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o alcoxi y (2) un formador de pelicula orgfmico en particulas{

- do intimamente las lanminillas de aluminio en una soluciéh del

-2 - REF: USSN 506;490

RESUMEN DE LA IRVENCION

Unas composiciones mejoradas de pintura en polvo qué
proporeionan mayor variacién en profundidad de las particulas|
de pigmento metédlico comprenden (1) laminillas de aluminio in
dividualmente encapsuladas en un formador de peliculs organi-
co, termopléstico, continuo, delgade, que contiene una sal
ambnica seleccionada entre haluros de tetraalquilamonio y ha-
luros de tetraalquilamonio sustitufdo donde por lo menos un

radical mlquilo estd sustituido con un radieal arilo, fenoxi
Ias laminillas de aluminio encapsuladas se preparan dispersan

formador de pelicula organico termopliastico y la sal ambaica
en un disolvente voldtil y secando por amtomizacién la disper—
sién resultante. En la realizaciln preferida, el formador de
pelicula orglnico en particulas es también un material termo—
plastico y, en la realizacidn més prefefida, tiems lé Zisma
composiéi6n que el revestimiento de }as laminilles d= aiuminiq,

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Una técnica bésica para la manufactura de materisl de
Tevestimiento en polvo es el llamado método de fusién; Este
implica la mezcla de materias primas exentas de disolvente em
su estado fundido, habitualmente a través de alguna forma de
extrufdora, enfriemiento, pulverizacién y separacién-clasi-
ficaciln de tamafios. Este método presenta varios inconvenien-
tes que no dependen de la pignmentacidn y un inconveniente adi+
cional cuando se emplean como pigmentos laminillas metédlicas.
El gran cizallamiento empleado en la fase de mezcla §roduce
deformacién de las laminillas metélicas. Ademds, durante la

fase de pulverizacidn, las laminillas metdlicas son deforma—
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nientog producidos a partir de estos polvos se caracterizan

das de nuevo y su tamafio de particula reducido, Los revesti-

por un bajo nivel de brillo y mal aspecto policromético.

Otra técnica basica para la manufactura de materia-
les de revestimiento en polvo es la llamada técnica de prepe-
racidn de solucidén y separacidén del disolvente que puede ser
efectuada ﬁor mas de un método. Esta técnica general implica
la preparacién de un material de revestimiento en un disol~
vente orginico, 1a separacién del disolvente de los sdlidos
de la pintura y la separacidn-clasificacidn por tamafios. Asi-
mismo, puede ser necesaria o no alguna forma de pulverizacidén
segin ¢l mbtodo de separacidén del disolvente utilizado.

La separacidén del disolvente puede llevarse a cabo
por técnicas convencionales de secado por atomizacibn o por
separacidn con intercambio de calor donde los componenies de
una solucidn de pintura son separados por volatilizacidn del
disolvente més voldtil y separacifn del disolvente vclatili-
zado de los sflidos de la pintura no volatiligzados pcr fuer-
zas de gravedad. Como las laminillas metdlicas pueder ser
agregadas después de la pulverizacibn, si es necesario pulve=-
rigar cuando se utiliza cualquiera de los métodos de separa—
cidn del disolvente, pueden evitarse dafios a las laminillas
metalicas durante la pulverizacidn utilizando la técnica de
preparaciln de solucibén y separacién de disolvente. Sin em~
bargo, surgen problemas relativos a la distribucidn y orienta-
cidn de las laminillas metdlicas cuando el material de reves—
timiento em polvo es aplicado al substrato que ha de ser re-
vestido. Esto es especialmente cierto cuando el método de
aplicacifén es el de pulverizacidn electrostitica, que es el

método mas cominmente empleado para aplicar la capa final de
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pintura a los autombviles y a otras diversas manufacturas me—
tdlicas. En estas aplicaciones, las laminillas tienden a
orientarse al azar con un bajo porcentaje de las mismas para-|
lelas al substrato, El resultado neto es un alto grado de
protuberancia metdlica com poco brillo metédlico y un bajo fact
tor de brillo,

Asi, cuando se utiliza uno cualquiera de los mdtodos
antes descritos para producir revestimientos de pintura en
polvo pigmentados con metales de acuerdo con los procedimien~
tos de la téonica anterior, se requiere una relacibn de alu~
minio a pigmento no metdlico considerablemente mayor que la
misma relacién en una pintura ligquide para poder conseguir un
grado de brillo y um aspecto metélico iguales a los cbtenidos
con las pinturas liquidas. Ademds, permanece el problema de ‘
la protuberancia de laminillaé metalicas incluso aungue se
consigae el brillo y el aspecto metdlico.

En las pinturas liquidas, se saﬁe como recublrisr par—
cialmente las laminillas de aluminio utilizadas como pigmento
para sumentar la eficiencia de pulverizacilm electrdotética |
de estas pinturas. En la patente estadounidense 3.57%.300, se
describe un método para precipitar le resina de la solucidn
para que recubra las laminilla de aluminio en forms coloidal,
Esta solucifn se usa despuds tal como se obtiene o mezclada
con otra solucidém para uso. El autor de la patente sefiala es~
pecificamente que, aunque puede ser muy conveniente llamar a
esto encapsulacién, no se pretende. indicar que las particulas|
de aluminio queden completamente envueltas. la resina deseri-
ta para este fin es un copolimero de cloruro de vinilo y mond-
meros monoetilénicamente'insaturados que contienen alrededor

de 60 a 90 % en peso de cloruro de vinilo. Las laminillas de
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aluminio también son parcialmente recubiertas en la patente
estadounidense 3,532,662, Aqui el revestimiento se 1lleva a
cabo con un copolimero estadistico de metacrilato de metilo
y dcido metacrilico adsorbido sobre el pigmento. Por este mé-
todo, se prepara una dispersidn de las part{culas sélidas en
una fase liquida continua que comprende un liquide orgénico
que contiene en solucidén un polimero que es adsorbido por las
particulas y un estabilizante y modificando la polaridad de
la fase continua de manera que el polimero sea insoluble en
ella, siendo el estabilizante un compuesto que contiene un
componente de anclaje que se asocia con el polimero adsorbido
sobre la superficie de la particula y un componente en cadena
colgante que es solvatado por la fase continua modificada y
proporciona una vaina estabilizante alrededor de las particu-
las., Se alega que esto mejora el "mojado" de las particulas
tratadas por la composicidn de revestimiento del tipo de dis-
persifn de materisl formador de pelicula,

Las pinturas en polvoe tienen ciertas ventajas sobre
las pinturas liquidas convencionales ya que estén esencialmen-
te exentas de disolventes volidtiles pero tambiln ﬁfeSqéﬁan oo
blemas que difieren de Jos encontrados con las pintucas’ 1fqui-
das. Estas diferencias incluyen las relativas al empleo de la-
minillas de aluminio como componente productor de color. Por
ejemplo, cuando se emplean en las pinturas 1{quidas laminillag
parcialmente recubiertas por um precipitado de resina, queda
un disolvente orginico y otros componentes de la solucidn pard
evitar la exposiciln directa de la laminilla a la atmbésfera
y a oftrag influencias'éxternas. Ademés, en las pinturas en
polvo, si la laminilla de aluminio estd revestida, el reves-

timiento debe ser un sélido relativamente seco y el tamaflo,
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el peso y la continuidad de la encapsulacién orgénica son to-

dos ellog factores que afectan a la distribucidn de estas pay
tfculas cuando son pulverizadas electrostaticamente con el
polvo que es el prineipal formador de pelicula de la composi-
cién de revestimiento.

Las laminillas de aluminio revestidas, es decir, la-
minillas de aluminio individualmente encapsuladas en una pe-—
licula termoplastica continua, mezcladas con el formador de
pelicula principél-en particulas de una pintura en polvo y
pulverizadas electrostaticamente sobre un substrato metdlico
en gran parte se orientarén paralelamente al substrato., Es-
to reduce considerablemente o elimina la protuberancia de
las-laminillas. Desgraciadamente, sin embargo, permasnece la
tendencia a que estas laminillas revestidas adopten una orien
tacidn paralela al substrato préxima a la superficie externa
del revestimiento curado. Esto puede producir dos resultados
indeseables. E1 primero de ellos es un aspecto insuficiente
de la profundidad metdlica en el revestimiento donde las la-
minillas metalicas se observan a través de varias profundida-
des de una pelicula que estd habitualmente coloreads con un
componente no metédlico productor de color. El segurdo es un
efecto “"plateado" indeseable que domina 2l componente no me-
t4lico productor de color si la concentracidn de las lamini-—
1las paralelas al substrato y préximis a la superficie es ded
nasiado alta.

LA INVENCION

El predominio del efecto “plateado“ en los acabados
policromiticos, resultante de una superabundancia de lamini-
1las de aluminio préximas y paralelas a la superficie exter-

na de un revestimiento curado, es evitado y se consigue la va-

|
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riacibn de profundidad del componente metélico productor de
color en los acabados policromdticos o monocromédticos inclu-
yendo una sal de amonio adecuada, preferiblemente un haluro
de tetraalquilamonio, en el revestimiento termopléstico en
el que las laminillas de aluminio son encapsuladas antes de
la mezcla con el polvo principal formador de pelicula. Para
evitar innecesarias repeticiones de la descripeidn, esta in-
vencifn serd descrite haciendo referencia al uso de los ha-
luros de tetraalquilamonio preferidos.

El uso de estas sales como catalizadores y agentes
antiest&ticos en el formador de pelfcula principal de una
composicién de revestimiento en polvo es conocido por .as
patentes estadounidenses 3.730.930, 3.758,632, 3.753,633,
3.758.634 y 3.758.635. ﬁstas sales pueden ser utilizadas
en ¢l formador de pelfcula principal de las composiciones de
revestimiento de esta invencién pero este uso no consigue
los resultados de la invenoidn. Los papeles respectivos de
estas sales en la pelfcula encapsulante y en el formador de
pelicula princiﬁal de la oomposicibén en polvo son hasiante
interesantes. Se ha desscubierto que el limite supevior efec-
tivo para la concentracibn de éstas sales en la pelicula en-
capsulante es considerablemente mds alto cuando el formador
de pelicula principal también contiene estas sales que cuan—
do el formador de pelfcula principal no contiene estas salesd
Aef, cuando el formador de pelfcula principal de la composi-
cibén de revestimiento en polvo contiene mis de alrededor de
0,05, v.g. 0,05 a 0,15 % en peso de estas sales, la concen-
tracifn en la pelfcula encapsulante puede oscilar aproximada-
mente entre 0,05 y 20, de preferencia entre 0,05 ¥ 10 partes

en peso por cada 100 partes en peso del formgdor de pelicula
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otra parte, si el formador de pelfcula principal estd exento
de estas sales, el intervalo efectivo para emplear estas sa-—
les en la pelicula encapsulante es alrededor de 0,05 a 12 pay-
tes en peso por cada 100 partes en peso del formador de pelis
cula termoendurecible.

. la variacidn de profundidad deseada también puede con+
seguirse mezclando nfquel en polvo con las laminillas de alus
minio encapsuladas en una relacidn en peso de niquel en pol
vo & laminillas de aluminio encapsuladas comprendida entre
184 y 5:1. Estas composiciones de revestimiento estan desori+
taé.en nuestras solicitudes des patentes nims,. :
presentades en la misma fecha que ésta. EL niquel en polvo
puede utilizaise cuando se desee en las composiciones de re-
vestimiento de esta invencién. El uso de haluros de Setra-
alquilamonio de acuerdo con esta invencidn permite reducir
la cantidad de niquel en polvo empleada en combinacidn con
las laminillas de eluminio revestidas para conseguir un re=
sultado dado. Normalmente, esta reduccién se produciri en un
factor de 1/10 aproximadamente.,

Los haluros de tetraalquilamonio preferidos para uso
en esta invencién contienen de 1 a 4 &tomos de carbono en
sus grupos alquilo, v.g. bromuro, cloruro y yoduro de tetra-
metilamonio; bromuro, cloruro y yoduro de tetraetilamonio y
bromuro, cloruro y yoduro de tetrabutilamonio. Otros haluros
de amonio adecuados gon los haluros de tetraalquilamonio suse+
titufdo com arilo, alquilarilo, ariloxi y alcoxi tal como brg
muro, cloruro y yoduro de dodecildimetil(2;fenoxietil)amonio,
bromuro de dietil(2-hidroxietil)metilamonio, etc.

Ademis también se puedem utilizar los hidrohaluros de
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ponoaminas, disminas y aminas terciarias. Otro grupo de adi-
tivos que. puede ser utilizado son los poli(etilenoxi)fosfa-
tos de alguilo como, por ejemplo, poli(etilenoxi)fosfato de
dibutilo o poli(etilenoxi)fosfatos de alquilarilo tales aomo,
por ejemplo, poli(etilenoxi)fosfato de etilbencilo.

Las laminillas de aluminio que se incorporan a las
pinturas en polvo para proporcionar un componente metédlico
productor de color son encapsuladas aqui en un revestimiento
orghnico termopldstico, continuo y delgado, a través del cual
es visible la particula de sluminio para el ojo humano, Este
revestimiento es preferiblemente transparente pero pﬁede ser
translicido, EL término "“esencialmente transparente" s el
sentido utilizado aqui se refiere a 1os materiales guz son
transparentes o translicidos o parcialmente transparentes y
parcialmente translicidos.

Como estos pigmentos metélicos se utilizan en la ma-
yoria de los casos en mcabados policromiticos, la copposici6J
de revestimiento en polvo normalmente contendrd por lo menos
un componente no metdlico productor de solor. El ”coﬁponente
no metdlico productor de color" puede ser un pigmenﬁo, colo~
rante o tinte en particulas y puede ser orginico, v.g. negro
de humo o inorgénico, v.g. una sal metdlica.

El componente de aluminio productor de color estd cons

titufdo en la mayorfa de los casos por laminilles de aluminmio
en forma de pasta de aluminio, Para evitar innecesarias com-
plicaciones de la desoripcibn de este invento, estas lamini-
llas de aluminio serdm utilizadas para ilustrarlo, Se sobre-
entiende, sin embargo, que este método es aplicable a cual-
quier aluminio en particulas utilizado como componente pro=

ductor de color en un material de revestimiento em polvo, Es—
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tos incluyen las particulas de aluminio que son exclusivamen-
te de aluminio, particulas orginicas recubiertas de aluminio
y particulas de un metal emparedado entre polimeros con los
bordes del metal expuestos. '

De acuerdo con esta invencidn, las particulaé del me=~
tal revestido se mezclan, es decir, se mezclan en frio, con
el resto del material de revestimiento después de que el for-
mador de pelicula principal estd en forma de particuias. El
componente no metdlicoe productor de color puede ser mezclado
con el polvo formador de pelicula antes, durante o después de
la adicidn de las particulas metélicas revestidas pero prefe-
riblemente este componente se agrega antes de las‘particulas
metdlicas revestidas. Este orden de mezcla evita la ,d'e‘gfada—
cidén de las particulas metdlicas en cualquiera de las opera~
ciones de preparacidn del polvo formador de pelicula.

El formador de pelicula empleado para recubrir las pai-
$foulas metélicas de acuerdo con esta invencién puede. ser
igual o diferente del formador de pelicula principai-dsl ma-
terial de revestimiento en polvo. El formador de pe}icﬁla
utilizé&o para recubrir las perticulas metélices es un forma-
dor de pelfcula termoplistico orginico que puede adoptar la
forma de un polimero auto-reticulable ¢ de un polimefo'qpimi-
camente funcional y un agente reficulante que reaccione con
el mismo. En la realizacién preferida, también es reticula-
ble con el formador de pelfcula principal de la composicién
de revestimiento en polvo.

El método preferido de revestimiento de las laminillas
de aluminio consiste en dispersar las laminillas, preferi-
blemente en forma de pasta de aluminio, en una pequefia canti-

dad de formador de pelicula orgénico termopldstico y un ai
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‘del formador de pelfcula conteniendo el haluro de tetraslquill~

-1 -

“ape

solvente para el formador de pelicﬁlg>que sea adecuado para
el secado por atomizacién y en el que el haluro de tetra~

alquilamonio estd intimamente dispersado. Después la disper-
8ién se seca por atomizacién mediante técnicas convencionales
de gecado por atomizacidn. Como la cantidad de formador de _
pelfcula es pequefia con respecto a la cantidad de laminillas-
metdlicas, el resultado neto es una laminille metdlica recu—

bierta con un revestimiento continuo, relativamente delgado,

emonio en oposicidn a una laminille metdlica incrustada en
una particula relativamente grande del formador de pelfcula,
Més especificamente, primero.ge digpersan las lamini-
lles de aluminio en slrvededor del 2 al 200 % en pesozdel for-
mador de pelfcula termoplistico, caleulado sobre el peso real
de las laminillas de aluminio, es decir, alrededor de 2 a
200 partes en peso de formador de pe}icpla termoplistico por
cada 100 partes en peso de laminillas de aluminio, En una reg-
lizacién donde el revestimiento de estas laminillas es rela-
tivamente ligero, las laminillas de aluminio se disporean en
alrededor de 2 a 30 % en peso de formador de peliculs tarmo-
plésticb, calculado sobre el peso real de las laminillas de -
aluminio, es decir, alrededor de 2 a 30 partes en peso de for
mador de pelfcula termopléstico'por céda 100 partes en pe36
de laminillas de aluminio, En la mayoria de las aplicaciones,
Se encontrard ventajoso utilizar entre 10 y 200 y preferible
mente entrp unas 30 y unas T0 partesﬂen.peso de formador de
pelicula termopléstico por cada 100 partes en peso de lamie
nillas de aluminio, Cuando se utilizan particulas metdlicas
de densidad diferente, el peso de las laminillas de aluminio

de la misma superficie especifica puede ser utilizado para
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_las laminillas metdlicas. Cuando se emplea mis de alrededor

| mezclan las laminillas metdlicas sin recubrir.con el fTorma-

| aluminio, habitualmente alrededor de 60 a 70 % en Peso, en

- 12 -

determinar la cantidad de formador de pelfcula a emplear en
el revestimiento de las particulas metdlicas. Cuando se em—
plea menocs de elrededor del 2 % en peso del formador de pe-

licula, puede no producirse una encapsulacidén completa de

del 30 % en peso del formador de pelicula, debe tenerse cui~
dado de controlar la operacidn de secado por atomizacidn pa-
ra reducir al minimo la formacién de una cantidad excesiva
de particulas esféricas conteniendo més de una laminilla me-
tédlica., La incidencia de una cobertura total es alta en el
inteérvalo de 30 a 70 entes descrito, Estas particulas esférid
cas pueden ser separadas de las oftras laminillas de aluminio
revestidas por tamizado. La inclusidn de grandes paftfqulas
de miltiples léminas en un revestimiento curado comunicz un

aspecto irregular. Puede obtenerse un resultado similar si sg

dor de pelicula principal de una pintura en polvo mientras
este ¥ltimo se encuentra en estado 1{quido y después se sepa-
ra el disolvente. ’

La pasta de aluminio estd formadas.por laminilies de

una cantidad menor, habitualmente alrededor del 30 al 40 %
en peso, de un disolvente hidrocarbonado liguido.que sirve
como lubricante, v.g. esencia mineral. Durante la operacidn
de molienda que produce las laminillas de aluminio puede agre
garse una pequefla cantidad de un lubricante adicional, v.g.
dcido estedrico. Everett J. Hall es el autor de un método de
batir el aluminio en laminillas finas con -bolas de mcero pu-
limentadas en un moliro giratorio mientras las laminillas son

humedecidas con un hiérocarburo liquido. Véase la patenta
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" vog ésbireno , viniltolueno, a-metilestireno y terc-butilestireno,

estadounidense 1.560.484 (1926). La descripeibn detallada de
la pasta de aluminio, su manufaciura, el tamafio de las lami-
nillas, los ensayos, los ucos en pintura, etc., se encuentran'.

en Aluminum Paint and Powder, J.D. Edwards y Robert I. Wray,

38 Edicidn (1955), Library of Congress Catalog Card Numbers
55=6623, Reinhold Publishing Corporation, 430 Park Avenue,
New York, New York, Estados Unidos y la misma se incorpora
aqui por referencia.

El formador de pelicula termopldstico empleado para
revegtir las laminillas de aluminio puede ser igual o diferen-
te del formador de pelfcula principal de la composicibn de
revestimiento en polvo, Cuando el formador de pelicularprinr
cipal es termopléstico, se prefiere que el formador de psli-
cula empleado para revestir las laminillas de aluminio sea
de la misma composicidm que el formador de pelfcula princi-
val,

Los mejores revestimientos acrilicos termoplédsticos
en polvo conocidos por los presentes solicitantes son copoli-
meros de mondmeros a,p-olefinicamente insaturados. Estos es-
téan constitufdos exclusiva o predominantemente por monduaros
acrilicos, es decir, por mas del 51 % en peso de monézeros

acrilicos, siendo el resto hidrocarburos monovinilicos CB*C12

Los acrilatos y metzerilatos utilizados en cualquiera de eg-
tas reclizaciones son preferiblemente ésteres de un alcoivl

monohidrico C,-Cg y 4eido acrilico o 4dcido metacrilico o mez-
clas de 4cidos acrilicos y metacrilicos. Uno de estos copoli-
meros contiene alrededor de 76 a 81 moles % de metacrilato de
metilo, 1 a 3 moles % de Acido acrilico o &cido metacrilico o

una mezcla de acidos acrilico y metacrilico, y 16 a 23 moles
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de metacrilato de butilo.

Un formador de pelfcula termopléstico preferido pars
uso como formador de pelfcula principal es un polimero acri~
1ico con un peso molecular (ﬁh) en el intervalo de 30,000 a
80.000 y una teuperatura de transicidén vitrea en el intervald
de 60 a 110°C y es ilustrado por la composicibn de revesti-
miento en polvo acrilica termopléstica descrita en la solicid
tud de patente estadounidense n? 172.227, presentada el 16
de Agosto de 1971. Las descripciones de esta solicitud de pa-
tente se incorporan aqui por referencia. Son ideales pars re-
vestir las laminillas de aluminio para uso con estas pintu=-
ras las mezclas poliméricas de la misma composicidn pero de
menor peso molecular,

Cuando se selecciona un formador de pelfcula termo—
pléstico para uso en el revestimiento de las laminillas de
aluminio de acuerdo con esta invencidn, este material debe
ser operacionalhente compatible con el formgdor de peliculaw
principal que se va a seleccionar para el formador de peli-
cula principal. También el disolvente o los disolventes v&lﬁ-
tiles empleados para realizar las operaciones de revesti=- ) |
miento en solucidn y secado por atomizacidn se selecéionan'v
teniendo en cuenta la capacidad disolvente del material de
revestimiento y su eficacia en el secado pgr atomizacidn,
Partiendo de este concepto, los detalles para un revestimien-
to de laminillas dado o para un formador de pelicula princi-
pal dado estén, naturalmente, &l alcance de log fabricantes
de pinturas. Teniendo en cuenta lo anterior, ctros formadoresg
de pelicula termoplésticos que'pueden ger utilizados para en-
capsular las laminillas de aluminio son, aunque no limitati-

vamentes (1) homopolimeros acrilicos, v.g. poli(metacrilato
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de metilo), poli(acrilonitrilo), poli(metacrilato de etilo)

y poli(acrilato de metilo), (2) copolimeros acrilicos, v.g.

leno-acrilato de e¢tilo y copolimeros de etileno-metzcrilato
de etilo, (3) copolimeros de hidrocarburos vin{licos y acri-
licos, V.&. copolimeros de estireno-metacrilato de metilo,
copolimeros de estire..o-acrilato de mutilo y copolimeros de
estireno-acrilato de etilo, (4) monopolimeros de hidrocarbu-
ros vinilicos, v.g. poliestireno, (5) copolimeros etilen—
alilicos, v.g. copolimeros de etileno-alcohol alilico, copo-
1imeros de etileno-acetato de alilo y copolimeros de etilenod
elilbenceno, (6) derivados de celulosa, v.g. acetato e celu-
losa, butirato de celulosa, propionato de celulosa, aceteto-
propionato de celulosa y etilcelulosa, (7) poliésteres, (8)
poliamidas, v.g. polihexametilenadipamida, polihexametilei~
sebacamida y policaprolactama, (9) poli(vinilbutiral), (10)
poli(alcohol vinilico), (11) poli(vinilacetal), (12) copolf-
meros de etileno-acetato de vinilo, (13) copolimeros de eti-
leno-alcohol vinilico, Los materiales termoplésticos de re-
vestimiento en polvo, su preparacién y uso estén descritos en
la patente estadounidense 3.532.530 gque se incorpora aqui por
referencia.
El principal formador de pelicula de la pintura con el
que se mezclan las laminillas de gluminio revestidas con un
termopldstico puede ser un formador de pelfcula termoendure-
cible. Los formadores de pelicula preferidos para este fin
son los sistemas de copolimeros termoendurecibles que com-
prenden: (a) un copolimero con funeidn epoxi de mondmeros mo-
novinilicos Ys como agente reficulante para el mismo, un 4ci-

do dicarboxflico alifédtico de cadena lineal, saturado, €4~Cag
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ilustrado por la solicitud de patente estadounidense nifimero

copolimero con funcidn epoxi de monémeros monovinilicos y, co-
mo agente reticulante para el mismo, una mezcla de alrededor
de 90 a 98 % en peso equivalente de un Acido dicarbox{lico
alifitico, de cadena lineal, saturado, C4=Coq ¥ alrededor de
10 2 2 % en peso equivalente de un &cido monocarbox{lico ali-
fético, de cadena lineal, saturado, Ci0~Cnps ilustrado:: por
la patente estadounidense 3.730.,930; (c) un copolimero con
funcidn epoxi de monbmeros monovinilicos y, como agente re-
ticulente para el mismo, un difenol con un peso molecular cor
prendido aproximadamente entre 110 y 550, ilustrade por la
solicitud de patente estadounidense nfimero de serie 172.228,
presentada el 16 de Agosto de 19713 (d) un copolimero con
funcidén epoxi de mondmeros monovinilicos y, como agente retid
culante para el mismo, un polimero terminado en carboxi,
ilustrado por la solicitud de patente estadounidense nimsye
de serie 172.229,presentada el 16 de Agosto de 197f;(e) uza
copolimero con funcidn epoxi de mondmeros monovinilicos y,
como agente reticulante, un polimero terminado en hidroxi -
fenblico, ilustrado por la solicitud de patente estadouniden-
se niimero de serie 172,225, presentada el 16 de Agosto de
1971; (£) un copolimero auto-reticulable, con funcidn epoxi
y funcidn carboxi, de mondmeros etilénicamente insaturados,
ilustrado por la solicitud de patente estadounidense ndimero
de serie 172.238, presentada el 16 de Agosto de 1971; (g) un
copolimero con funcidn hidroxi y funcibn carboxi de mondme-
r0s monoetilénicamente insaturados, ilustrado por la solici~
tud de patente estalounidense nlmerc de serie 172.237; pre~

sentada el 16 de Agosto de 1971; (h) un copolimero con fun—
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cidn epoxi de mondmeros monovinilicos y, como agente reticu-

co, ilustrado por la solicitud de patente estadounidense ni-
mero de serie 172.224, presentada el 16 de Agosto de 1971;
(i) un copolimero con funeidn hidroxi de mondmeros monoeti-
lénicamente insaturados y, como agente reticulante para el
mismo, un compuesto seleccionado entre &dcidos dicarboxilicos,
melaminas y anhidridos, ilustrado por la solicitud de patentd
estzdounidense nlmero de serie 172.223, presentada el 16 de
Agosto de 1971; (Jj) un copolimero con funcidn epoxi de mond-
mercs monovinilicos y, como agente reticulante para el mismo,
un compuesto conteniendo Atomos de nitrégeno terciario, ilus+
trado por la solicitud de patente estadounidense nimerv de
serie 172.222, presentada el 16 de Agosto de 1971; (k) un
copolimero de un &cido carboxilico a,B-insaturado y un cHm~
puesto etilénicamente insaturado y, como agente retioulante
para el mismo, una resina epoxi conteniendo dos o mis grupos
epoxi por molécula, ilustrado por la solicitud de patents ss-
tadounidense niémero de serie 172.226, presentada el 16 de
Agosto de 1971; (1) un copolimero auto-rsticulable, con fun-
cibn epoxi y funcibén anhidrido, de mondmeros olefinicamente
insaturados, ilustrado por la solicitud de patente estado~
unidense nlmero de serie 172.235, presentada el 16 de Agosto
de 1971; (m) un copolimero con funcidn epoxi de monémeros
monovinilicos y, como agente reticulante para el mismo, un
polimero terminado en carboxi, v.g. un poliéster terminado er
carboxi, ilustrado por la solicitud de patente estadounidensq
niimero de serie 223.746, presentada el 4 de Pebrero de 1972;
(n) un copolimero con funcidn epoxi de mondmeros vinf{licos

¥y, como agente reticulante para el mismo, un dcido dicarbo-
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x{lico, ilustrado por la solicitud de patente estadouniden-—
se nlimero de serie 228,262, presentada el 22 de Pebrero de
19723 (o) un copolimerc con funcidn epexi y funcidn hidroxi
de mondémeros monovinilicos, y, como agente reticulante para
el mismo, un &cido dicarboxilico alifdtico saturado, de cade+
na lineal, 04-020, ilustrado por la solicitud de patente es—
tadounidense allmero de serie 294.874, presentada el 6 de Sep+
tiembre de 1973; (p) un copolimero con funcidn epoxi de moné+
menos monovinilicos con una funcidn hidroxi y/o =amida opcio-
nal y, como agente reticulante para el mismo, (1) un dcido
dicarboxilico alifético saturado, de cadena lineal, 04—620 Y
(2) un polianhidrido, ilustrado.por la solicitud de pats.te
estadounidense nimero de serie 344.881, presentada el 6 de
Septiembre de 1973; (q) un copolimero con funcidn epoxi y
funcién amida de mondmeros monovinflicos y, como agente reti-
culante para el mismo, un anhfdrido de un dcido dicarboxili-|
c0, ilustrado por.la solicitud de patente estadounidense ni-
mero de serie 394.880, presentada el 6 de Septiembre de 1973
(r) un copolimero con funcidn epoxi y funocidn hidroxi de‘ibf
ndémeros monovinilicos y, como agente reticulante para el~:;‘3
mismo, un anhidrido de un dcido dicarboxilico, ilustradoliahra
la solicitud de patente estadounidense nlmero de serie
394.879, presentada el 6 de Septiembre de 1973; (s) un copo-
1{mero con funcidn epoxi y funcién amida de mondmercs vini-.
licos y, como agente reticulante para el mismo, un polimero
terminado en carboxi, ilustrado por la solicitud de patente
estadounidense niimero de serie 394.875, presentada el 6 de
Septiembre de 1973 (%) un copolimero con funcidn epoxi de
mondmeros monovinilicos y, como agente reticulante para el

mismo, un enhfdrido monomérico o polimérico y un acido hi-
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droxicarboxilico, ilustrado por la solicitud de patente es-

tadounidense nimero de serie 394.878, presentada el 6 de Sep
tiembre de 1973; (u) un copolimero con funcién epoxi y fun- |
cién amida de mondmeros monovini{licos y, como agente reticu-
lante para el mismo, un anh{drido monomérico o polimérico y
un 4cido hidroxicarboxilico, ilustrado por la solicitud de
patente estadounidense nimero de seris 394.877, presentada el
6 de Septiembre de 1973 y (v) un copolimero con funcidn epoxi
¥y funcidn hidroxi de mondmeros monovinilicos y, como agente
reticulante para ¢l mismo, un anhidrido monomérico o polimeé-
rico y un Acido hidroxicarboxilico, ilustrado em la solicitug
de patente estadounidense nimero de serie 394.876, presenta-
da el 6 de Septiembre de 1973.

Las descripciones de las patentes y solicitudes de:. -
‘patentes mencionada.s son incorporadas aqui Por YC-
ferencia, '

Otros formadores de pelicula termoendurecibles adecua+d
dos para uso en el revestimiento de partioulas metdlicas son|
pero no a titulo limitativo, los sistemas termoendurecibizs
en }los que el componente polimérico es un poliéster, un el
liepdxido y poliésteres, poliepdxidos y acrilicos modificédoi
con uretano, Como en el caso de los acrilicos descritos més
especificamente en lo que antecede, estos pueden ser polime-
ros auto-reticulables o pueden ser una combinacidén de un po-
limero funcional y un compuesto monomérico co-reactivo que
sirve como agente reticulante.

Las pinturas en polvo termoendurecibles preferidas
conocidas por los solicitantes para las capas de acabado de
autombviles, donde encuentran su mayor aplicacibén los pigmen-

tos metdlicos, estdn constituidas esencialmente por un copo-
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1imero con funcién epoxi de monémeros olef{nicamente insatu-
rados y un agente reticulante para el mismo, Estas pinturas,
a excepcidn de los pigmentos, también pueden contener agen—
tes de control de la fluidez, catalizadores, etc., en canti-
dades muy pequefias.

El copolimero a que nos hemos referido en el pirrafo
anterior tiene un peso molecular promedio (ﬁh) comprendido
aproximadamente entre 1500 y 15.000 y una temperatura de
transiciln vitrea en el intervalo de 40 a 90°C. Ia funcidn
epoxi se logra empleando un éster glicidflico de un &cido
carboxilico monoetilénicamente insaturado, v.g. acrilato de
glicidilo o metacrilato de glicidilo, como uno de los mond-
meros constituyentes del copolimero. Este monfmero detc cons
tituir aproximadamente entre el 5 y el 20 % del peso total.
También puede vmplearse una funcidn adicional, v.g. una fun-
cién hidroxi o una funcidén amida, por inclusién de un hidro-
xigcrilato o metacrilato 05—é7, V.8, acrilato de etilo, meva
erilato de etilo, acrilato de propilo o metaerilato de pro~
pilo o de una amida a,s-olefinicamente insaturada, v.g. acril
amida o metacrilamida, entre los mondmeros comstituyentes.
Cuando se emplea esta funciln adicional, los mondmeros que
la proporcionan constituyen alrededor del 2 al 10 % en peso

de los mondmeros constituyentes. El resto del copolimero, es

decir, alrededor del 70 al 93 % en peso de los monbmeros cong-

finicamente insaturados, es decir, siendo la tnica funcibn
la insaturacién etilénica. Estos mondmeros monofuncionales
olef{nicamente insaturados estén frmados, por 1o menos en una
proporcidén mayoritaria, es decir, superior al 50 % del peso

de los mondmeros constituyentes, parmomdmercs acrilicos. Los

|
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mondmeros acrilicos monofuncionales preferidos para este fin

gon los ésteres de alcoholes monohfdricos ¢~Cg ¥ édcido acrid

lico o metacrilico, v.g. metacrilato de metilo, acrilato de

etilo, metacrilatec de propilo, acrilato de butilo, metacrilas
to de butilo, acrilato de hexilo y acrilato de 2-etilhexilo.
En esta realizacibn preferida, el resto, si hay algo, aparte
de los mondmeros antes mencionados con funcién epoxi, hidro-
xi y amida que también tienen una funcidén de insaturaciém
olefinica consumida en la formacidn del copolimero por poli-
merizacidn, estd constituido preferiblemente por hidrocarbu~
ros monovinilicos Cg=C 0 Veg. estireno, viniltolueno, a-
metilestireno y terc-butilestireno. Otros monbmeros vinilicos
que son adecuados en pequefias cantidades, es decir, entre 0O
¥ 30 % en peso de los mondmeros constituyentes, son el clo-
ruro de vinilo, acrilonitrilo, metacrilonitrilo y acetato de
vinilo.

Los agentes reticulantes empleados con el copolimero
antes descrito tendrén una funcidn que reaccionard con 1la
funcidn del copolimerc. Asi, todos los agentes reticulantes
mencionados antes de shora al hablar de las patentes y soli-
citudes de patentes sobre pinturas en polvo, v.g. écidos di-|
carbox{licos alifiticos saturados C4~Cpqs mezclas de 4cidos
dicarboxilicos aliféticos saturados 04-620 y édcidos monocar-
box{licos de un nimero de &tomos de carbono en el mismo intey-
valo, copolimeros terminados en carboxi com un peso molecu-
lar (ﬁn) comprendido entre (50 y 3000, anhfdridos monoméricog,
preferiblemente anhidridos con un punto de fusiln comprendi-
do entre 35 y 140°C aproximadamente, v.g. anhidrido ftélico,
anhfdrido maleico, anhfdrido ciclohexano-1,2-dicarboxilico,

anhidrido succfnico, etc., homopolimeros de anhidridos mono-
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méricos y mezclas de estos anhidridos e hidroxidcidos con un
punto de fusibén comprendido entre 40 y 150005 son adecuados
para uso como agentes reticulantes para estos copolimeros.
Las descripciones de todas estas patentes y solicitudes de
patentes aquf mencionadas se incorporan por referencia. En
general, estos agent.s reticulantes se emplean en cantidades
tales que proporcionan aproximadamente entre 0,3 y 1,5, de
preferencia entre aproximademente 0,8 y 1,2 grupos fuﬁciona-
les que pueden reaccionar con 1los grupos funcionales del co-

polimero por cada grupo funcional del copolimero.

El término "mondmero vinilico" en el sentido utilizad?

aqui significa un compuesto monomérico que en su estructisa
molecular contiene el grupo funoional~-§;§;H donde X es un
dtomo de hidrdgeno o un grupo metilo.

El término “a,B-insaturacién® en el sentido utiliza-
do aqui incluye la insaturaeidn olefinica que se encuentra
entre dos &tomos de carbono que estén en las posiciones a ¥
B con respecto a un grupo activante tal como un grupo carho=-
xilo, v.g. la insaturacidén olefinica del anhidrido maleiéé,
y la insaturacién olefinica entre los dos &tomos de carbogé
que estén en las posiciones a y B con respecto al extremo ‘de
una cadena alifdtica carbono-carbono, v.g. la insaturacién
olefinica del écido acrilico o del estireno,

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

La preparacidn de las laminillas metélicas revestidas
se lleva a cabo en un disolvente del formador de pelicula
que sea suficientemente voldtil para un eficiente secado
por atomizacidn y que no reaccione quimicemente con el forma:
dor de pelicula ni con las laminillas metflicas hasta tal

punto que modifique significativamenite sus propledades o
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aspecto, dentro de los tiempos de contacto empleados para
llevar a cabo el proceso de secado por atomizaciln. Un di-
solvente preferido para este fin es el cloruro de metileno,
Otros disolventes que pueden ser utilizados son tolueno,
xileno, metil-etil~getona, metanol, acetona y naftas de bajo
punto de ebulliciédn.

Una formulacibn tipica para un material de alimenta-

cibn para el secadero por atomizacibén de acuerdo con este in
vento incluiria los sigulentes ingredientes:

Partes en peso

pasta de aluminio (65 % de Al) 30,00
formador de pelicula 11,00
MeCl, 200, 00

Los parémetros tipicos de operacidn para un secadero
por atomizacién convencional, de 3 pies (0,91 m) de didmetro}

equipado con un atomizador convencional de boquilla para dos

flufdos, v.g. un gas y un liquido como en la atomizacibn con
vencional por aire de pinturas l{quidas con pistola de pul-
verizacidn, son los siguientes: . e

Caudal de aire 197 pies3/hinuto
(5568 dm3/hinuto)

caudal de alimentacidn 380 ml/minuto

temperatura de entrada

del aire 180°F (82°%)

temperatura de salida o o

del aire 80°F (27°C)

dantidad de producto 6 libras/hora (2722 g/hora)

El aluminio revestido, tal como se recibe del secade-
ro por atomizacidn, se tamiza después por un tamiz del tama=
fio de particula deseado, v.g., un tamiz de 44 micras, para

separar las particulas excesivamente grandes. Aproximadamen~|
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te el 20 % del pfoducto en forme de particulas de tamafio ex-

cesivo se desprecia.

EL componente en polvo no metalico, denominado en lo |

que sigue "componente en polvo"™ comprende el componente fory
mador de pelicula primario y, cuando el acabado ha de ser

policromdtico, por lo menos un componente no metdlico pro-—

.duotor de color. Este componente no metalico-productor de

color puede ser um pigmento, colorante o tinte en particulas
Para los fines de esta invencidn, el blanco y el negro seran
considerados colores ya que deben ser agregados como mate-
rial reflector de la luz o absorbente de la luz al formador
de pelicula orginico paras comunicar al acabado un aspseuo
blanco o negro de la misma manera que debe agregarse un mam~
terial &)l formador de pelicula organico para reflejar los
rayos luminosos que envian al 0jo un color mientras absorven
los otros.

La formulacidn del comﬁonente en polvo no metdlico, .
que en el caso de un acabado policromatico contiene un co@—
ponente no metdlico productor de color, se realiza teniendo
en duenta el color particular seleccionado para emplear ccn
¢l componente metdlico de color y la cantidad de componeﬁie
metdlico de color a emplear. El componente en polvo es cuan-—
titativamente formulado teniendo en cuenta la cantidad de
material que se introduce por adicidn de las particulas me=-
tlicas revestidas.

Una composicidn tipica para el componente en polvo es

lg siguiente:
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Partes en peso

formador de pelicula 94,33
aditivo de control de la fluidez 0,67
pigmento 5,00

La preparacién y transformacién del componente en
polvo no metélico en forma de polvo se consigue por una de
las técnicas convencionales de preparacidn de polvos, v.gZ.
extrusidn, secado por atomizacidn o extraccidn con disolven—
te, Una vez en forma de polvo, este material se tamiza a
través de wn tamiz adecuado, v.g. un tamiz de 74 micras.,

La etapa final en la preparacién del material de re-
vestimiento en polvo de esta invencidn es la mezcla de los

dos componentes principales, es decir, el componente uetdli-

co en particulas con un revestimiento orginico termoplédstico

y el componente en polvo no metdlico. Las proporciones exac-

tags de los dos componentes principales, naturalmente, depende-

rén de la formulacidn especifica y de la cantidad de metal
necesaria. En el ejemplo tipico antes descrito, si se mez—
clan alrededor de 98,5 partes en peso del componente en 991;
vo no metélico con alrededor de 1,5 partes en peso del alun:
minio revestido, se obtiene una pintura de acabado de autom&
viles "poco metélica®.

El aspecto del revestimiento acabado, naturalmente,
serad un Tactor fundamental en la seleccidn de la concentra-
¢ibn total de las laminillas de aluminio en la composicidn
de pintura en polve total. Eséa concentracidén variari desde
un porcentaje en peso de la composicidn de pintura en polvo
muy bajo en algunos acabadcs policroméiticos, es decir, de
solamente alrededor del 0,005 % en peso, hasta un porcentaje

en peso de la composicibn de pintura en polvo total mucho

v



10

18

20

25

30

— 26—

mia alto en los llamados acabados "Argent", es decir, hasta
alrededor del 25 % en peso cuando el aluminio es el Unico
metal empleado. Si, por ejemplo, el revestimiento secado por
atomizacibén s.bre las laminillas constituye alrededor del 2
al 30 ¢ del peso de las laminillas, entonces el componente
metdlico total de la composicibén de pintura en polvo cons-
tituird aproximadamente entre el 0,005 y el 32,50 % en peso
de la composicién de pintura en polvo total, ventajosamente
entre 0,25 y 28,75 y preferiblemente entre 0,54 y 28,25 % en
peso, aproximadamente, Estas cifras seran modificadas por el
peso del niquel en polvo que sustituye a una parte del alumi:
nio., El polvo formador de pelicula principal y el pigmento
no metélico, si hay alguno, formarédn el resto de la composi—
¢ién de pintura en polvo. El pigmento no metdlico constitui-
ré4 entre 0 y aproximadamente 22 % del peso de la composicidn
total.

Esta invencidn serd mejor comprendida mediante 1los
siguientes ejemplos ilustrativos, |

EJENPLO 1

(2) Preparacidn de las laminillas de aluminio revestides

Se prepara un material de revestimiento termopléstico
para revestir las laminillas de gluminio g partir de los sgi-
guientes materiales, utilizando el procedimiento después dess
erito:

Partes en peso

poli(metacrilato de metilo)
M, = 15.000 100

poli(metacrilato de laurilo)
My = 10.000 2

Los ingredientes anteriores se mezclan en una mezcla-
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dora de volteo de capsula gemela durante 10 minutos y des—
pués se muelen a rodillos a 190°C durante 15 minutos, lLa
mezcla se enfria y se pulveriza hasta que atraviesa un tamiz
de 200 mallzaa,

Se combinan 2 partes en peso de esta mezela termo-
pléstica con 30 partes en peso de pasta de aluminio (35 %
en peso de esencia mineral y 65 % en peso de laminillas de
aluminio que atraviesan un tamiz de 325 mallas y tienen una
superficie especf{fica tipica de 7,5 mz/g, un didmetro méxi-

mo de particula inferior a 45 micras y la distribucidn de

tamafios de particula mAs comin estd comprendida aproximadamep-

te entre 7 y 15 micras), 0,20 partes en peso de bromuro de

tetrabutilamonio y 200 partes en peso de cloruro de metilenoj

bajo una agitécién de pequefio cizagllamiento con objeto de
dispersar el aluminio en el material termoplédstico sin dafiar
a los copos de aluminio.

Una vez que se ha preparado la dispersién anterior,
se seca por atomizecidn de manera que produce laminillas de

aluminio individuales recubiertas con un delgado revesti-

miento continuo de polimero seco. Esto se realiza en un secat

dero por atomizacidn de 3 pies (0,91 m) de didmetro provisto
de una boquilla de dos flufdos, en posicidén en contracorriens
te, utilizando las siguientes condiciones:

caudal de aire en la cémera se~- 3
cadora 200 piess (5660 ao)

caudal de alimentacidn de la
mezcla 380 ml/minuto

temperatura de entrada del aire 180°F (82°¢)

presién de aire para la atomiza

cién de dos fluidos 80 libras (5,6 k&/

o)
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El producto obtenido en este proceso presenta ﬁna com,
posiciéﬁ global de aproximadamente 19,5 partes en péso de
aluminio, 2,0 partes en peso de la mezela termoplidstica antes
descrita en este ejemplo y una pequefia cantidad del disolven~
te residual, es decir, 0,05 a 0,2 partes, que no se ha vola—
tilizado durante el proceso de secado por atomizacibn. Este
producto se tamiza después a través de un tamiz de 44 micras,

(b) Preparacién del componente no metélico en polvo

Se prepara una pintura en polvo termoplédstica a par-
tir de los siguientes materiales, utiligzando el procedimiento
¥y los ingredientes descritos a continuacidn:

Partes en pesc

poli(metacrilato de metilo)

M, = 40.000 100
poli(metacrilato de laurilo)

Mn = 120,000 2
bromuro de tetrabutilamonio 0,5

Los ingredientes anteriores se mezclan en una mezclé-
dora de volteo de cépsula gemela durante 10 minutos y despuéé
se muelen a rodillos a 190°C durante 15 minutos. La mezcla

se enfria y se pulveriza hasta que atraviesa un tamiz de

El componente en polvo no metdlico de la composicidén
de revestimiento en polvo se prepara mezclando 188 partes en
peso de este material termoplédstico con los siguientes mate-

riales:
Partes en peso

poli(acrilato de laurilo)
M, = 1C.000 1434

pigmento verde ftalo 2,77

pigmento amarilio de éxido de hierro 7,24
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Se obtiene una mezcla homogénea de los ingredientes
enteriores m:liendo a bolas durante 2 horas, Después esta meg|
cla se extruye a 100°C en una extruidora amasadora. El sélido
asl obtenido e pulveriza en un molino de impactos, es decir,
un molino de impactos con clasificacidén por aire y se tamiza
a través de un tamiz de 200 mallas.

(e) Preparacibn del material de revestimiento en polvo

Se produce un material de revestimiento en polvo de
acuerdo con esta invencidn mezclando 1,65 partes en peso de
las laminillas de aluminio revestidas con 98,35 partes en pe-
so del componente en polvo no metélico, Se obtiene una mezela
homogénea de los dos componentes volteando ripidamente el ma-
terial en una vasija parcialmente llenada durante 20 minutos,
en las condiciones ambiente, es decir, alrededor de 65 a
75°% (18 a 24°C). Cuando se prepara el polvo por este método,
resultard evidente para los expertos en la téenica que los
tiempos reales de mezcla pueden variar algo con el tamafio de
la vasija y con la accidn mecénica.

ElL polvo as{ obtenido se pulveriza después sobre un
substrato de acero eléctricamente conectado & tierré, cor une
pistola pulverizadora de polvo electrostdtica convencional,
que opera a un voltaje de carga de unos 50 KV. Después de pul
verizar, el substrato recubierto se calienta a unos 392°F
(20000) durante unos 20 minutos. El revestimiento asi obteni-
do presenta btuena orientacidn y variacidén de la profundidad
de las particulas metélicas.

EJEMPLO 2

Se prepara un material de revestimiento en polvo si-

guiendo el procedimiento del Ejemplo 1, con las siguientes

diferencias: (1) La mezcla inicial para la preparacidn de las
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laminillas de aluminio revestidas tiene la siguiente compo-
sicidns

Partes en péso

pasta de aluminio (65 % en peso de
aluminio y 35 % en peso de esencia
mineral) 30,00

bromuro de tetrabutilamonio

mezcla termopléstica
(2) poli(metacrilato de me-

. tilo) M = 12.000 100
(o) poli(metacrilato de lau
rilo) M = 9000 2 - 5,46
poli(acrilato de butilo) M, = 9000 0,03
cloruro de metileno ’ 250,00

Este material se mezcla y se seca por atomizacién co-
mo en el Ejemplo 1 y en el material resultante las laminillas
presentan un revestimiento que es aproximadamente 2,5 veces
més grueso que el de las laminillas revestidas del Ejemplo 1.
La composicién empirica del producto secado por atomizacidn
es en peso la que sigue: B

Partes en peso

aluminio (seco) ‘ 19,5

mayerial de revestimiento termo-
plastico 5,49

(2) Como la cantidad de revestimiento sobre las laminillas de|
aluminio es aqui suficientemente grande para constituir un
factor significativo, se tiene en cuenta cuando se formula el
componente en polvo no metilico, Aqui, el componente en polvo
no metdlico se prepara combinando 188 partes en peso del com-
ponente en polvo no metédlico del Ejemplo 1 (b) con los si-

guientes ingredientes:
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Partes en peso

poli(acrilato de laurilo)

¥, = 10.000 1,33
pigmento verde ftalo 1,85
dxido de hierro amarillo 9,18

La transformacibén subsiguiente del componente en pol-
vo no metdlico es igual a la del Ejemplo 1.
(3) La mezcla de componente metdlico revestido y del compo-
nente en polvo no metélico es alterada debido al espesor del
revestimiento sobre las laminillas de aluminio. La relacidn
aqui es 1,93 partes en peso de aluminio revestido con 98,08
partes en peso del componente en polvo no metélico. El roves-
timiento en polvo resultante mantiene el mismo nivel de pig~
mento y, a exclusién del bromuro de tetraalquilamonio, tiene
la siguiente composicidns

Partes en peso

aluminio 1,50
material de revestimiento termo-

pléstico 93,58
pigmento verde ftalo 1,50
bxido de hierro amarillo 3,42

Este material se mezcla, se tamiza, se pulveriza
electrostédticamente sobre un substrato de acero y se cura por
la accibn del calor como en el Ejemplo 1. El acabado obtenido
tiene propiedades similares a la de los revestimientos prepa-
rados en el Ejemplo 1.

EJEUIPLO 3

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepeciln

de que el componente en polvo no metdlico (b) se prepara por

el mismo procedimiento pero con materiales diferentes., Aqui,
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el formador de pelicula termopléstico estd constitufdo por
los siguientes materiales:

Partes en peso

poli(metacrilato de metilo)

M, = 60.000 100
pol}(metacrilato de tridecilo)

Mn = 80.000 4
cloruro de tribencilamonio 0,2

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de que el formador de pelicula para revestir las laminillas
de aluminio en (a) se prepara por el mismo procedimiento perd
con diferentes materiales y el componente en polvo no wetilis
co (b) se prepara por el mismo procedimiento pero con mate-
riales diferentes: El formador de pelicula utilizado para
revestir las laminillas de aluminio (a) en este ejemplo es

ung mezela de:

Partes en Peso

poli(metacrilato de metilo)

poli(metacrilato de butilo) :
clorurc de trimetilbencilamonio 0,02

El formedor de pelfcula del componente en polvo no
metalico (b) en este ejemplo es una mezcla de:

Partes en peso

poli(metacrilato de metilo)

poli(metacrilato de butilo)
Mn = 100.000 6,0

cloruro de estearildimetilbencil
amonio 0,6
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EJELPLO 5
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de que el formador de pelicula del componente en polvo no
metdlico (b) se prepara por el mismo procedimiento pero con
materiales diferentes. Aqui, el formador de pelfcula termo-
pléstico estd constitufdo por los siguientes materiales:

Partes en peso

copolimero de acrilato (ﬁn = 15.000)

(75 partes metacrilato de metilo y
25 partes de metacrilato de butilo) 100

poli(aerilato de 2-etilhexilo)

L%. = 10.000 0,8
bronuro de tetraetilamonio 0,3
BJEMPLO 6

Se repite el procedimiento del Ejemplo 5 con la Gni-
ca excepcién de que el copolimero de 75 partes de metacrila—
to de metilo y 25 partes de metacrilato de butilo se susti-
tuye por una cantidad igual de un copolimero de 60 partes
de metacrilato de metilo y 40 partes de metacrilato de tuti-
lo (M, = 80.000).

EJEMPLO 7

Se repite el procedimiento del Ejemplo 5 con la Gni-
ca excepcidén de que el copolimero de 75 partes de metacrila-
t0 de metilo y 25 partes de metacrilato de butilo se sustitud
ye por una cantidad igual de un copolimero de 80 partes de
metacrilato de metilo y 20 partes de acrilato de etilo
(M, = £0.000).

EJEMPLO 8

Se repite el procedimiento del Ejemplo 5 con la inicg

excepcién de que el copolimero de 75 partes de metacrilato de

metilo y 25 partes de metacrilato de butilo se sustifuye por
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una cantidad igual de un copolimero de 85 partes de estireno
y 15 partes de acrilato de butilo,
EJEPLO §

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con la‘dife-
rencia de que el formador de pelicula del combonente en polvd
no metdlico (b) se prepara por el mismo procedimiento pero
con materiales diferentes. Aqui, el formador de pelicula ter
moplastico estd constitufdo por los siguientes materiales:

Partes en peso

-

copolimero de acrilato - M = 40.000

(un copolimero de 98 partes de me
tacrilato de metilo y 2 partes de

metacrilato de glicidilo 100
poli(acrilato de butilo) ﬁn = 50,000 0,8
bromuro de tetrametilamonio 0,2

EJEMPLO 10

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con la di-
ferencia de que el formador de pelfcula del componente en
polvc no metdlico (b) se prepara utilizando los materialg3‘y
procedimientos indicados & continuacidn, B

Se prepara un copolimero acrilico con funcibn epoxi

de mondmeros vin{licos como sigue.

Ingredientes Partes en peso
metacrilato de glicidilo 15
metacrilato de metilo 45
metacrilato de butilo 40

Los ingredientzs anteriores se mezclan entre si. Se
disuelven 3 partes en peso de 2,2'-zzo~bis(2-metilpropioni-
trilo), en adelante denominado AIBN, en la mezcla de mondme-
ros. La mezela se agregn lentamente sobre 100 partes de to~

lueno a reflujo y se agita fuertemente bajo atmbésfera de ni-

e oo
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trégenc. En la parte superior de la vasija de tolueno se dis
pone un condensador para condensar los vapores de tolueno y
devolverlos a la vasija. La mezcla de mondmeros se agrege

a través de una vAlvula reguladora, y la velocidad de adi-
cién se controla para mantener la temperatura de reflujo
(109-112°C) suministrando sélo una pequefia fraccién del ca-
lor desde un calentador externo., Una vez completada la adi-
cifn de la mezcla de mondmeros, se mantiene el reflujo me—
diante la fuente de calor externa durante 3 horas adiciona—
les.

La solucidn se vierte en bandejas de acero inoxida~
ble de poco fondo. Estas bandejas se colocan en una catufa de
vacio y el disolvente se evapora. A medida que se sepava el
disolvente, la solucibn de copolimero se vuelve mas concen—
trada. La temperatura de la estufa de vacio se eleva bLasta
unos 110°C. Se continfia secando hasta que el contenido em i+
solvente del copolimero es inferior al 3 %, Se enfrian las
bandejas y el copolimero se recoge y se muele hasta que atra+t
viesa un tamiz de 20 mallas, El copolimero tiene una temnpera-
tura de trangicién vitrea de 53°C y un peso molecular
(M) de 4000.

Se mezclan 100 partes en peso del copolimero moli-
do con los siguientes materiales:

Partes en peso

4dcido azelaico 10,0
bromuro de tetrakutilamonio 0,2
poli(acrilato de laurilo) (ﬁn =

10.000) 0,5
Los materiales se mezclan entre s{ en un molino de

bolas durante 2 horas, la mezcla se muele & rodillos a 85
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90°C durante 5 minutos. El sélido obtenido se muele en un
molino de bolas y el polvo se tamiza con un tamiz de 140
mallas,

EJEMPLO 11

Se repite el procedimiento del Ejemplo 10 con la di-
ferencia de que el formador de pelicula del componente en
polvo no metadlico ge prepara como en el Ejemplo 10 emplean—
do 166 paries en peso del copolimero con funcidn epoxi mo-
lido del Ejemplo 10, 22,64 partes en peso de Acido azelaico,
0,30 partes en peso de bromuro de tetrabutilamonio y 1,33
partes de poli(acrilato de laurilo), ﬁn = 10,000,

EJENPLO 12

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcibn
de las siguientes diferencias:

(1) E1 revestimiento de las laminillas de alunminio
se prepara a partir de 30 partes en peso de la misma pasta
de aluminio empleada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en pese
de aluminio), 0;4 partes en peso de bromuro de tetraetil=- .
amonio y 4,7 partes en peso del material de revestimientq?ar—
mopléstico. I

(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 2, sen;qu
ta el componente en polvo no metdlico y se emplea con las lat
minillas de aluminio revestido en una cantidad tal que da un
material de revestimiento en polvo para ser pulverizado con
el mismo nivel de carga de pigmento que en este mismo mate-
rial en el Ejemplo 1.

El material de revestimiento en polvo resultante es
eiectrostéticamente pulverizado sobre un substrato de-acero

y curado por la accidn del calor sobre el mismo, como en el.

Ejemplo 1 y el acabado resultante tiene un aspecte similar
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al obtenido en el Ejemplo 1.
EJEMPLO 13

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1, con las si
guientes diferencias:

(1) El revestimiento de las laminillas de aluminio
se prepara & partir de 30 partes en peso de la pasta de alu-
minio empleada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de alu—
minio), 0,2 partes en peso de bromuro de tetraetilamonio y
0,98 partes en peso del material de revestimiento termoplés—
tico.

(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 2, se

ajusta el componente en polvo no metdlico y se emplea 20u

- las laminillas de aluminio revestidas en una cantidad tul

que da el material de revestimiento emn polvo que ha de ser
pulverizado con el mismo nivel de carga de pigmento que
el mismo matgrial del Ejemplo 1.

El material de revestimiento en polvo resultante eg
electrostaticamente pulverizado sobre un substrato de acero
y curado por la accidn del calor sobre el mismo, como en el
Ejemplo 1 y el acabado resultante tiene un aspecto similax-
el obtenido en el Ejemplo 1.

EJEMPLO 14

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con las diw-
ferencias:

(1) ElL revestimiento de las laminillas de aluminio
se prepara a partir de 30 partes en peso de la pasta de alu-
minio utilizada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de alu—
minio), 0,2 partes en peso de yoduro de tetraetilamonio y
2,93 partes en peso del material de revestimiento terméplas—

tico.




10

18

20

25

30

* ajusta el componente en polvo no metdlico y se emplea con

~ 38~

(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 2, se

las laminillas de aluminio revestido en una cantidad tal que
da el material de revestimiento en polvo que ha de ser pul-
verizado con el mismo nivel de carga de pigmento que el mis~
mo material en el Ejemplo 1.

El material de revestimiento en polvo resultante es |
electrostidticamente pulverizado sobre un subsirato de acero
y curado por la accién del calor sobre el mismo, como en el
Ejemplo 1 y el acabado resultante tiene un aspecto similar
al obtenido en el Ejemplo 1.

BJEMPLO 15

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1, con lus.
siguientes diferencias:

(1) EL revestimiento de las laminillas de aluminic:
se prepara a partir de 30 partes en peso de pasta de alumie
nio (19,5 partes en peso de aluminio), 0,3 partes en pesa
de cloruro de tetrabutilamonio y 1,76 partes en peso del i
material termoplastico.

(2) Siguiendo el procedimiento dei Ejemplo 2, se
ajusta el componente en polvo no metalico y se emplea con
las laminillas de aluminio revestidas en una cantidad tal
que da el material de revestimiento en polvo que ha de ser
pulverizado con el mismo nivel de carga de pigmento que el
mismo material en el Ejemplo 1.

El material del revestimiento en polvo resultante
gse pulveriza electrostdticamente sobre un substrato metflico
¥y se cura por la accidn del calor sobre el mismo, como en
el Ejemplo 1, y el acabado resultante tiene un aspecto simi-

lar al obtenido en el Ejemplo 1.
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BJEMPLO 16

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1, con las
siguientes diferencias:

(1) El revestimiento de las laminillas de gluminio
se prepara a paritir de 30 partes en peso de la pasta de alu-~
minio empleada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de alu-
minio), 0,3 partes en peso de bromuro de tetraetilamonio y
2,54 partes en peso del material de revestimisnto termo-
plastico.

(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 2, se
ajusta el componente en polve no metdlico y se emplea con
las laminillas de aluminio revestidas en una cantidad tol
que da el material de revestimiento en polvo que ha des ser
pulverizado con el mismo nivel de carga de pigmento que el
mismo material en el Ejenplo 1.

El material de revestimiento en polvo resultante es
electrostiticamente pulverizado sobre un subgtrato metdli-
co y curado por la accidén del galor sobre el mismo, como en
el Ejemplo 1 y el acabado resultante tiene un aspecto simi-
lar al obtenido en el Ejemplo 1.

EJEJPLO 17

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con las gi-

guientes diferencias: -

(1) Se prepara el revestimiento de las laminillas

de aluminio a partir de 30 partes en peso de la pasta de aluy
minio empleadé en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de alu-
minio), 0,20 partes en peso de bromurc de tetraetilamonio

y 0,39 partes en pesc del material de revestimiento termo= -
pléastico.

(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 2, se
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ajusta el componente en polvo no metdlico y se emplea con
las laminillas de aluminio revestidas en una cantidad tal
que da el material de revestimiento en polvo gue ha de ser
pulverizado con el mismo nivel de carga de pigmento que es-
te mismo material en el Ejemplo 1.
EJEMPLO 18

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1, & excep-
cibn de que el componente en polvo no metdlico es un copo-
limero con funcifn epoxi y funcién hidroxi de mondmeros vi-
nilicos, preparado como siguet

Porcentaje en peso so-

Sustancias reaccio bre las sustancias xeag
nantes Gramos cionantes totales

metacrilato de glicidilo 225,0 15
metacrilato de hidroxi-

etilo 75,0 5
metacrilato de butiloe 600,0 40

estireno ' 75,0 5
metacrilato de metilo 525,0 35

Los mondmeros citados se mezclan en las prOpor%idheT
establecidas y se afladen a la mezcla de mondmeros 70,0 g
(4,5 % bvasado sobre los pesos combinados de las sustancias
reaccionantes) de 2,2'-azo-bis(2-metilpropionitrilo), en
adelante denominado AIBN, La solucidn se afiade gota a gota
durante un periodo de 3 horas sobre 1500 ml de toluenc a
100—108°C, bajo atmdsfera de nitrdgeno. Después se afiaden
a 1lo largo de media hora 0,4 g de AIBN disueltos en 10 ml
de acetona y se continfa refluyendo durante 2 horas més.

Ia solucidn de polimero en tolueno se diluye en
1500 ml de acetona y se coagula en 16 litros de hexano. El

polvo blanco se seca en una esiufa de vacio a 55°C durante
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24 horas. Este copolimero tiene un peso molecular
M /M = 6750/3400 y el peso molecular por grupo epoxi es al-
rededor de 1068,

Se produce un material termoendurecible mezclando
166 partes del copolimero con funcidn epoxi y funcién hidro=-
xi con 22,65 partes en peso de Acido azelaico y 1,34 partes
en peso de poli(acrilato de laurilo) - if, = 10.000.

Se obtiene una mezcla homogénes de los ingredientes
anteriores moliendo a bolas durante 2 horas. Después esta
mezcla se extruye a 100°C en una extruidora amasadora. EL
sblido asi obtenido se pulveriza en un molino de impacto, es
decir, un molino de impacto con clasificacibn neumitica y se
tamiza a través de un tamiz de 200 mallas,

EJEMPLO 19

Se repite el procedimiento del Ejemplo 18 aAexcep—
cidn de que en lugar del Acido agelaico se emplea una canti~
dad funcionalmente equivalei.te de poli(anhfdrido azelaico).

EJEMPLO 20

Se repite el procedimiento del Ejemplo 19 a excep~
cibn de que alrededor del 35 % del poli(anhidrido azelaico)
se sustituye por una cantidad funcionalmente equivalente de
doido 12-hidroxiestedrico.

EJENPLO 21

Se repite el procedimiento del Ejemplo 18 con las
siguientes diferencias:

(1) EL copolimero con funcidn epoxi y funecidn hidro+
xi se sustituye por un copolimero con funcidn epoxi y fun-
cién amida preparado a partir de los componentes citados a

continuacidn en la forma después descrita:
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Porcentaje en peso
sobre las sustan -
cias reaccionantes

Sustancias reaccionantes Gramos totales
metacrilato de glicidilo 45 15
acrilamida 15 5
metacrilato de butilo 111 37
metacrilato de metilo 129 43

Los mondmeros antes mencionados se mezclan en las
proporciones indicadas y a la mezcla se afiaden 11,0 g de
2,2'~azo-bis(2-metilpropionitrilo), en adelante denominado
AIBN. La mezcla se agrega lentamente sobre 200 ml de tolueno
calentado a 80-90°C que estd siendo agitado fuertemente en
atmbsfera de nitrdgenoc. En la parte superior de la vasija de
tolueno se dispone un condensador para condensar 1los vapores
de tolueno y devolver el ftolueno condensado a la vasija. La
mezcla de mondmeros se agrega a través de una vélvula rsgula
dora y la velocidad de adicidn se controla para mantener una
temperatura de reaccién de 90-110°C, suministréndose cl res-
to del calor desde un calentador externo, Una vez completa-
da la adicidén de la mezcla de mondmeros (3 horas), se afaden
a lo largo de un periodo de media hora 0,8 g de AIBN'dipuel-
t08 en 10 ml de acetona y se continda refluyendo durante
2 horas més. _

ILa solucidn resultante de polimero en tolueno se
diluye con 200 ml de acetona y se coagula en 2 litros de he-
xano. El polvo blanco se seca a vacio por encima de 5500, duw
rante 24 horas. Se determina que su peso molecular es
M“/Mn = 1000 aproximadamenie.

(2) El dcido azelaico se sustituye por una cantidad

funcionalmente equivalente de un agente reticulante formado
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pof un polimero terminado en carboxi. Este agente reticulan-
te se prepara de la siguiente forma: en un vaso de acero
inoxidable de 500 ml, con una mufla de calefaccién, se in-
troducen 500 g de una resina epoxi comercial, Epon 1001
(equivalente epdxido 450-525, intervalo de fusién 64-76°C
¥y peso molecular promedio 900). La resina epoxi se calienta
a 110°C, Mientras se agita la resina epoxi, se aliaden 194 g
de Acido azelaico. Después de un tiempo de reaccidn de 30
minutos, se obtiene una mezcla homogénea. La resina de la
mezcla, que solamente ha semi-reaccionado, se vierts sobre
una bandeja de aluminio y se enfria, La mezcla sbélida ge re-
duce a polvo hasta que atraviesa un tamiz de 100 mallas em~
pleando una mezcladora. La resina de la mezela solo ha semi-
reaccionado porque si hubiera reaccionado totalmente no po-
dria ser reducida a polvo.
EJEMPLO 22
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excep-
cidén de que el poli(acrilato de laurilo) = ﬁn = 10,000 se
sugtituye por una cantidad equivalente de perfluoroctanoato
de polietilenglicol (If, = 3400).
EJBMPLO 23
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excap=-
cibén de que las laminillas de aluminio son revestidas con
poliacrilonitrilo ﬁn = 15,000 y este revestimiento asciende
al 5 % del peso de las laminillas de aluminio,
BJEMPLO 24
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excep~
cién de que las laminillas de aluminio se revisten con poli-
hexamatilenadipamida ﬁn = 5000 y este revestimiento asciendﬁ

al 3 % en peso de las laminillas de aluminio,
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EIEMPLO 25
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn de
gue las laminillas de aluminio se revisien con butirato de
celulosa ﬁn = 10.000, el disolvente es metanol y este reves~
timiento asciende al 5 % en peso de las laminillas de alumi-
nio. La temperatura del secadero por atomizacidén se ajusta pa+
ra compensar el cambio de disolvente.
EJEIPLO 26
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de que las laminillas de aluminio se recubren con un poliés—
ter, es decir, ftalato de glicol M, = 5000, el disolvente es
acetona y este revestimiento asciende a8l 10 % en peso de lu:s
laminillas de zluminio. La temperatura del secadero por ato-
mizacidén se ajusta para compensar este cambio de disolvente.
EJENPLO 27 |
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcién
de que las laminillas de aluminio se revisten con un copo-
limero de estireno-metacrilato de metilo ﬁn = 15,000, eI di-
solvente es acetona y este revestimiento asciende al 13 % en
peso de las laminillas de aluminio, La temperatura del seca-
dero por atomizacidn se ajusta para compensar el cambic de dif
solvente.
EJENPLO 28
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn de
que las laminillas de aluminio se revisten con acetato de
celulosa ﬁn = 15,000, el disolvente es metanol y este revesti+
miento asciende al 7 % en peso ds las laminillas de aluminio.
La temperatura del secadero por atomizacibén se ajusta para

compensar el cambio de disolvente,
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EJEMPLO 29
Se repite el procedimientd del Ejemplo 1 a excepcidn
de que las laminillas de aluminio se revisten con poliestire-
no, el disolvente es tolueno y el revestimiento asciende al
2,5 % del peso de las laminillas de aluminio. La temperatura
del secadero por atomizacidn se ajusta para compensar este
cambio de disolvente.
EJEMPLO 30
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepeidn de
que el componente en polvo no metdlico contiene bromuro de
tetrabutilamonio en la proporeidén de 0,14 % en peso y los re-
vestimientos termoplésticos sobre las laminillas de aluminio
contienen bromuro de tetrabutilamonio en la proporcidn media
de 20 partes en peso por cada 100 partes en peso de formador
de pelicula orgénico termopléstico.
BJENPLO 31
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de que el componente en polvo no metélico contiene broumuro
de tetrabutilamonio en la proporcidn de 0,07 partes en peso
¥y el revestimiento termopléstico sobre las laminillas de alu-
minio contiene bromuro de tetrabutilamonio en una propsreidn
media de 10 partes en peso por 100 partes en peso de fcrma—
dor de pelicula orginico termoplédstico.
EJEMPLO 32
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a eXcepcidn

de que el componente en polvo no metdlico contiene bromuro

de tetrabutilamonio en la proporcidn de 0,05 % en peso y el

revestimiento termopléstico sobre las laminillas de aluminio
contiene bromuro de tetrabutilamonio en la proporcidn media

de 1 parte en peso por cada 100 partes en peso de formador d
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pelfcula orginico termopléstico.
EJEMPLO 33
Se repite el procedimiento del Ejemplo 8 a excepcidn
de que el bromuro de tebtrabutilamonio se sustituye por una
cantidad equivalente de cloruro de tetrabutilamonio.
EJENPLO 34
Se repite el procedimiento del Ejemplo 8 a excepcidn
de que el bromuro de tetrabutilamonio se sustituye por una
cantidad equivalente de yoduro de tetrabutilamonio,
 EJEMPLO 35
Se repite el procedimiento del Ejemplo 8 a excepcidn
de que el bromuro de tetrabutilamonio se sustituye por una
cantidad equivalente de bromuro de tetrametilamonio.
EJEMPLO 36
Se repite el proéedimiento del Ejemplo 8 a excepcidn
de que el componente en polvo no metélico contiene ua 1 %
en peso de bromuro de dodecildimetil(2-fenoxietil)amonio en
lugar del bromuro de tetrabutilamonioc y los revestimienfos
termoplésticos sobre las laminillas de aluminio contienen,
en lugar de bromuro de tetrabutilamonio, bromuro de dodecil-
dimetil (2-fenoxietil)amonio en una proporcidén media de 5 par-
tes en peso por cada 100 partes en peso del formador de pe-
iicula termopléstico. |
EJEMPLO 37
Se repite el procedimiento del Ejemplo 2 a excepcidn
de que el componente en polvo no metdlico contiene un 1 % en
peso de bromuro de dietil(2-hidroxietil)metilamonio en lugar
del bromuro de tetrabutilamonio y los revestimientos termo-
plasticos sobre las laminillas de aluminio contienen, en lu-

gar del bromuro de tetrabutilamonio, bromurc de dietil(2-
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hidroxietil)metilamonio en la proporeidn media de 3 partes
en peso por cada 100 partes en peso del formador de pelicu~
la termopléstico.
EJEMPLO 38
Se repite el procedimiento del Ejemplo 2 a excepcidn
de que el componente en polvo no metédlico contiene 0,1 % en
peso de bromuro de tetrabutilamonioc y los revestimientos so-
bre las laminillas de aluminio contienen bromuro de tetra-
butilamonio en la proporcidn media de 12 partes en peso por
cada 100 partes en peso del formador de pelicula termoplés-
tico,
EJENPLO 39
Se repite el procedimiento del Ejemplo 2 a excepcidn
de que las laminillas de aluminio revestidas se sustituyen
por un volumen igual de una mezcla de niguel en polve y la-
minillas de aluminio revestidas preparadas de la misma mane-
ra que las utilizadas en el Ejemplo 1 y conteniendo una con-
céntracién de bromuro de tetrabutilamonio igual a la conte-
nida en las laminillas fevestidas del Ejemplo 1. La relacién
ponderal de niquel en polvo a laminillas de sluminio reves—
tidas en este ejemplo es de 1,5:1.
EJEMPLO 40
Se repite el procedimiento del Ejemplo 15 a excepcidn
de que la relacidn ponderal de niquel en polvo a laminillas
de aluminioc revestidas es de 2,5:1.
EJEMPLO 41
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de gque el revestimiento de las laminillas de aluminio se
prepara & partir de 30 partes en peso de la misma pasta de

aluminio empleada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de
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aluminio) y 4,7 partes en peso del material de revestimientd
termoplédstico empleado en el Ejemplo 1, 0,4 partes en peso
de bromuro de tetrabutilamonio y 0,03 partes en peso de po-
li(acrilato de laurilo).

El acabado curado obtenido tiene buenas propieda@es
fisicas y buena variacién de - profundidad en la posicidn
del pigmento metédlico.

| EJEMPLO 42

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de que el revestimiento de las laminillas de gluminio se
prepara a partir de 30 partes en peso de la pasta de alumi-
nio utilizada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de alu-
minio) y 2,93 partes en peso del material de revestimiento
termopldstico empleado en el Ejemplo 1, 0,29 partes en peso
de bromuro de tetrabutilamonio y 0,02 partes en peso de po=-
li(acrilato de laurilo). '

El acabado curado obtenido tiene buenas prop;edades
fisicas y buena variacién ' d e.. profundidad en la posicién
del pigmento metélico.

EJEMPLO 43

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcién
de que el revestimiento de las laminillas de aluminio se pre
para a partir de 30 partes en peso de la pasta de'aluminio
empleada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de aluminio) *.
¥y 1,76 partes en peso del material de revestimiento termo-
pléético empleado en el Ejemplo 1, 0,18 partes en peso de
bromurc de tetrabutilamonio y 0,01 partes en peso de poli-
(acrilato de laurilo) - ﬁh = 10,000,

El acabado curado obtenido tiene buenas propiedades

fisicas y buena variacién d e profundidad en la posicidn

del pigmento metdlico.
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. BJEMPIO 44

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcién
de que el revestimiento de las laminillas de aluminio se pred
para a partir de 30 partes en peso de la pasta de aluminio
utilizada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de a2luminio)
¥ 2,54 partes en peso del material de revestimiento termo=-

plastico empleado en el Ejemplo 1, 0,25 partes en peso de

(acrilato de laurilo) - ﬁn = 10,000,

El acabado curado obtenido tiene buenas propiedades
fisicas y buena variacibn d e profundidad en la posicidn
del pigmento metdlico.

EJEMPLO 45

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepeidn
de que el revestimiento de las laminillas de aluminio se pfe—
para a partir de 30 partes en peso de la pasta de zluminio
utilizada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de aluminio)
y 0,39 partes en peso del material de revestimiento termo-
pléstico empleado en el Ejemplo 1, 0,04 partes en peso de
bromuro de tetrabutilamonio y 0,002 partes en peso de polie
(acrilato de laurilo) - M = 10.000,
| E1l acabado curado obtenido tiene buenas propiedzdes
fisicas y buena variacién d e profundidad en la posisién .
del pigmento metdlico.

EJEMPLO 46

Se repite el procedimiento del Ejemplo 10 a excepeidn
de que en lugar del copolimero con funcidn epoxi del Ejem-
plo 1 se emplea una cantidad funcionalmente equivalente de
un copolimero con funcidn epoxi y funeidn hidroxi de mondme-

ros a,B-olefinicamente insaturados y el écido azelaico se sug

e o Bl s e ot . s e, B
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tituye por una cantidad funcionalmente equivalente de poli-
(anhidrido azelaico). El copolimero con funcidn epoxi. y fun—
cidn hidroxi empleado en este ejemplo se prepara a partir de

los componentes citados a continuacién en la forma después

deserita:

/ Porcentaje en peso so-
Sustancias reaccio bre las sustancias reac

nantes Gramos cionantes totales

metacrilato de glicidilo 225,0 15
metacrilato de hidroxietilo 75,0 5
metacrilato de butilo 600,0 " 40
estireno 75,0 5
metacrilato de metilo -525,0 35

Los mondmeros mencionados se mezclan en las propor—
ciones indicadas y a la mezcla de mondmeros se afiaden 70,0 g
(4,5 % sobre los pesos combinados de las sustancias reaccio-
nantes) de 2,2'-azo-bis(2-metilpropionitrilo), en adelante
denominado AIBN. La solucidn se afiade gote a gota a lo largo
de un periodo de 3 horas sobre 1500 ml de tolueno a Héo;um3°c,
bajo atmbsfera de nitrdgeno. Después se afiaden a lo largo de’
un pericdo de media hora 0,4 g de AIBN disueltos en-10bml de
acetona y se continla refluyendo durante 2 horas més.:'.

La solucidn de polimero en tolueno se diluye en’
1500 ml de acetona y se coagula en 16 litros de hexano., El pol-
vo blanco se seca en una estufa de vacio a 5500 durante 24 ho-
ras. Este copolimero tiene un peso molecular Mw/Mn = 6750/3400

¥ el peso molecular por grupo epoxi es aproximadamente 1068,

El acabado curado obtenido a partir del polvo pigmen-—

tado con aluminio de este ejemplo tiene buenas propiedades fi-
gicas y las laminillas de aluminio presentan buenz orienta-

cidn y buena variacibn de la profundidad.
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EJEMPLO 47
Se repite el procedimiento del Ejemplo 46 con la Gnica
diferencia de que alrededor del 35 % del poli(anhidrido aze-
laico) se sustituye por una cantidad funcionalmente equivalen-
te de acido 12-hidroxiestedrico.
EJENMPLO 48
Se repite el procedimiento del Ejemplo 10 a excepcidn
de que en lugar del copolimero con funcidn epoxi del Ejemplo

10 se emplea un copolimero con funcién epoxi y funcidén amida

de monbémeros a,B~olefinicamente insaturados y en lugar del &eci
do azelaico se emplea una cantidad funcionalmente equivalente

de un polimero terminado en carboxi. El copolimero con funcién
epoxi y funcidn amida empleado en este ejemplo se prepara a

partir de los siguientes componentes en la forma después des-

crita:

Porcentaje er peso so-
Sustancias reacecio bre las sustancias reag

nantes Gramos gionantes totales

metacrilato de glicidilo 45 fS o
acrilamida 15 5
metacrilato de butilo 111 ky S
metacrilato de metilo 129 43¢

Los mondmeros mencionados se mezelan en las .probor—
ciones indicadas y a la megcla se afiaden 110 g de 2,2 '~azo=
bis(2-metilpropionitrilo), en adelante denominado AiBN. La mez
cla se afilade lentamente sobre 200 ml de tolueno cdlentado a
80-90°C que estd siendo fuertemente agitado bajo atmbsfera de
nitrégeno, Bn la parte superior de la vasija de tolueno se
coloca un condensador para condensar los vapores de tolueno
y devolver el tolueno condensado a la vasija. La mezela de -

monémeros se agrega a través de una vadlvula reguladora y la
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velocidad de adicidn se controla para mantener una temperaturr
de reaccién de 90-110°C, suministrindose el resto del calor
desde un calentador externo. Una vez completada la adicibn de
la mezcla de mondmeros (3 horas), se afiaden 0,8 g de AIBN di-
sueltos en 10 ml de acetona,a lo largo de media hora,y se con
tinfia refluyendo durante 2 horas mas,

La solucibn resultante de polimero en tolueno se Gi-
luye con 200 ml de acetona y se coagula en 2 litros de hexa-
no. El polvo blanco se seca en la estufa de vacio a 55°C du~
rante 24 horas. Se determina que su peso molecular es
N /M, = 6700/3200 y el PEE (peso molecular por grupo epdxido)
es alrededor de 1000,

EL polimero terminado en carboxi que ha de utilizarse
como agente reticulante se prepara a ﬁartir de los giguientes
meteriales de la forma siguientet en un vaso de acero inoxi—
dable de 500 ml, provisto de una mufla de calefaccidn, se in-
troducen 500 g de una resina epoxi comercial, Epon 1001
(equivalente epdxido 450~525, intervalo de fusidm 64u76°0,
peso molecular prémedio 900). La ressins epoxi ge calienfa a
110°G, Mientras se agita la resina epoxi, se afiaden f94 g de
&eido azelaico. Después de un tiempo de reaccidn de 30 minutoé,
se obtiene una mezela homogénea. ILa resina de la mezcla; que
80lo ha reaccionado parcialmente, se vierte en una Eandeja
de aluminio y se enfria. La mezcla sblida se reduce a polvo-
hasta que atraviesa un tamiz de 100 mallas mediante el uso de
una mezcladora, Esta resina solo ha reaccionzde parcialmente
porque si hubiera reaccionado por completo no podria ser re-
ducida a polvo, Una parte del polimero terminado en carboxi
se pesa para formar una composicidén de revestimiento en polvo

de acuerdo con esta invencidn.
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El acabado curado obtenido a partir del polvo pigmen-
tado con aluminio de este ejemplo tiene buenas propiedades
fisicas y las laminillas de aluminio presentan buena orien-—
tacién y buena variacidn de profundidad.

EJENPLO 49

Se repite el procedimiento del Ejemplo 10 a excep=-
cidn de que en lugar del copolimefo con funcidn epoxi del
Ejemplo 10 se emplea una cantidad funcionalmente equivalente
de un copolimero con funcién hidroxi y en lugar del Acido
azelaico se emplea una cantidad funcionalmente equivalente
de hexametoximelamina,

El copolimero con funcidn hidroxi empleado en este
ejemplo se prepara a partir de los siguientes componentes en
la forma después descrita:

Sustancias reac—

Partes en peso cionantes
metacrilato de 2-hidroxietilo 15
acrilato de etilo . 25
metacrilato de metilo 60

Un matraz de cuatro bocas y 1 litro de capacidad, que
contiene 150 ml de metil=etil~cetona, se calienta hasta que
el contenido del matraz se encuentra a una temperatuia de re-
flujo de 85°C, Se aflade gota a gota, durante un periodo de
hora y media, una mezcla de los mondmeros antes citados y
4 partes en peso de 2,2'-gzo-bis(2-metilpropionitrilo), en
adelante denominado AIBN, en una cantidad total de 208 g,
sobre la mezela de reaccidn que se ﬁantiene a 85°C. Una vez
completada la adicién de los mondmercs, se afiaden gota a gotal
0,5 g de AIBN (disueltos en 20 g de tolueno), Se continfa re-

fluyendo durante media hora més para completar la polimeriza-
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cidn.

La solucidn se vierte en bandejas de acero inoxida-
ble de poco fondo. Estas bandejaz se colocan en una estufa
de vacio y se evapora el disclvente., A medida gue se separa
el disolvente, el copolimero se vuelve mds concentrado. Ia
temperatura de la estufa de vacio se eleva a 110°C, Se con~
tinla secando hasta que el contenido en disolvente del COpo~—
limero es inferior al 3 %. Se enfrian las bandejas y el copo-
limero se recoge y Se muele hasta que atraviesa'un tamiz de
20 mallas. .

El apgabado curado obtenido a partir del polvo pigmen-
tado con aluminio de este ejemplo tiene buen aspecto fisico
y las laminillas de aluminio estin distribuidas con buena
orientaciln y variacibén de la profundidad.

EJENPLO 50

Se repite el procedimiento del Ejemplo 10 a excepeidn
de que en lugar del copolimero con funcidn epoxi y el &ecido
azelaico se emplea una cantidad funcionalmente equivalente
de un copolimero auto-reticulante.

El copolimero auto-reticulante empleado en este: ejem-
ﬁlo se prepara a partir de los siguientes componentes, en la

forma después desorita:

Sustancias reaccionantes Gramos -
metacrilato de glicidilo 30
acido metacrilico 21
metacrilato de metilo 129
metacrilato de butilo 120

Los mondmeros antes citados se mezclan con 12 g de
un iniciedor, es decir, peroxipivato de terc-butilo, Se car-

gan 300 g de benceno en un matraz de 1 litro que estéd equi-
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pado con un embudo de decantacidn. El matraz se calienta a
80° y con ello refluye el disolvente. Mientras se mantiene
la temperatura de reaccidn a 80°C, de agrega géta a gota la
mezcla de mondmeros a 1o largo de un periodo de 2 horas. Una
Vez gompletada la adicién, se prosigue la reaccidn durante
otras 2 horas. Entonces se enfria el contenido del matraz a
la temperatura ambiente. Se mezclan 100 ml de la solucidn re=
sultante con 0,3 g de poli(acrilato de 2-etilhexilo). Se dis-
persa la mezcla y después se seca en una estufa de vacio a
70%C. EL revestimiento en polvo obtenido se muele haste que
atraviesa un tamiz de 200 nellas,
El acabado curado obtenido a partir del polvo pigmenta
do con aluminio de este ejemplo tiene buen aspecto fisico y
las laminillas de aluminic estdn distribuidas con buena orien
tacidn y variacidn de la profundidad.
EJEIPLO 51
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 cor la ﬁqica
diferencia de que las laminillas de aluminio revestidas se
mezclan con el polvo formador de pelicula principal en una
proporcidn tal que constituyen el 0,1 % del peso de 12 cOompo-
gieidn total de pintura en polvo,
EJENPLO 52
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con lz ‘mica
diferencia de que las laminillas de alwninio revestidas se
mezclan con el polvo principal formador de pelfcula en una
cantidad tal que constituyen el 32,50 % del peso de la compo-
sicién total de pintura en polvo.
' EJEMPLO 53
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1, con la tnica

diferencia de que las laminillas de aluminio revestidas se

t
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mezclan con el polvo formador de pelicula principal en una
proporcidn tal que constituyen el 0,25 % del peso de la com~
posicidn total de pintura en polvo,
BJENPLO 54
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con la Gnica
diferencia de que las laminillas de aluminio revestidas se
mezclan con el polvo formador de pelicula principal en una
proporcidn tal que constituyen el 28,75 % del peso de la com-
posicibén total de pintura em polvo.
EJEMPLO 55
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con la Gnica
diferencia de gque las laminillas de aluminio revestidas se
mezclan con el polvo principal formador de pelicula en una

proporcidn tal que constituyen el 0,45 % del peso de la compo

sicidn total de pintura en polvo.
EJEHMPLO 56
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con las dife-
rencias de que las laminillas de aluminio revestidas'scﬁ el
Unico pigmento metélico empleado y constituyen el 10 % del pel
80 de la composicidn total de pintura en polvo. En este ejem—
plo, no se emplean pigmentos no metélicos.
EJEMPLO 57
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con las di-

ferencias de que las laminillas de aluminio revesitidas son el

Unico pigmento metdlico utilizado y constituyen el 1 % del pe

80 de la composicidn total de pintura en polvo, En este ejem—

plo, los pigmentos no metdlicos constituyen el 21,9 % del pe—.

so de la composicidén total de pintura en polvo.
EJEMPLO 58

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con las si=-
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. nio revestidas se mezclan con el polvo formador de pelicula

guientes diferencias de composicidn. Las laminillas de alumi
nio revestidas se megzclan con el polvo formador de pelicula
principal en una proporcidn tal que constituyen el 31,0 %
del peso de la composicibén total de pintura en polvo y el
polvo formador de pelicula prinecipal contiene, como tinico pig-
mento no metdlico, un pigmento verde ftalo en una proporcidn
tal que constituye el 0,25 % del peso de la composicidn total
de pintura en polvo.
EJEMPLO 59
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con las gi-

guientes diferencias de composicidn. Las laminillas de alumi-

prineipal en una proporcidn tal que constituyen el 4,0 % del
peso de la composicidn total de pintura en polvo y el polvo
formador de pelicula principal contiene una mezcla de pigmen-
tos exentos de metales en una proporcidn tal que constituyen
el 22 % del peso de la composicidn total de pintura en polvo.
La mezcla de pigmentos exentos de metales estd constitufda
predominantemente por amarillc de cromo con flaventrdn (ama—~
rillo orginico), éxido de hierro rojo y negro de humo presen-
te en proporciones comprendidas entre cantidades traza y'més
del 1 % en peso.

EJENPLO 60

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con la si-

guiente diferencia de composicibn: las laminillas de alumi-
nio revestidas se mezclan con el polvo principal formasdor de
pelfcula en una proporcidn tal que constituyen el 0,5 % del
peso de la composicidn total de pintura en polvo.

EJENPLO 61

Se repite el procedimiento del Bjemplo 1 a excepeidn
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de que las laminillas de aluminio revestidas se sustituyen
POTr un volumen igual de una mezelz de niquel en polve y lami-
nillas de aluminio revestidas preparadas de la misma forma
gue las utilizadas en el Ejemplo 1 y conteniendo una concen=—
tracibén de bromurc de tetrabutilamonioc igual & la contenida
en las laminillas revestidas del Ejemplo 1. La relacidn pon-
deral de nigquel en polvo a laminillas de aluminio revestidas
en este ejemplo es de 1,5:1.
EJEMPLO 62
Se repite el procedimiento del Ejemplo 15 a excepcidn
de que la relacidn ponderal de nigquel en polvo a laminillas
de aluminio revestidas es de 2,5:1.
EJEMPLO 63
Se prepara una serie de pinturas en polvo, A-E, a
partir de los siguientes materiales en la forma después des—
crita y méds tarde se pulverizan electrostiticamente como en
el Ejemplo 1 con fines de ensayo:
Etapa I. Se mezclan I{ntimamente los materiales ai-
tados a continuacidns

A B c D ' E

Partes en peso

65 % de metal) 30,00 30,00 30,00 30,00 30,00
2. mezecla termoendure ' '
cible 9,75 13,65 19,5 29,25 39,00
(a) resina® 8,58 12,01 17,16 25,74 34,32
(b) poli(anhidri-
do azelaico) 1,17 1,64 2,34 3,51 4,68
% basado sobre
el peso del
aluminio 50,00 70,00 100,00 150,00 200,00

3. poli(acrilato de
laurilo) 0,06 0,08 0,12 0,18 0,23
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A B C D E

Partes en peso

4, bromuro de tetra
butilamonio 0,45 0,63 0,9 1,125 1,8

5 c¢loruro de metiw-
leno 250,00 250,00 250,00 250,00 250,00

X copolimero con funciénm epoxi del Ejemplo 1.

Etapa II. Bsta mezcla se seca después por atomiza-
cibn como en los ejemplos precedentes y se obtiene un pro-
ducto que comprende laminillas de aluminio encapsuladas en
una mezela termoendurecible de resina y agente reticulante,
donde los pesos relativos de los componentes son los sigﬁienﬂ
tesf

A B C D B

Partes en peso

1. laminilles de alu

minio 19,5 19,5 19,5 19,5 19,5
2, mezcla termoendu-— )

recible 9,75 13,65 19,50 29,25 39,00
3., poli(acrilato de

laurilo) 0,06 0,08 0,12 0,18 0,23

4. bromuro de tetra-
butilamonio 0,45 0,63 0,9 1,125 1,8

Etapa III. Estas laminillas de aluminio encapsuladas
se tamizan a través de un tamiz de 44 micras. Todas las par-
tf{culas que quedan sobre el tamiz son rechazadas,

Etapa IV. Se prepara una mezcla en polvo no metdli-
ca mezclando Intimemente los materiales citados a continua-
cibn, después de 10 cual la mezcla se reduce a polvo y se tad
miza a través de un tamiz de 75 micras. Todas las particulas

que guedan sobre el tamiz se rechazan.
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A B ¢ D B

Partes en peso

1. resina® 166 166 166 166 166
2, 4cido azelaico 22,64 22,64 22,64 22,64 22,64

3. poli(acrilato de
laurilo) 1,34 1,34 1,34 1,34 1,34

4, pigmentos
(a) verde ftalo 2,03 2,03 2,04 2,06 2,08

(b) 6xido de hie
rro amarillo 8,04 8,07 8,11 8,18 8,25

® copolimero con funcibn epoxi del Ejemplo 1.

Etapa V, Se forma una mezcla uniforme a partir de las
laminillas de aluminio encapsuladas de lz Etapa I1II y la
mezela en polvo no metdlico de la Etapa IV en las siguien-

tes proporciones relativas:

A B C D

td

Partes en pesod

1o laminillas de
aluninio encap
suladas 2,255 2,256 3,009 3,764 4,518

2, polvo no meta-

lico 97,745 97,444 96,991 96,236 55,462

w

Las concentraciones relativas de los ingredientes en
cada una de estas mezclas son practicamente iguales.

Los polvos asi obtenidos se pulverizam sobre substra-
tos eléctricamente conectados a tierra y se cuecen come en
el Ejemplo 1, La distribucidn espacial y la orientacidn del

pigmento de aluminio es mejor cuando la encapsulaciln de
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resina sobre las laminillas de aluminio se encuentra en

el intervalo de 50 a 70 % del peso del aluminio, obtenién-

dose el resultado Optimo con la pintura A (50 % en peso
de encapsulacidn basada sobre el peso de las laminillas

de aluminio).
EJEMPLO 63

Unas laminillas de aluminio se encapsulan como en
el Bjemplo 1 a excepcidn de que se emplean otros disole
ventes en lugar del cloruro de metileno, es decir, to-
lueno, xileno, acetona, hexano y metil-etil-cetona, para
dispersar el material formador de pelicula y las lamini-
llas de aluminio antes del secado por atomizacibn, La
operacibén de secado por atomizacidén se ajusta de acuerdo
con las volatilidades relativas del digolvente emplewdo
en cada ensayo, Lés laminillas encapsuladas asi prepara-
das se incorporan a la pintura en polvo del Ejemplo 1, se
pulverizen electrostéticamente sobre los substratos y los
substratos se cuecen como en el Ejemplo 1,

Para este fin pueden utilizarse hidrocarburos, al-
coholes y cetonas que hierven en el intervalo de 50° &
152°C, preferiblemente de 50° a 90°C, La cantidad de &i-
solvente utilizada es superior g los pesos combinados de
las laminillas de aluminio y el formador de pelicula em-
pleado para la encapsulacibn. Ventajosamente, la cantidad
de disolvente empleada estd comprendida entre unas 3 a
100 veces 10s pesos combinados del formador de pelicula
¥ las laminillas de aluminio,

El aparato y los métodos para pulverizar electros—
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taticamente los materiales de revestimiento en polvo es-
tén ilustrados y descritos en las patentes estadouniden
ses 3.536.514, 3.593.678 y 3.598.629.

El término “copolimero" ge utiliza aqui para refe-
rirse a un polimero formado a partir de dos o mds monbme-

ros diferentes.

Resultarin evidentes a los expertos en la téenica
muchas modificaciones de los ejemplos anteriores a2 la
vista de esta memoria. Se pretende que todas estas modifi-
caciones que caen dentro del alcance de esta invencibn
estén inclufdas dentro de las reivindicaciones del apén-
dice,

Las descripeciones de la solicitud de patente esta-
dounidense nimero de serie 422,291, presentada el 12 Ae
Pebrero de 1974 por Santokh S, Labana y colaboradores

'y titulada "Powder Coating Compositions Ineluding

Glycidyl Ester-Modified Copolymer” se incorporan aqui por
referencia, o
Cualquiera y todas las descripciones que apa#ecqn
en las reivindicaciones y que no aparecen especificauanp
te en el cuerpo de esta memoria se incorporan con esto.

a la memoria.

Fn resumen, la Patente de Invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las sigulentes:
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REIVINDICACIONES

1. Mejoras introducidas en un metodo de prepara-

cidén de pinturas en polvo esencialmente constituidas por
un formador de pelicula orginico en particulas, un primer
pigmento coloreado y particulas metélicas, caracterizadas
porque dichas particulas metdlicas son laminillas de alu-
minio las cuales, antes de mezclarse con dicho formador de
pelicula orginico en particulas, son encapsuladas con alre-
dedor de 2 a 200 partes en peso de un revestimiento conti-
nuo de un formador de pelicula organico termoplastico. por
cada 100 partes en peso de dichas laminillas de aluminio,
conteniendo dicho formador de pelicula orgénico termopléas-
tico alrededor de 0,5 a 20 partes en peso de una sal amdni-
ca seleccionada entrehaluros de tetraalquilamonio y haluros
de tetraalquilamonio sustituido, donde por lo menos un ra-
dical alquilo est& sustituido con un radical arilo, fenoxi
o alcoxi, por cada 100 partes en peso de dicho formador de
pelicula orgénico termopléstico.

2. Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteri-
zadas porque dicha sal ambénica es un haluro de tetraalqui-
lamonio en el que los radicales alquilo contienen dé 1l a4
atomos de carbono. |

5. Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteri-
zadas porque la encapsulacion de las laminillas de aluminio
se resliza en una proporcidn de aproximadamente 30 a 70 par-
tes en peso de dicho formador de pelicula orgénico termo-
pléastico por cada 100 partes en peso de laminillas de alu-
minio.

4, Mejoras seghn la reivindicacidén 1, caracteri-
zadas porque la encapsulacidén de las laminillas de aluminio

se realiza en una proporcién de aproximadamente 2 a 30 par-
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tes en peso de dicho formador de pelicula orgénico termo-
pléstico por cada 100 partes en peso de dichas laminillas
de aluminio.

5. Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteri-
zadas porque el formador de pelicula orgénico termoplésti-

co tiene un peso molecular promedio (Mn) comprendido apro~

ximadamente entre 30.000 y 80.000 y una temperatura de trant

sicién vitrea comprendida aproximadamente entre 60°C y
110°C. |

6. Mejoras segin la reivindicacibén 1, caracteri-
zadas porque una porcidn de las citadas laminillas de alu-
minio encapsuladas son sustituidas por niquel en polvo, sieq
do dicha poreién tal que proporciona una relacidén en peso
de niquel en polvo a laminillas de aluminio encapsuladas de
1,5:1 a 2,5:1 aproximadamente.

7. Mejoras seghn la reivindicacidn 1, catacteriza-
das porque dicho formador de pelicula orgénico en particu-
las estd constituido esencialmente por un copolimers. con
funcidn evoxi de mondmeros monoetilénicamente insaturados
con un peso molecular promedio (ﬁn) comprendido entre'IBOO
¥y 15.000 aproximadamente y una temperatura de transicidn
vitrea comprendida entre 40° y 90°¢ aproximadamente ¥ un
agente reticulante que reacciona con la funcidn epoxi de
dicho copolimero y esté seleccionado entre el griopo forma-
do por &cidos dicarboxilicos y anhidridos de A&cido dicarbo-
xilicos, conteniendo dicho formador de pelicula organico en
particulas de O a 1,5 partes en peso de una sal amdnica se-
leccionada entre los haluros de tetraalquilamonio y los ha-
luros de tetraalquilamonio sustituidos donde por lo menos

uno de los radicales alquilo esta sustituido con un radical
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arilo, fenoxi o glcoxi., por cada 100 partes en peso de dicho
formador de pelicula orgénico en particulas.

8. Mejoras segin la reivindicacidn 7, caracterizat
das porque el copolimero de alrededor de 5 a 20 % en peso
de un éster gicidilico de un &cido carboxilico monoetiléni-
camente insaturado, O a 10 % en peso aproximadamente de un
hidroxiaérilato o metacrilato, O a 10 % en peso aproximada-
mente de una amida o,P-olefinicamente insaturada y 60 a 95%
en peso aproximadamente de ésteres de alcoholes monohidri-
cos C)-Cgq ¥y acido acrilico o metacrilico.

9. Mejoras segin la reivindicacidén 1, caracteriza-
das porque dichas pinturas en polvo también contienen un
agente de control de la fluidez que constituye aproximademen
te entre 0,05 y 4,0 % del peso de dicha pintura en polvo ¥y
es un polimero com un peso molecular promedio (ﬁﬁ) de 1000
como minimo y que tiene, a la temperatura de coccidn de la
pintura en polvo, una tensién superficial menor que la ten-
sibén superficial de dicho formedor de pelicula orgénico en
particulas y es un polimero o copolimero seleccionado entre
el grupo formado por ésteres acrilicos, ésteres metacrili-
cos y ésteres polietilenglicdlicos o polipropilenglicdlicos
de écidos grasos fluorados, siloxanos poliméricos y siloxa-
nos halogenados poliméricos.

10. Mejoras seglin la reivindicacibén 1, caracteriza-
das porque las laminillas de aluminio son encapsuladas dis-~
persando 100 partes en peso de dichas laminillas de alumi-
nio y alrededor de 10 a 200 partes en peso de dicho forma-
dor de pelicula orgénico termopléstico en un disolvente vo-
18til que hierve en el intervalo de 40° a 152°C aproximada-

mente, que es fugitivo de dicho formador de pelicula orgé-
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nico termoplastico y de dichas laminillas de aluminio en el

persidn, estando presente el disolvente en la dispersidn en
una cantidad superior a la cantidad total de laminillas de
aluminio y formador de pelicula.

11. Mejoras segin la reivindicacién 10, caracteri-
zadas porque las 100 partes en peso de laminillas de alumi-
nio se dispersan en dicho disolvente con alrededor de 30 a
70 partes en peso de dicho formador de pelicula orgénico
termopléstico; el disolvente estd seleccionado entre cloruri
de metileno y alcoholes, cetonas e hidrocarburos gque hierve
en el intervalo de 50%a 90°C aproximadamente y esta presen-
te en dicha dispersidn en una proporcidn por lo menos igual
a tres veces las cantidades combinadas de dichas laminillas
de aluminio y dicho formador de pelicula.

12. Mejoras segin la reivindicacidén 11, caracteri-
zadas porque dicho formador de pelicula orgénico termoplés-
tico contiene alrededor de 1 a 10 partes en beso dé-dicha
sal aménica por cada 100 partes en peso del formador de pe-
lixula orgénico termopléstico.

1% Mejoras segin la reivindicaciébn 11, caracteri-
zadas porque una parte de las laminillas de aluminio eﬁcap->
suladas se sustituye por niquel en polvo, siendo diclLa par-
te tal que proporciona una relacién en peso de niqgel en
polvo a laminillas de aluminio encapsuladas comprendida en-
tre 1,5:1 y 2,5:1 aproximadamente.

14. Mejoras segin la reivindicacidm 1, caracteriza»
das porque dicho formador de pelicula orgénico en particu-
las estéd constituido esencialmente por un formador de peli-

cula organico termopléstico formado esencialmente por un po-
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limero de alrededor de 46 a 100 % en peso de ésteres de al-
coholes monohidricos 01—08 y &cido acrilico o metacrilico;
0 a 49 % en peso aproximadamente de hidrocarburos monovini-
licos Cg-Ci, y 0 2 5 % en peso ‘aproximadamente de acido
acrilico o metacrilico, conteniendo dicho formador de peli-
cula orgénico en particulas de O a 1,5 partes en peso de und
sal ambdnica seleccionada entre haluros de tetraalquilamonio
y haturos de tetraalquilauonio sustituidos donde por lo me-
nos uno de los radicales alquilo esté sustituido con un ra-
dical arilo, fenoxi o alcoxi, por cada 100 partes en peso
de dicho formador de pelicula orgénico en particulas.

15. Mejoras segin la reivindicacidn 14, caracteriz%
das porque dicho formador de pelicula organico termoplés- °
tico contiene alrededor de 1 a 10 partes en peso de dicha
sal amdnica por cada 100 partes en peso de dicho fciuador
de pelicula orgénico termopléstico.

16. Se reivindica por fltimo como objeto sobhre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita:
MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN METODO DE FREPARACION DE PINTURA%
EN POLVO.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en 1g
presente memoxria descriptiva que consta de sesenta y siete -

péginas mecanografiadas.
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