohuretano cuyos puntos -

de fusxon 0 blen margenes de fusxon se encuentran entre 110 y 250 2

¥V esto de manera que el valor IMI dentro de un 1nter\ralo de temperaty

ra de 5 a 502 C, preferentemente de 10 ~ 40 ¢ C se varfe-de 2 g -

log’ egemplos.l o bien 3) mientras un polvo con el comportamiento de

fusién segin la curva 1-no se puede elaborar Segin el procedimiento dg

Los poliuretanos o bien poliuretan-Qireas adecua--




10

15

30

1 un sustrato flexible y a continuacidén se sinterizan ba_)o efectos de ca--|

de aqui preferentemente a 0,1 - 0,‘)5, con especial preferencia a 0,254

-« 7 -

cos para el procedxmxento de la presenté invencidn deben tener, ade--
r1és, un contenido en grupos idénicos 'de 1 a 15 mxhequlvalentes por --

100 g, asi como una resxstenma de pasd de 1010 a 10 ohmios. cm.

El objeto de la invenéic’)n es, por lo tanto, un - -
procedimiento para la obtencidén de ]nmmaa, o bién para recubrir y la-
minar sustratos flexibles, especialmente. textiles, con poliuyretanos o --
hién poliureta,n-ﬁre_as que se caracteriza porciue poliuretanos o bien - -
poliuretan-ireas pulverulentas, que poseen:

1. una superficie lisa, similar a esfefas,

2. un didmetro medio entre 5 y 200 p.

L}

3. un contenido en grupos idnicos de 1 a 15 mili-

equivalentes por 100 g,.
' : : , 10 14 .

4. una resistencia de paso de 10~ a 10~ ohmios

cm, y'
5. que en los que el desarrollo de las correspone-
dientes curvas IMI, a temperaturas entre 110 ¢ C, representan en el
brazo ascendente de una pardbola, modificindose el valor IMI en un in
tervalo de temperaturas de 5 a 50 ¢ C de 2 g por 10 minutos a 50 g

por 10 minutos, se aplican seco sobre un soporté de Separacién 0 bien|
lor y/a se funde, y después en caso dado se calandra.

Los polvos de poliuretano o bien poliuretan-ﬁfea,
a emplear segin la presente invencibn, se f)ueden obtener por reac- -,
¢idn de NCO-prepolimeros, que contienen grupos ibnicos, con diami- -
nas primarias y/o secundarias (con grupos arnino alifiticamente enlaza
dos) y/o bishidrazidas de 4cido dicarboxflico en presencia de agua. -

La proporcién NH/NCO en la reaccién prolongadora de cadena ascien-

0,85; el contenido de niicleos ionicos en los NCO prepolimeros se¢ di--

mensionard de manera que los productos del procedimiento presenten -

el contenido de grupos ibnicos deseado de 1 a 15 miliequivalentes, --
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| preferentemente de 2 - 10.000 milicquivalentes por 100 g. Preferente-

| ciones, ~

_compuestos en 81 conocldos para la obtencmn de d1spersxones de polin-
,'retano libres de emulslonantes. Preferentemente se’ emplean aquellos -
‘ prepolfmeros de NCO que t1enen un peso molecular medio de 300 a --

, 25.000, especxalmente _80 a 15,000, con especial preferenc1a de 2,000

prop:.edades consxste en la sintetizacién del producto de adicién prevm

1 iénico que contiene grupos isocianato. Esta se efectiia segin procedl- -

riente se prepara primeramente una solucidn del prepolimero, que con
t.ene tanto grupos isocianato como Llambién grupos .i(micos. en disolven
t:s orgénicos, esta solucmn se reline con una solucwn acuosa del pro-
longador de cadena y "finalmente se retira el d1solvente organico, pre--
farentemente por destilacién. De esta manera se obtienen los polvos a
emplear segin la presente invencién en forma-de una dispersién acuo-

ga sedimentante.

Una ventaja esPeciai' de esta forma de ejecucidén -
consiste en que no se depende de un agitador ripido, sino que la re- -
tnion del prepolimero de NCO con el agente prolongador de cadena se

puede efectuar mediante simple reunidén por agitacién a bajas revolu- -

En los mencionados prepohmeros, que Ilevan ta.n-

to grupos 1soc1anato libres como tamb1en grupos ibnicos, se trata de .

a -7.000. Las propiedades de los polves de poliuretan-Grea ‘asi obteni-
dos se pueden variar d1r1g1damente dentro de amplios limites median-
te medidas adecuadas, Esto vale ante todo para la dureza y el tamafio

de las particulas.

La primera posibilidad de 1nf1uenc1ar el cuadro de

mientos conocidos (patentes belgas 653.223 y 730.543), bajo empleo de
los productos de partida mencionados en estas patentes. Ademis de -
los compuestos alli mencionados entran en consideracidn, como sustan|

cia de peso molecular més eclevado con itomos de hidrdgeno reactivos,
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sin embargo, lambién los compueslos que llevian grupos imino, fal vy
como se describen en las patentes [rancesas 1,361,810 y 1,300,98) -

la publicacién alemana DAS 1,122,254 y la patente US 2.888,439.

El tamafio de las particulas se influencia en for-
ma decisiva por el contenido.de grupos iénicpa en el producto de adi-
cidn.previo, su dureza principalmente por la naturaleza quimica de -
los. poliisocianatos empleados para la obtencién del prepolimero de --
NCO o bien compuestos con atomos de hidrdgeno reactivos. Si en estos
compuestos se limita a aquellos con'pesos moleculares bajos hasta --
aproximadamente 500 se obtienen poliuretanos mis puros, si se em--
plean exclusivamente los de mayor peso molecular hasta aproximada--
mente 10.000 se obtiecnen productes més blandos. Entre estos 2 extred
mos son posibleé todas las proporciones de meszclas. Como en la for-
macindel producto de adicién previo se trabaja con excesos de isocia-
rato relativamente grandes -la proporcidén molar de los grupos NCO -
con relacidén a los Atomos de hidrbgeno reactivo se encuentra conve--
nientemente entre 4 'y 1,1, preferentemente entfg: 2yl,4- ylos pe-

sos moleculares de los prepolimeros por lo tanto no resultan muy -al-

'tos, no es necesaria una linealidad estricta de la constitucién de la -

cadena. Preferentemente se partird en la obtencidn de los polvos, --
sin embargo, de prepolimeros de NCO de constitucién lineal con 2 --

grupos isocianato enlazados alifiticamente en posicidn final..

Preferentemente #e hace reaccionar aqui una soly]
cidn del prepolimero con una solucidén o.bien dispersion acuosa del --
agente prolongador de cadena. En casos excepcionales se pueden agre-
gar del agente prolongador de cadena, disuelto en un disolvente orgi-

nico, también durante la dispersidn,

En principio, los polvos de poliuretano a emplear

seglin la presente invencién se pueden obtener segiin los procedimientos
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'grupos amino alifiticamente enlazados, asi como los bis-hidricidos de

mo agentes prolongadores de cddena difuncionales}.

d1amma.

| poliésteres o dihidroxipolitteres difuncionales.

‘sales,

| facilitar la solubilidad. Una formacién de sal en el grupo amino primu

- 10 -

conocidos por ias patentes belgas 653.223 y 730.543 para la oblencitn

de dispersiones de poliuretano, libres de emulsionante.

Apgentes prolongadores de cadena adecuados son s

pecialmente las diaminas primarias y/o secundarias, que contengan -

4cido dicarboxilico.(En el agente prolorgador de cadena mencionado --
en. altimo lugar se puede partir de que, en primer lugar, reaccionan

los grupos amino dispuestos en la posicién. 3 con relacidén a los gru-
pos carbonilo con el prepolimero de NCO de manera que las bis-hidra-

zidas de icido dicarboxilico se pueden considerar, a primera vista, co

D1am1nas adecuadas” son especmlmente aquellas ~-

con un. peso molecular inferior a 250, etilen

lales como, por ejemplo,
1 Z-propﬂenchamma N-metllpropllendlamma, butﬂendmmma,

hexametllendmmma, p1perazma, 2- met11p1peraz1na d1met11p1perqzmas

N N'—-dxmetﬂetllendmmma, N, N'-diet11d1et11end1amma. N N' -dilsopro- -1,

p11et:.1endxamma, N N'-dlmeta.l-l 2-prop11end1amma. N N‘-duSOpropJ.l-
1, Z-propilendxamma, N, N' -bzs-h1drox1et11et11end1amma N hidrox1et11-~
etilendiamina, N- -hidroxipropiletilendiamina, N, N'~b18-(h1dr0xlp1‘0pﬂ)
etilendiamina, N,N‘-d1metxlhexametllendlam}na, 1,3-prop11end1am1na, -
sulfuro y, X'-bis -aminopropilico, Yy, x"-bis-a}ninopropilmeti_lz,lmina, -
N, N-bis-(y -aminopropil)-anilina, N, N-bis-(y -aminop'ropil)-n't-tojuilil--
nia, etc, Como agen.tcs prolongadores de. cadena son fambién adecuadas
lag éterdiamina y las ésterdiaminas, asf como aquellas diaminas que

se’ fori'nan en 1§i hrid;ogenacién de dioles ciangtilados o bicn dihidroxi-

Las diaminas se puden emplear en forma de sus

por ejemplo, como carbonatos o acetatos. La- formacidn de sal

‘se puede redlizar aqui también solo parcialmente,'-por ejemplo, para -

— e en s n
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'cidn de los productos a mtilizar segin la presente invencidn, especial-

 mente los compuestos miscibles con agua con un punto de ebullicién in

-vse cuide de unma me zcla intima de los pa.rucxpantea en la reaccibn. -«

.retano a emplear segin la presente invencién de la manera siguien- -

de compuestos dihidroxilicos de clase en si conocida con el pesc mol»

‘| cular 500 - 5.000, diisocianatos y en caso dado agentes porlongadoran

rio tiene como consecuencia una disminucién de la reactividad.
*

Como bis-hidrazidas de ‘4cido dicarboxilico entran
en consideracidén, por ejemplo, las bis-hidrazidas' de 4cido dicarboxi-
licos de bajo peso molecular con un peso molecular inferior a 250, --
tales como bis-hidrazidas de 4cido carbdnico, bis-hidrazida de dcido - ,
oxilico, bis-hidrazida de 4cido succinico, bis-hidrazida de dcido adipi
co,- bis-hidrazida de 4cido ftilico, bhis-hidrazida de ééido tereftilico, -
bis-hidrazida de 4cido.tetrahidroftilico, etc. También se pueden em- -
plear los poliésteres difuncionales con grupos hidrazida de f¢ido car--
boxilico en posicién final.

.

Como disolventes son adecuados, ;para la obten- -

fe‘rior a 100 @ C, tales como a.cetona. metiletilcetona, tetrahidrofura-
no acetato de etilo, Asimismo es posible. el empleo de. disolventes no- |

m15c1bles con agua en caso de que ‘mediante agxtacmn correspondiente

Tales disolventes son, por eJemplo, benceno o tolueno. EL. empleo 51- 
multdneo de dlsolventes con un punto de ebullicién superior a lou 100

2 C, tal como el tolueno acabado de mencionar o también el cloroben.
ceno, dxmetzlform..m;da o sulfdxido dlmchhco, es pds1b1e, pero £u ~=
eliminacidn de los productos del procedimiento estd por 1o general 1;-

gado a un mayor gasto, ’

Preferentemente se obtienen los polvos de poliu-

te:

Los prepolimerés de NCO idnicos se sintetlzon

de cadena bajo empleo de un exceso en diisocianato tal de maner® que
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el producto de adicidn muesfre un 1 - 4 9 en peso de grupos NCO
libres. El prepolimero de NCO, contienec ademds 1 - 15 miliequivalen-
tes por 100 g de nitrbgeno cuaternario o grupos carboxilato o bien --

t ulfonato. .
\

" ro de NCO idnico en acetona (viscosidad a 50 ¢ C: uno¥ 30 - 8.000
cP) se mezcla.n con solucmnes acuosas de diaminas alifiticas con gru-
pos amino primarios y/o secundarzos. A continuacién se separa la ace
‘tona por dest1lacmn y se obtiene el polvo de.poliuretan-Girea en forma
de una dlspersmn acuosa sedimentante. El producto del procedimiento
se puede obtener en forma pura mediante simple filtrado. Si bien se
puéde volver a redispersar en agua en cualquier momento ulterior ar-
bitrario, es sin embargo preferente la aphcacmn del polvo seco segin

el procedmnento de raSqueteado en seco o tarmzado

En la reaccibn prolongadora de cadena se puede

o agregar la solucxon acuosa blen bajo ag;tacmn a la solucmn acetom-

"ca, o-la. solucmn acetonica a la solucmn acuosa Preferentemente Se

- 'f'rea.lmara la mezc a ‘en aparatos adecuados y.en forma continua, ’:1051—

f:.cando ambas solucmnes, por ejemplo. a. travcs de bombas a un re=
'c1p1ente mezclador, El rec:.pzente mezclador estard, en el caso maéas

sencillo, dotado de un ag1tador-, y de un rebose a. través del cual fluye

"la dispersidén acuoso-acetdénica a un aparato. de destilacién. La tempe-

ratura de.dispersidn se encuentra entre 20 y 60 ¢ C, prr‘vferpntumen»«-
te entre 35 y 55 © C La cantidad de agua necesarm para la d1spv.-r-—-
siéh. en el cual -esta d:.suelta la diamina, asczende a 0,8 - 3 vecea, -

ces.. o : ¥

»

Pa.ra mezclas contmua.s con elevado rendm’uenw
se da preferenc1a a grupos agitadores de alta velocidad o también a -

aquellos mezcladores que permiten altos esfuerzos de c1za.11am1ento -

B o, (AT

" La solucién al 30 - 90 % en peso del prepolime-:
g ) 1

1

Aaquella del. prepohmero de NCO idnico preferentement;e al - 2 ve- -
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Las instalaciones adecuadas, tales coémo, miquinas de tornillo sin-fin,
aspecialmente tornillos sin-fin de varids 4rboles, mezcladores interio-
~es, cAmaras mezcladoras de alta vy -baja presidén con mezcla en con-
‘ra corriente o dispersores de ultrasonidos, son cbnocida.s por los es-
pecialistas.. Al trabajar con tales 'apa.ratos se emplearin preferente- -
fnente»sbluciones al 70 - 90 % y con prepolimeros suficientemente flu_:;

dos hasta totalmente sin disolventes.

.o

' " Las propiedades de los polvos de politrea, que -
se obtienen pnrnanamente como suspensionesd, se pueden mfluencmr -
d1r1g1damente ademas de por la composicidn guimica del producto de
adicion previa de polnsocmnato, también por las condiciones de la dis
persidn. Los factores més importantes son: la clase y cantidad del -
prolongador de cadena, la cantidad de agua, la clase y cantidad de di-
solvente orgénico, el pH y las temperaturas de reacciéh, que se pue--
den variar desde unos 0 C hasta el punto 'de ebulhc:.on del dlsolven-

te orgémco, pudiéndose trabaJar tamb1en bajo. pres;on.‘

. . Esencial es, ademas, el procedum,ento de la mez
cla de la fase acuosa y de la fase orghnica, es decir, si esto se reds|
lizd précticamente, al mismo tiempo, por ejemplo, en un dispositivo -
mezclador de trabago con.tmuo o si la fase org{mica se agrego a la -
fase acuosa o la acuosa a la fase orgénica, Sease aqui mencionado -~
nuevamente que tambien con medios sencillos se obtienen productos e
utilizables si, por ejemplo, bajo agitacién con un agitador normal, la
fage acuosa se vierte en la fase orgdnica. Después o durante la mez--
cla se retira el disolvente orginico éor destilacién. . Mediante filtra-~ -.
cibén se bbti_éne el polvo terminado de la disi:e'rsi’én de poliuretano - -

acuosa que se forma,

La aplicacidn devlwpolvo de poliuretano se efectud
por el procedimiento de rasqueta usual, es decir, con ayuda del Bistew

ma de rasquetas fijas, tales como rasquetas de aire, de tela de goma
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car con rasqueta, también en estado Seco, en una forma como por lo.

ra més fina de la serie de toberas de vidrio para determlnar la fl\.u-

d:.ante ‘reducidos ‘aditivos 'de estearato de magnesio y otros lubrlcantcs
'y"'convencmnales. ‘Las- cant;dades agregadas pueden oscﬂar desde un 0,1

a un 5 % calculado sobre el contemdo total de sol:.doa
' -buéna. ~también con un contenido de humediad residual adsorb’tiiramente'

| ser deseable, ya que. reducxdas cantidades de agua plast1f1can el ma--

tenal sintético y reducen algo el punto de fusidén de los productos del

'siblle se emplea preferentemente un soporte separador de caucho sili-

- 14 -

v

y ante todo de cilindros, as{i como ccin_ el "Roll- o Réverse-Roll-Comr

ter!,

Sorprendentemente los polvos de poliuretano con

las propiedades necesarias segin la presente invencidén se pueden apli-
deméis solo es industrialmente posible con preparados pastosos,

Los polvos son tan finos y tan fluidos que sin ul=

termres a.chtlvos y sin ulterior moltura.cxon pasan a través de la tobe-
dez segiin el sistema DEGUSSA.

Otra mejora se puede lograr, si se desea, mec--

cv.o U La fluidez de estos polvos es ‘sorprendentemente

lipada de un 0,1 - 5 % de agua. Esta humedad residual puede hasta -

procedm'uento.

Segun el procedlmlento de la presente invencion
se pueden obtener tanto recubrimientos directos como tamblen prefc.

rentemente recubrimientos reversibles, Para el recubrimiento rever-
- L

comzado o con especml preferencia una banda de acero. Naturalmen-

te se pueden emplear ,tamb1en los papeles separadores nsmles

El espesor de los recubnmxentos 8¢ encuentra en

[N

tre 10 g/m v algunos -100 g/rn .

8i los polvos aplicados por rasqueta o tamizados
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encima de su punto de fusidn, estos se funden formando 14minas ho- «|

| pesor de aplicacibén: 60 g/m ) y 2 continuacién se trata en el canal, ¢y

se exponen directamente a los efectos del calor, por ejemplo, en un

campo de infrarrojos, y bruscamente se calienta a temperaturas por

mogéneas.Si los polvos secos aplicados se calientan, sin embargo, len
tamente y solo hasta el punto de fusién se obtiene una capa que a con-

tinuacién se denomina frita y que tiene una estructura macroporosa.

El tefiido o bien pigmentacién“del- recubrimiento -
se puede realizar de distinéas maneras. Preferentemente se mezclan -
los polvos de poliuretano, -antes de su alf:l{cacién, con colorantes © - =
bien materiales de carga pulverulentos tales como hollin, dibxido de -

titanio, alurninio-bronce, pigmentos de hierro o cadmio,
Ejemplo 1. B R

Segun el ejemplo 7 de la patente belga 800 185 -
se prepara un polvo de poliuretano (part:lculas esfencas con un d1éme~.
tro medio de 43 u; punto de fusién 145 ¢ Cy resistencia de paso: - -
5,101 ohmios, ecm; valores IMI: curva 2 en la figura 1).

.El polvo de poliuretano se aplica por rasqueta 'sp-
bre un papel separador en un espesor de 100 g/m2 y después se expo-
ne en un canal de tobera de 12 metros de'longifud y con una veloci- -
dad de la banda de 1,5 metros a una temperatura de 140 ¢ C. Se for-
ma una frita que es tenaz-elistica, que se separa sin dificultades del

soporte y que se puede manipular sin apoyos de ninguna clase.

{ Ejemglo 2.

La frita preparada segln el ejemplo 1 se recubre

en un segundo proceso de aphcacmn de. nuevo con el mismo polvo (es-

mo descrito ed el ejemplo 1,7 a 170 ¢ C. Se form"l una limina transpa
rente homogénea con un espesor total de 160 g/m “de alta resistencia

a la traccidn y propiedades elisticas, : '
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Ejemplo 3.

Un polvo segun el ejemplo 11 de la patenie belga
600 185 (punto de fusidén 165 2 C; didmetro medio de las particulas es
féricas 61 ‘M; resistencia de paso: I()11 ohmios. cm; valores IMI: cur--
va 3 en la figura 1) se aplica por rasqueta sobre una banda de acero
en un espesor de 0,3 mm y, a una temperatura de 174 @ C en el - -
canal de tobera, se funde hasta obtener una limina. En un segundo -~
proceso de aplicacién se aphca el polvo segiln el ejemplo 1 en un es-
pesor de aphcacmn de 0,3 mm y a continuacidn, por los efectos de -
una temperatura de.145 @ C, se.sinterizan a.una frita de firme adhe-

sidn sobre la lamina anteriormente fabricada. Las dos capas ya no se

"pueden separar por via mecénica sin destruirlas.

1

Las liminas formadas segun los eJemplos 1 -3 -
se pueden unir en forma convérncional med1a.nte una aclhes:.on en hume-
do por uno 0. ambos lados sobre ma.tenales soportes arbltranos, ta- -
Ies como tepdos de algodon, tejidos de pohester, sustancuas de velldn,
atc.. Pa.ra la a.dhesmn en humedo son espec1a.lmente adecua.das las so-
lucxones de pohuretano, las d1spers1ones de pohuretano u otros adhesi ’

vos. ‘

La adhesmn se puede efectuar asimismo segln el

principio- del sella:lo en calxente mediante polvos de matemal sintitico

termopldstico,

Ejemglq 4.

Una limina porosa fabrzcada segiin. el ejemplo 1 -
se dota de una capa -del polvo de polxuretano del ejemplo 1 (eqpesor -
de aplicacibén 80 g/m ) mediante apllca.cwn por rasqueta y se expone -

a los efectos de una temperatura de 145 ¢ C, Con el polvo en estado

pléstico se adhiere bajo presién una tela de retor de algoddn (80 g/m 1

Después de enfriar, el laminado esti firmemente unido y aguanta mis

de 1.000.000 de flexiones medidas en el flexdmetro de Bally.
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Ljemplo 5.

2

100 g de polvo de polibretano segiin el éjemplo )
y 10 g de dxido de titanio se mezclan mecidnicamente y 2 través de --
una rasqueta. de cilindro se aphca sobre una- banda. separadorn de sili
cona. La capa se somete a los efectos de una temperatura de 160 9 cl
en el canal descrito en el ejemplo 1. Se forma una limina blanca, co-
herente, que, después de enfriar, tiene una buena estabilidad mocanl—-'

ca.

Ejemplo 6,

a) 100 de polvo de pohuretano como en el ejem-

'plo l, y5 g de hollm se mezclan;

H b) 100 de polve de pohuretano como en el ejem-

plo 1 ¥ 2 g de aluminio-bronce se mezclan;

c) 100 g de polvos de’ poliuretano como en el - -

ejemplo 1 y 5 g de pigmento rojo de cadmio se mezclan.

Las mezclas a, by ¢ se aplit:ah alternando sobre
una banda de acero desde 3 toberas diferentes adaptadas para la ali--
mentacién de sblidos y que atraviesan el ancho total de BopOi‘te. La -}
capa de las mezclas aplicadas se calibra a continuacidén, una vez, pa-
sando a través de un intersticio de rasqueta y en las zonas margma--

les se mezclan irregularmente,

Después de enfriar y separar de la chapa de ace-

ro se obtiene una ldmina mecinicamente estable, coherente, con efec-

tos de color en forma de tiras de color de curso oblicuo, 'con zonas -
limites entremezcladas. 'Por la influencia del interstici_o de rasqueta -

se ha formado en todos los lugares el mismo espesor de capa, la - -

mezcla de los componentes a, b y ¢ se entremezclan en la ona 1imi-

te de la aplicacién forméndose una pla.ntxlla localmente 1nd1v1duzx1 den- ,

tro del margen de un aspecto total unitario.
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‘hexandusocmnato y 8,8 g de N-menldxetanolamma, _ se prepara en el -
“:plazo de 1 hora a 100
de sulfato dxmenla.co y un total de 1, 280 g de acetona Se obtxenen una
.‘solucion de prepolxmero al 50 %" en acetona ‘con un contemdo ‘en NCO '
"'de 1 23 %, '

189 partes de una solucmn acuosa l.n de propxlendmmma (1,2) A 564

: parar por. desulacmn la acetona, filtrar, lavar'y ulterior secado s¢ -

‘bre una banda de acero y por calentamiento -a 200

para obtener una lidmina.

- 18 -

Ejemplo 7,

Las mezclas de polvo del ejemplo 6 se aplican -
como descrito en elrejemplo 6 perd el polvo aplicado no se allana fo--
tilmente. Forma una limina que adem3s de los efectos de color, co--
mo en los productos del ejemplo 6, muestra adicionalmente irfegulareé
en la superficie que se puéden comparar con una estampacidn plena --

irregular,

Ejemplo 8. .

Obtencidén del polvo de poliuretano.

De 950 g de un. poliéster de bufandiol - dcido adi

piéé deshidratado, con el peso molecular medio 2. 190 166 g de l- 6-

C un prepolimero que se mezcla con 6,8 cc =~

Al mezclar 757 partes de este prepolimero con -
g de agua se t’orma una suspensidn de pohuretanurea Después dc BC
obtiene un polvo de poliuretan-irea del punto de fusibn 178-174 o C.

El polvo tiene un didmetro medio de las partmu-
las ésféricas ‘de 60 A y una res1stenc1a de paso de 1012 ohmios. cr.
El polvo se aplica en un espesor de 100 g/m

¢ C se sinteriza --

'

Sobre la limina se aplica -una scgunda capa (60 -

2 . - Lo .
j;/m’) del polvo de poliuretano del ejeraplo 3. El material se conduce

850~ -
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,.~|180 - 200 ¢ C e inmediatamente después se vuelve a enfriar. A conti-

. miz sobre una banda de acero (espesor de aphcacmn 80 g/rn ) y des-- :

.pues se conduce a- traves de un campo de mfrarro,;os como en el e,]em

- 19 .

a través de un campo de infrarrojos de 1,5 m de longitud & una velo-

cidzd de 1,5 m/min.

£l campo infrarrojo dispone de una potencia total
de 24 kw en toda In ldngitud y estd conectado' de manera qixe se mida
una temperatura an la_ superficie del sopokte de 200 ¢ C. ‘

Después de pasar el campo de infrarrajos se ad-
hiere inmediatamente un tricotadc'g de algodén. La adhesién se regula -
a través del intersticio. _Aquf vale : ancho de inte¥sticio = espesor del
textil 4 espesor de capa - 0,1 mm. El recubrimiento de inversién -

retirado de la banda de acero posee un excelente nivel de propiedades.

Ejemplo 9.

Un polvo de pohuretano esferlco segun el eJemplo
3 con un difmetro de partfcula de 25 p, un punto de fusxon de 165 @

y una resistencia de paso de 10 ohmios. cm, - se aphcan con un ta- -

plo 8. Sobre la limina homogénea formada se aphca, en un segundo -
proceso de trabaJo, una delgada capa (40 g/m ) del polvo de poliureta~
no del ejemplo 1, El recubrimiento se sinteriza a una f{rita y afin en -
estado plistico se adhiere con un velldn de fibras de poliéster/poliami-

da. Se forma un material compuesto excelente.

Ejemplo 10,

Sobre un material de popelin de algodén sc uplica
el polvo de poliuretano del ejemplo 1 en un espesor de 100 ‘g/m?', sa

calienta bruscamente en el campo de infrarrojos (véase ejemplo 8) a

nuacidn se calandra bajo una presién de 7 toneladas a'110 @ C., Se ob~

tiene un textil directamente cubierto con superficie lisa.

Ejemplo 11,
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o o El polvo de poliuretano del ejemplo 3 se aplica -
con rasqueta en un espesor de 160 g/m2 sobre una banda de acero, se
sinteriza en la forma usual y sobre el material, a.ﬁn'pléstico al enfria
se vcolocra un tejido enrejillado de algocddn. ]j:eSpués se vuelve & aplicar]
ron rasqueta -una- capa de 150 g/mz, del polvc; de poliuretano del ejem -
plo 1. Después de. volver a sinterizar en el éampo de infrarroj;)s s¢ -
enfria y se calandra. Se obticnen una limina estable, autoportante, --

que se puede emplear, por ejemplo, como cinta de transporte.

Ejemplo 12.

El polvoe de poliureiano del ejemplo 3 se aplica

sobre una banda de acero y se smterlza en la forma usual. El estado.

a.un pla.stlco se conduce por debajo de un diSposuwo calihrador com--

‘puesto de una rasqueta o de un cilindro de rasqueta con supe-rﬁcws -

'-’mm menor que el espesor de. las ca.pas de la banda de acero méis el
vpolvo Bmterlzado. La fusibén se a.pllca de esta manera horm)geneamenu

'a»fte y: se calibra. R e B0

Ejemplo 13,

El polvo de poliurétano del ejemplo 3 sec éplica -
por rasqueta a temperatura ambiente sobre una banda de acero. El :-~
sinterizido y fusién del polvo no se efectta por transmisidén directa --
d'el calor como en el ejemplo 1, (canal de toberas) o en el ejemplo 3

{campo de infrarrojos) sino por calentamiento indirecto de manera que

la banda de acero se ca.hente primariamente por aire cahente y el ca~

lentamiento del polvo hasta sinterizar y fundir se realice por transmi.

sién de calor desde la banda de acero.

L abeenw -

. Los ejemplos mencionados sirven para explicar
la ‘invencidén y no representan ninguna limitacidn. Asfi, cualquier espe-

/
cialista puede emplear, por ejemplo, en lugar de un canal de tobera,

canales de calentamiento o grupos de otras construcciones, El calen--

.

separables. El dxspomtwo de calibracidon se aJustaré. en 0 0l - 0, 05 -}

t

-
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tamiento indirecto mencionado en el ejemplo 13 no estd limithdo a una
banda de acero como transmisién de calor ni a aire’calienle como pd_y

tador de enecrgin.

Descrita suficientemente la naturaleza del inven-
‘0, agi como la manera de realizarlo én la préctica, debe hacerse --
constar, que las disposiciones anteriormente indicadas son suscepti-- |
“les de modificaciones de detal'lc_ en cuanto no alteren su principio fun
¢ araental; también se hace constar que el invento se refiere a una So-
licitud de Patente presentada en la Repliblica Federal Alemana con fe-
sha 10 de octubre de 1,973, no, P 23 50 765.5; acogi iéndose por lo - X
tanto a los beneflclos que conceden los Convemos Internacmnales en -
vzgor, siendo lo que constituye la esencia del referido invento y por -
'lo-que se solicita Patente de Invencién por 20 afios en Esp'lﬁd sobre:
Procedxmlento para la obtencidén de 1ammas ¥ recubnr o adherir sus-
tratos ﬂexxbles con pohuretanos o polmretanureas- caractenzdndose -t

.

por lo s1gu1ente :

1.~ Procedimiento para la obtencién de liminas
Y recubrn' o adherir sustratos flexibles, con poliuretano o bien poh-
uretan-ureas, especialmente textiles, caractierizado porque poliuretanos
o bien poliuretan-fireas pulverulentas que: 1. tienen una superficic -
lisa, esférica; 2. un diimetro medio enire 5 y 200 p; 3. un contenido
en gr.upos iones de 1 a 15 miliequivalentes por 100 g; 4. una resisten
cia de paso de 1010 a 1014 ohmios. cm; y 5. en las cuales el desn--
rrollo de las corréspondim tes curvas IMI a temperaturas entre 110 @
C y 250 ¢ C representa el brazo ascendente de una pardhola variando
el valor IMI en un intervalo de temperatura de 5 hasta 50 ¢ C de 2 -
g por 10 minutos a 50 g por 10 minutos, se aplica seco sobre un so-
porte de separacién o hien un sustrato flexible y a continuacidén se sin

teriza por efecto de calor y/o se funde y, en caso dado, aln se ca- -




tal y' como queda sustancialmente descrito en la presente Memoria,
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Ia.nci ra.

v 2. - Procedimiento segiin la reivindicacién 1, ca=
racterizado porque el polvo de poliuretano o bien poliuretan-iirea con-
tiere humedad residual adsorj:tivamente ligada de 0,1 - 5 % en peso.

\

3.~ Procedimiento para la obtencién de liminas y

e

recubrir o adherir sustratos flexibles con poliuretanos o poliuretanfireal,

Esta Memoria consta de veintidos hojas escritas

< nxéquina. por una sola cara,
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