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EXTRACTO DE LA INVENCION

Se encapsulan, individualmente, particulas
netédlicas utilizadas como componente de produccidn de color
en composiciones de recubrimientos en polvo en una capa del
gada y continua de formador de pelicula orgénico, termofija
ble antes de su mezcla con el material orgénico finamente -
dividido que sirve como principal formador de peiicula de -
la composicién de recubrimiento en polvo. Las particulas -
recubiertas se preparan por secado por pulverizacidén de una
solucidn de una cantidad controlada de material termoesta-
blg en un disolvente voldtil en el cual se ha dispersado el
netal. En el aspecto preferido, el recubrimiento asi conse-
gﬁido sobre las particulas metdlicas es reticulable con el
formador de pelicula principal de la composicidn de recubri
miento en polvo. ‘

RELACTION CON LA SOLICITUD PBINCIEQL

Esta solicitud es una confirmacién parcial

de la solicitud de Patente Estadounidense copendiente seri

Ne 422,471 solicitada el 6 de Diciembre de 1.973 con el mil
mo titulo. Esta solicitud contiene los ejemplos ilustrati-
vos de la solicitud principal y los ejemplos ilustrativos
adicionales en los que las cantidades del material térmoes
table formador de pelicula depositado sobre las particulas
metidlicas, antes de su incorporacién a una pintura en pol-
vo, estan precediendo a las ilustradas em la principal. Tap
to las descripciones de las citas asi como las mismas en -
el cuerpo de la memoria estin estructuradas para tener en

cuenta los ejemplos adicionales.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Una técnica bésica para la manufactura de ma
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teriales de recubrimiento en polvo es el llamado método de
fusibn, Esta supone la mezcla de materiales de partida sin
disolvente en estado fundido, normalmente por algfin método
de extrusién, enfriamiento, pulverizacién y clasificacién
por separacidn segln tamsfios, Este método tiene un cierto
nfimero de desventajas no relacionadas con la pigmentacidn jy
ademds aparicibén inadecuada cusndo se emplean laminillas me|
t&licas como pigmentos. El elevado efecto de cizalla empleg
do en la etapa de mezcla ocasiona la deformacifn de las par
t{culas met8licas., Ademés, durante la etapa de pulveriza-
cibn, se deforman también las laminillas metflicas y se rg
ducen sus tamsfios de partfcula, Los recubrimientos obteni-
dos de tales polvos se caracterizan por un bajo nivel de
brillo y pobre apariencia policroma,

Otra técnica bisica para la manufactura de
nmateriales de recubrimiento en polvo es la llamada prepara-
cidn por solucibn, técnica de separacibén con disolvente qu
puede efectuarse por més de un método, Esta técnica general
comprende la preparacién de un material de recubrimiento eﬁ
un disolvente orgénico, separacidén del disolvente de los 88
lidos de las pinturas y clasificacidén por separaci6n segfin
temefios, También la pulverizacién puede o no puede ser re-
querida en alguna menera, dependiendo esto del método de sg
paracién con disolvente utilizado,

La separacibn del disolvente puede llevarse
a cabo por técnicas convencionales de secado por pulverizs
cifén o por separacién de intercambio de calor donde los com
ponentes de una solucidn de pintura se separan por volati-
lizacién del disolvente mis volétil y la separacidn del di

solvente volatilizadc de los sblidos de pintura volatiliza-
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dos por fuerzas de éravedad. Ya que las laminillas metfli-
cag se pueden afiadir despuds de la pulverizacidn, cuando sg
requiere &sta, al emplearse cualquiera de los m&todos de sg
paracidén con disolvente, se puede evitar el deterioro de
las partfculas metélicas dursnte 1la pulverizacién utilizan
do la técnica de eparacibn por solucibn y separacién del
disolvente., Sin embargo, surgen los problemas con respecto
a la distribucién y orientacibén de las laminillas metfli~-
cas cuando se aplica el recubrimiento en polvo sl sustrato
que se ha de recubrir., Esto se da particularmente cuando
el método de aplicacién es el de pulverizacibn electrosté~-
tica, método més corrientemente utilizado para aplicar el
recubrimiento final de pintura a autombviles y una diversi
dad de otras industrias metflicas, En tales aplicaciones
las particulas se tienden a orientar el azar con un peque-
fio porcentaje de particu}as paralelas al sustrato, El re-
sultado global es un elevado grado de protuberancias meté=-
licas con poco brillo metflico y un factor bajo de pulimen
to.

Asf, cusndo se emplea uno de los métodos an
tes descritos para produccidn de capas de pintura en pdlvo
con pigmento metélico de acuerdo con los procedimientos de
técnicas anteriores, se requiere una relacidn sustancial-
mente més alta de aluminio a pigmento no metélico, respec=-
to de la misma relacibén en pinturas liquidas, con objeto
de slcanzar el mismo grado de brillo y apariencia methlica
obtenido con pinturas lfquidas. Ademés el problema de los
grumos de laminillas metflicas permanece afin en el caso de
conseguir el brillo y la apariencia metélica,

Se sabe que en las pinturas lfquidas se re-
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cubren pércialmente las leminillas de sluminio utilizadas
como pigmento para incrementar la eficacia de pulverizacidn
electrostética de tales pinturas. En la Patente Estadounider
ge 3,575,900 se describe un método para precipitar la resi-
na de la solucidn que recubre las leminillas de sluminio en
forma coloidal, Esta solucidn se emplea antonces como tal o
mezclada con otra solucidn para su uso, EL solicitante aeﬁa%
especificamente que, mientras puede ser conveniente llamar
a esto encapsulado no se intenta establecer que las parti-
culas de aluminio estén completamente envueltas. La resina
descrita para este propbsito es un copolfmero de cloruro de
vinilo y monémeros con insaturacién monoetilénica §ue con~
tienenentre aproximadamente 60 y aproximadamente 90% en pe-
g0 de cloruro de vinilo, Las laminillas de aluminio también
estén recubiertas parcialmente en la Patente Estadounidense
2,532,662, Aqul el recubrimiento se lleva a cabo con un co-
polimero al azar de metacrilato de metilo y Acido metacri-
lico absorbido sobre el pigmento, Por este método,-se prepa
ra una dispersidn de particulas 861idas en una fase 1fquida
continua que comprende un lfquido orgfnico que contiene en
solucién un polimero que se asbsorbe por las partichlas, y
un estabilizador, y modificendo la polaridad de la fase con
tinua de manera que el polimero sea insoluble en ella, sien
do el estabilizador un compuesto que contiene un componente
ancla que llegae a asociarse con el polimero absorbido sobre
la superficie de las partfculas y un componente en foraa de
cadena colgante que se solvata por la fase continuz modifi-
cada y proporciona una funda estabilizadora alrededor de
las part{culas, Se alega que esto mejora la "humectacidd de

las particulas tratadas por la composicién de recubrimiento
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tipo dispersibn del material que forma pelfcula.

Las pinturas en polvo tienen ciertas venta-
jas sobre las pinturas 1l{quidas convencionales en que estén
esencialmente exentas de disolventes volétiles pero también
presentan problemas diferentes a los de las pinturas lfqui
das, Estas diferencias incluyen las diferencias con respec-
to al empleo de laminillas de aluminio como un componente
de producecién de color, Por ejemplo, cuando se emplean las
laminillas parcialmente recubiertas por el precipitado de
resina en pinturas 1{quidas, permanece sllf el disolvente
orgénico y otros componentes de la solucibn, lo que evita
la exposicién directa de la particula con la atmésfera y
otrés influencias exteriores., Ademés, en las pin%uras en
polvo, si se recubren las particulas de aluminio, el recu-
brimiento debe ser un sflido relativamente seco y la medida
peso y continuidad del encapsulado orgénico son tddos ellog
factores que afectan la distribucibén de tales particulas
cuando se pulverizan electrostlticamente con el polvo que
es el principal formador de pelicula de la composiéi6n de
recubrimiento,

LA INVENCTION

Esta invencién se refiere a la preparacibn,
empleo y composicibén de pinturas en polvo que contienen pax|
tf{culas metflicas, especialmente particulas de aluminio y,
en la mayorfia de las aplicaciones, por lo menos un componen
te no methlico productor del color. El "componente no metf-
lico productor del color" puede ser un pigmento fiaamente
dividido, colorante o tinta y puede ser o bien orgénico,
por ejemplo, negro de carbdno, o inorgénico, por ejemplo,

una sal metflica.
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En la préctica de esta invencidn, las parti]
culas metllicas, que se incorporan a las pinturas en polvo
para proporcionar el componente de color metélico de acaba=-
do monocromo o policromo, se encapsulan_en una capa orghni-
ca termoestable a través de la cual puede verse la particu-
la metflica a simple vista, El recubrimiento, que es prefe-|
riblemente transparente, pero que puede ser translﬁcido;
permite que un tanto por ciento sustancial de laminillas me
tllicas se orienten paralelamente al sustrato afin cuando el
material de recubrimiento en polve se aplique al sustrato
por pintura convencional de pulverizacifn electrostética.
El término "sustancialmente transparente" se utiliza aquf
indicando los materiales que son o bien transparenteé o
translficidos o parcialmente transparentes y parcialmente
trenslficidos,

De acuerdo con esta inveneibn, las particu-
las de metal recubiertas se reunen, es decir, se mezclan en
frio, con el resto del material de recubrimiento después de
que el formador de pelfcula principal est$ finamerte dividi
dos El componente no metélico que produce el color puede ep
tremezclarse con el polvo que forma pelfcula antes, despuds
o durante la adicién de las particulas de metal recubiertas
pero tal componente se ailade, preferiblemente, entes de las
partfculas del metal, Este orden de mezclado evita la de- |
gradacién de las partfculas metélicas en cualquiera delas
etapas de preparacibén del polvo formador de pelicula.

Las part{culas metflicas que se utilizan méh
frecuentemente como un componente que produce un color metd
lico son las partfculas de aluminio, Para evitar complicar

innecesariamente la descripcién de esta invencidnj se utili
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zarfn partfculas de sluminio para ilustrar la invencién. D¢
berf comprenderse, sin embargo, que este método es aplica-
ble a cualquier metal finamente dividido utilizado como un
componente de produccién de color en un material de recubri
miento en polvo, Este incluye particulas que son s0lo me~
tal, partfculas orgfnicas recubiertas de metal y particulas|
metflicas en sandwich con polimeros que tengan los bordes
metéllicos expuestos,

El formedor de pelfcula utilizado para recul
brir las particulas metflicas de acuerdo con esta inven=-
¢ibén, puede ser el mismo que o diferente que el formador
de pelfcula principal del material de recubrimiento en pol-
vo. El formador de pelicula utilizado para recubrir las pan
ticulas metilicas es un formador de pelfcula, termoesta-
ble, orgénico, que puede tomar la forma de un polimero autol
reticulable o un polimero con una funcibén quimica y un agqﬂ
te de reticulacibn reaccionable con la misma. En el aspecto
preferido es también reticulable con el formador de pelfcu-
la principal de la composicién de recubrimiento én polvo.

El método preferido para recmbrir las par-
tfculas de aluminio es el de dispersar las laminillas pre-
feriblemente en la forma de pasta de aluminio, en una pequg
fila cantidad de formador de pelfcula orgénico, termsestable
y un disolvente para el formador de pelfcula que sea adecua
do para el secado por pulverizacibn. La dispersibn se seca
después por técnicas convencionales de secado por pulverizg
cién. Al haber una pequefia cantidad de formador de pelfcula
con relacibén a la cantidad de laminillas metflicas, el Te-
sultado neto es una particula metflica con un recubrimiento

continuo relativamente delgado del formador termopléstico de
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una perticula relativamente grende de formador de pelfcula.
Més especi{ficamente, se dispersan, en pri-
mer lugar, las partfculas de aluminio en sproximadamente de
2 a aproximedamente 200 por ciento en peso de formador de
pelfcula termoestable, basado sobre el peso real de las par
ticulas de aluminio, es decir, aproximadamente 2 a aproxima
damente 200 partes en peso de formador de pelicula termoes-
table por cada 100 partes en peso de partficulas de alumi~-
nio., En un aspecto, cuando el recubrimiento de tales parti-
culas es relativamente ligero, se dispersan las partfculss
de aluminio en aproximadamente 2 a aproximadamente 30 por
ciento en peso de formador de pelicula termoestablé basado
en el peso real de las pert{culas de sluminio, es decir,
aproximadamente 2 a aproximadamente 30 partes en peso de
formador de pelicula termoestable por cada 100 partes en pe
so de partfculas de aluminio, En la mayorfa de las aplica-
ciones, serf ventajoso utilizer entre 10 y 200, preferible-
mente entre aproximedemente 30 y aproximadamente 70, partes
en'peso de formador de pelicula termoestable por cada cimn
partes en peso de particulas de aluminio, Cuando se utili=-
zan particulas metélicas de diferente densidad, el peso de
las particulas de aluminio del mismo &rea superficisl puede
utilizarse para determinar la cantidad de formacibn de peli-
cula a emplear en el recubrimiento de partfculas metflicas,
Cuando se emplea menos de un 2 por ciento en peso del forms
dor de pelfcula puede no tener lugar un encapsuladd comple-
to de las laminillas metflicas, Cuando se emplea més de un
30 por ciento en peso aproximadamente del formador de pelf-

cula, debe tenerse cuidado de controlar la operacién de se-
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-minillas de metal sin recubrir con el principal formador de

-10 —

cado por rociado’ para reducir a un mfpimo la formacidn de
una cantidad excesiva de particulas esféricas que‘contengan

m&s de una particula de metal. La incidencia de una cubier-
ta completa es alta en el intervalo de 30 a 70 seifialado an—-
tes. Talés particulas esféricas pueden separarse por tamizg
do de otras laminillas de aluminio recubiertas, La inclu-
sibn de particulas grandes de laminillas mltiples en un

recubrimiento curado dén lugar a una apariencia irregular.

Se puede obtener un resultado similar si se mezclan las la=-

pelfcula de la pintura en polvo mientras el filtimo esté en
estado 1fquido y separar después el disolvente.

' La pasta de aluminio consiste en laminillas
de aluminio, normalmente de aproximademente un 60 a aproxi-
madamente un 70 por ciento en peso, en una pequeifia canti-
dad, normalmente de aproximadamente 30 a aproximadamente 40
por ciento en peso, de un disolvente hidrocarbonado 1lfqui-
do que sirve como lubricante, por ejemplo aceites minera=
les, Puede afiadirse una pequefia cantidad de un lubricante
adicional, por ejemplo, Acido estelrico, durante la opera-
cidn de molienda en la obtencibén de las particulas de alumi
nio, Se atribuye a Everett J. Hall el método de batir el
aluminio en laminillas finas con bolas de acero pulimenta~-
das en un molino de rotacién mientrasse humedecen las lami~
nillas con un hidrocarburo 1fquido. Velse Patente Estadouni
dense 1,569,484 (1926). Una descripcién detallada de la pas:
ta de-aluminio, su menufactura, tamafio de partfcula, ensa-
yo, utilizaecidn en pintura, etc., se encuentra en Aluminum
Paint and Powder, Je. D. Edwards y Robert I. Viray, 32 Ed.
(1955) Library of Congress Catalog Card Number: 55-6623,
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Reinhold Publishing Corporation, 430 Park Avenue, New York,
New York, U,S,A. y la misma se incorpora aqui como referen-
cia.

El formador de pelfcula utilizado para recu
brir las laminillas de aluminio puede ser un polimero o co-
polimero autoreticulable o un polfmero o copolimero con fun)
cibn quimica y un agente de reticulacibén monbémero. Los for
madores de pelfcula preferidos para este propbsito incluyen
sistemas de copolfmeros termoestables que comprenden (a) un|
copolimero de funcidn epbxido de monbmeros monovinilicos y
como agente de reticulacifn para los mismos el fcido dicar-
boxflico alifético, de cadena recta, saturada de C,~C,, que
ge toma como sgente de reticulacibn en la solicitud de Pa-
tente Estadounidense n? de serie 172,236 solicitada el 16
de Agosto de 19713 (b) un copolimero con funcidn epbxido de
mondmeros monovinflicos y como agente de reticulacién para
los mismos una mezcla de aproximadamente 90 a 98 por ciento
por peso equivalente de fcido dicarboxflico aliféfico, de
cadena recta, saturado en 047020 ¥y aproximadamente 10 a aprp
ximadamente 2 por ciento por peso equivalente de un &cido
monocarbox{lico alifftico, de cadena recta, saturado en
010—022 tomado como ejemplo en la Patente Estadounidense
3473049805 (c) un copolimero con funcibn epbxido de monme
ros monovinflicos y como agente de reticulacibén para los
mismos un difenol que tiene un peso molecular en el inter-
valo de aproximadamente 110 a aproximadamente 550 ~ tomado
como ejemplo en la solicitud de Patente Estadounidense N2
de serie 172,228 solicitada el 16 de Agosto de 1971; (d) un
copolimero de funcién epbxido de monémeros monovinilicos vy

como agente de reticulacién para los mismos un polfmero ter
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minado en carboxilo tomado como ejemplo por la solicitud de
Patente Estadounidense N2 de serie 172.229 solicitada el
16 de Agosto de 1971; (e) un copolimero de funcibdn epbxido
de mondmeros de monovinilo y como sgente de reticulacibdn
pera los mismos un polimero terminado en hidroxilo fenbli-~
co tomado como ejemplo por la solicitud de Patente Estadou
nidense N2 de serie 172.225 solicitade el 16 de Agosto de
1971; (f) un copolimero autoreticulable de funcidn epbxido
y funcibn carboxilo de mon6meros‘con insaturacibn.etiléni-
ca tomado como ejemplo en la solicitud de Patente Estadou-
nidense N2 de serie 172,238 solicitada el 16 de Agosto,
19713 (g) un copolimero con funcién hidroxilo y funcién can
boxilo de monbmeros con inssturacibn monoetilénica tomedo
como ejemplo en la solicitud de Patente Estadounidense N2
de serie 172,237 solicitada el 16 de Agosto, 1971§ (b) umn
copolimero de funcidn epbxido de monémeros monovinf{licos y
como agente de reticulacién para el mismo un anhidrido de
un fcido dicarboxflico, tomado como ejemplo por la solici-|
tud de Patente Estadounidense N° de serie 172.224isolicit§
da el 16 de Agosto de 1971; (i) un copolimero de funcibn
hidroxilo de monémeros con insaturacién monoetilénica y co
mo agente de reticulacibn del mismo un compuesto seleccio-
nedo entre &cidos dicarboxflicos, melaminas y anhidridos,
tomado como ejemplo por la solicitud de Patente Estadouni-
dense N2 de serie 172,223 solicitada el 16 de Agosto de
19715 (3) un copolimero de funcién epéxidg de mondmeros mo-
novinilicos y como agente de reticulacién del mismo un com-
puesto que contiene &tomos de nitrbgeno terciario, tomado
como ejemplo en la solicitud de Patente Estadounidense Ne

de serie 172,222 solicitada el 16 de Agosto de 1971; (k) un
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copolimero de un &cido carboxilico no saturado en alfa-beta
¥y un compuesto con insaturacibén etilénica y como agente de
reticulacidn para el mismo una epoxiresina que tiene dos o
més grupos epbxido por molécula, tomado como ejemplo por lg
solicitud de Patente Estadounidense N2 de serie 172,226 so-
licitada el 16 de Agosto, 1971; (1) un copolimero de funcibn
anhidrido y funcién epbxido autoreticulable de mondmeros
con insaturacién olefinica, tomado como ejemplo en la soli
citud de Patente Estadounidense N2 de serie 172,235 solici~-
tada el 16 de Agosto de 1971; (m) un copolfmero de funcién
epbxido de mondmeros monovinilicos y como agente de reticu-
lacidn para el mismo un polfmero terminado en carboxilo,
por ejemplo un poliester terminado en carboxilo, tomado co-
mo ejemplo en la solicitud N2 de serie 223,746 solicitada
el 4 de Febrero 1972; (n) un copolimero de funcién epbxido
de mondmeros vinflicos y como agente de reticulacién para
el mismo un &cido dicarboxf{lico tomado como ejembio en la
solicitud de Patemte Estadounidense N2 de serie 228.262 80
licitada el 22 de Febrero de 1972; (o) un copolimero de
funcién epbxido y funcibn hidroxilo de mondmeros monovinilil
cos y como sgente de reticulscidén para el mismo un &cido
dicarboxf{lico aliffitico de cadena recta, saturado, de Cy-
020, tomado como ejemplo en la solicitud de Patente Estadoy
nidense N2 de serie 294,874 solicitada el 6 de Setiembre
de 19733 (p) un copolimero de funcidn epdxido de monbmeros
monovinilicos con funcionalidad opcional hidroxilo y/o ami
da y como agente de reticulacién para el mismo (1) un &cido
dicarboxflico alifltico de cadena recta saturado de Cy=Cop
¥y (2) un polianhidrido, tomado como ejemplo en la solicitud

de Patente Estadounidense N2 de serie 344,881 solicitada el
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_ Estadounidense N2 de serie 394.879 solicitada el 6 de Se-

- 14~

6 de Setiembre, 1973; (q) un copolimero de funcién amida y
funcibn epbxido de mon6mero§ de monovinilo y como sgente

de reticulacién para el mismo un anhidrido de un &cido di-
carboxflico, tomado como ejemplo por la solicitud de Paten
te Estadounidense N2 de serie 394,880 solicitada &l 6 de

Setiembre de 1973; (r) un copolimero con funcidén hidroxilo
y funcién epbxido de mondmeros de monovinilo y como agente
de reticulacién para el mismo un anhidrido de un fcido di-

carboxflico tomado como ejemplo en la solicitud de Patente

tiembre de 1973; (s) un copolimero con funcién epbxido y
funcién smida de mondmeros de monovinilo y como agente de
reticulacién para el mismo un polimero terminado en carboxil
lo, tomado como ejemplo en la solicitud de Patente Estadou
nidense N2 de serie 394,875 solicitada el 6 de Setiembre

de 197%; (t) un copolimero de funcibn epbdxido de nonbmeros
monovinilicos y como agente de reticmlacién para el mismo

un anhidrido monémero o polimero y un &cido hidroxicerboxi
lico, tomado como ejemplo en la solicitud de Patente Esta-
dounidense N2 de serie 394,878 solicitada el 6 de Setiembre
de 1973; (u) un copolfmero de funcién epSxido y funcibn ami
da de mondmeros monovinilicos y como agente de reticulacién)
para el mismo un anhidrido mondmero o polimero y un fcido
hidroxicerboxflico, tomado como ejemplo en la solicitud de
la Patente Estadounidense N2 de serie 394,877 solicitada el
6 de Setiembre de 1973; y (v) un copolimero con funcién
epfxide y funcidn hidroxilo de monémeros de monoviunilo y co
mo agente de reticulacién para el mismo un anhidrido moné-
mero o polimero y un 4cido hidroxicarboxflico, tomado como

ejemplo en la solicitud de Patente Estadounidense N2 de se-
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rie 394,876 solicitada el 6 de Setiembre, 1973,

Las descripciones de las Patentes y de las
solicitudes de Patentes mencionadas antes se incorporan
aqui como referencia. |

El término "monémero de vinilo" como sgui
se emplea significa un compuesto mondmero q;e tiene en su

estructura molecular el grupo funcional _ é - ¢ = H donde

X es un &tomo de hidrdgeno o un grupo metilo,

Otros formadores de pelfcula termoestables
adecuados para su empleo en el recubrimiento de particulas
de metal incluyen, pero no se limitan s6lo a ellos, siste-
mas termoestables en los que el componente polimero es un
poliester, un poliepbxido y poliesteres, poliepbxidos y acrl
licos modificados con uretano, Como se ha dicho de los acri
licos descritos antes més especf{ficamente, 8stos pueden ser
polimeros autoreticulables o pueden ser una combinacibén de
polimero funcional y un compuesto monémero capaz de co-reac
cionar que sirva como agente de reticulacién.A

Las pinturas en polvo termoestables conoci-
das preferidas por lgs solicitantes para los recubrimientos
de acabado de autombviles, donde encuentran su mis extenso
campo de aplicacidn los pigmentos metélicos, consisten esen-
cialmente en copolimero con funcién epbxido de mondmeros cog
insaturacién olefinica y un agente de reticulacidén para el
mismo., Tales pinturas, exclufdos los pigmentos, pueden con-
tener también agentes de control de fluencia, catalizadores,
etc. en muy pequeilas cantidades.

El copolimero sl que se refiere el phrrafo
anterior tiene un peso molecular medio (Mﬁ) comprendido en

el intervalo de 1500 a aproximadamente 15.000 y la temperat#
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ra de transicidén vitrea en el intervalo de aproximadamente
402C a aproximadamente 902C, La funcidn epbxido estéd sumi~
nistrada por el empleo de un ester glicidilico de un &cido
carboxilico con insaturacién monoetilénica, por ejemplo, -
acrilato de glicidilo o metacrilato de glicidilo, como mond
mero constituyente del copolimero. Este mondémero deberd com|
prender aproximadamepte de 5 a aproximadamente 20 por clen-
to en peso del total. Se puede emplear también una funcidén
adicional, por ejemplo funcidn hidroxilo o funcidén amida inj
cluyendo un hidroxiacrilato o -metacrilato en 05-07, por -
ejemplo acrilato de etilo, metacrilato ﬁe etilo, acrilato -
de propilo o metacrilato de propilo o una amida con insatu-
racién olefinica alfa-beta. por ejemplo acrilamida o meta-

crilamida, entre los conztituyentes monémeros. Cuando se -

utilizan tales funciones adicionales, los mondmerocs que las| .
proporcionan comprenden apréximadamenxe de 2 a aproximadameL
te 10 por ciento en peso de los mondmeros constituyentes;
El resto del copolimero, por ejemplo sproximadamente 70 a
aproximadamente 93 por ciento en peso de los mondmeros cons|
tituyentes lo forman mondémeros con insaturacién olefinica
monofuncionales, es decir, siendo sélo la insaturacién eti-
lénica la funcibén. Estos monémeros con insaturacién olefini
ca monofuncional son, al menos en una mayor proporcidn, es
to es por encima de un 50 por ciento en peso de los consti-
tuyentes monémeros, mondémeros acrilicos. Los monémeros acri
licos monofuncionales preferidos para este propdsito son eg
teres de alcoholes monohidroxilicos de 0;-Cg y écido acrili
co o metacrilico, por ejemplo metacrilato de metilo, acrilg
to de etilo, mebacrilato de propilo, acrilato de butilo, me
tacrilato de butilo, acrilato de hexilo, y acrilato de 2-¢
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etilhexilo. En este aspecto preferido, el resto, de haberlo),
aparte de 1os mondmeros de funcién epéxido, hidroxilo y ami
da antes mencionados que también tienen funcién de insatura
cién olefinica utilizados en la formacidén de polimerizacién
del copolimero, lo constituyen preferiblemente hidrocarbu-
ros monovinilicos de Cg-Cy5y POr ejemplo estireno, vinilto
lueno, alfametilestireno y terc-butilestireno, Otros moné-

meros vin{licos que son adecuados en menores cantidades, po

L )

ejemplo entre O y 30 por ciento en peso de los mondmeros -

constituyentes, incluyen cloruro de vinilo, acrilonitrilo,

Los agentes de reticulacién empleados con

el copolimero antes descrito tendrdn una funcién que reacci

1 %4

naré con la funcibén del copolimero. As{, todos los agentes
de reticulacidén antes mencionados en la referencia a las Pa
tentes ; solicitudes de patente de pinturas en polvo, por

ejemplo &cildos dicarboxilicos alifdticos, saturados en Cy -
020, mezclas de Acldos dicarboxilicos aliféticos saturados

en Cy=Coy ¥ &dcidos monocarboxflicos de nfmero de carbonos -
en los mismos intervalos, copolimeros terminados en carboxi
lo que tienen un peso molecular (Hk) en el intervalo de 650
a 3.000, anhidridos mondémeros preferiblemente anhidridos -
que tienen un punto de fusién en el intervalo de aproximada
mente 352 a 14020, por ejemplo, anhidrido ftélico, anhidri
do malelco, anhidrido ciclohexano-l,2-dicarboxi{lico, anhi-
drido succinico, etc., homopolimeros de anhidridos mondme-
ros, y mezclas de estos anhidridos y de hidroxiicidos que

tienen un punto de fusién en el intervalo de 402C a 1502C,
resultan adécuados para su utilizacién como sgentes de re-

ticulacidén para estos copolimeros. Las descripcionés de to-
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das las patentes y solicitudes de patente sefialadas se incor
poran aguf como referencia. En general, estos agentes de refji
culacibén se emplean en cantidades tales que proporcionen en-
tre aproximadamente 0,3 y aproximadamente 1,5, preferible~
mente entre aproximadamente 0,8 ¥y aproximadamentefl,z, gru-
pos funcionales que son capaces de reaccionar a través de
sus grupos funcionales con los grupos funcionales del copo-
1fmero.

Los mejores recubrimientos en polvo, termos
plésticos, acrilicos, a juicio de los solicitantes son copo-
1{meros de mondmeros con insaturacibén oleffnica en alfa-be
tae. Estos estén constituidos o bien solamente o predominan-
temente de monbmeros acrilicos, por ejemplo, acrilatos, me=
tacrilatos, mezclas de acrilatos y metacrilatos y una peque
fla fraccibén de un fcido acrflico o metacrflico, En el aspeg
to en que el copolimero estf formado predominantemente de
mondmeros acrflicos, por ejemplo, por encima de 51 por cien
to en peso defiondmeros acrilicos, el resto lo constituyen
hidrocarburos monovinflicos en 08'012’ por ejemplo, estire-
no, vinil-tolueno, alfametil-estireno y terc-butilestirenc,
Los acrilatos y metacrilatos utilizados en cualquiera de
estos aspectos son preferiblemente esteres de un alcohol mo
nohidroxilico en C;~Cg ¥ fcido acrilico o metacri{lico o unu
mezcla de &cidos acrilico y metacrflico. Un copolimero tal
contiene sproximadamente 76 a aproximadamente 81 mdles por
ciento de metacrilato de metilo, 1 a % moles por ciento de
fcido acrilico o &cido metacrf{lico o una mezcla de:écidos
acrilico y metacrilico, y 16 a 23 moles por ciento de meta
crilato de butilo.

El término “insaturacién alfa-beta" aqui em-
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pleado incluye tanto la insaturacibén olefinica que esté en
tre dos Atomos de carbono en las posiciones alfa y beta con
relacidn a un grupo activante tal como un grupe carboxilo,
por ejemplo la insaturacién olefinica del anhidrido maleicoj
como la insaturacién olefinica entre los dos &tomos de cafhé
no que estén entre las posiciones alfa y beta con respecto
al término de una cadena aliffitica carbono-carboné, por
ejemplo la insaturacidn olefinice de &cido acrilico o esti-
Trenoc.

DESCRIPCION DETATILADA DE LALENVENGiON

La preparacifén de las laminillas metélicas

recubiertas se realiza en un disolvente para el formador de
pelfcula, que es suficientemente vol&til para un secado efi
caz por pulverizacibén y que no reaccione quimicamente con
el formador de pelicula o las laminillas metdlicas en un
grado que modifique significativamente sus propiedades o su
apariencia en los periodos de contacto empleados ﬁara lle-~
var a cabo el proceso de secado por pulverizacibns Un disol
vente preferido para este propbdsito es el cloruro de meti-
lenos Otros disolventes que pueden utilizarse incluyen to-
lueno, xileno, metiletilcetona, acetona y naftas de bajo

punto de ebullicidn.
Una formulacién tipica para el material de

alimentacién para el secador por pulverizacibén segln esta
invencién incluye lo siguiente:

Partes en peso

pasta de aluminio 30,00
formador de pelicula 2,00
MeCl, 200,60

Los parfmetros de operacién para un secador
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por pulverizacibén convencional de 0,9 m (3 pies) de difme-

tro equipado con un atomizador de tobera convencional de.do

ble fluido, por ejemplo un gas y un liquido en una pistola |

de pulverizacién convencional con atomizador neumatico de

pintura liquida; son como sigue:

corriente de aire 5,5 m’/minuto (197 pies 2/mint
corriente de alimenta-

cibn 380 ml/minuto

temperaturs de eire de :

entrada 82,29C (1802F)

temperatura de aire de

salida 26,672C (802F)

régimen del producto 2,7 kg/hr (6 1lbs/hr,)

El aluminio recubierto, tal como se recibe
del secador de pulverizacidn se tamiza a través de un tamiz
del deseado temafio de particulas, por ejemplo, un tamiz de

44 picras, pare eliminar las partfculas de tamailo excesivo,

Aproximadamente se descarta un 20% del producto en forma de|

particulas de tamafio excesivo.

El componente en polvo no metélice, que lla
msremos en adelante "componente en polvo" comprende el com-
ponente primsrio de formacidén de pelfcula y, cuando el aca-
bado ha de ser policromo, al menos un componente productor

de color no metélico, Este componente no metélico que origi

na color puede ser un pigmento finamente dividido’, coloran=j

te o tinte., Para los propbsitos de esta invencidén el blanco
¥ el negro se consideraran colores, ya que debe afladirse al
formador orgénico de pelfcula un material que absorba la

luz o que la refleje para.proporcionar el acabado con apa-
riencia de blanco o negro de la misma manera que ha de afia=

dirse un material al formador orgénico que refleje los ra-

)
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yos de luz que lleven un color al ojo absorbiendo, mientrasi
los otros.

El componente formador de pelicula del com-
ponente en polvo es preferiblemente un material formador de
pelicula termoestable. Los materiales que forman pelicula,
termoestables, descritos antes para su empleo en &l recubri
miento de hojas métélicas son adecuados para emplearlos comp
formadores de pelicula principales del componente en polvo.
Las resinas termoestables preferidas para el recubrimiento
de hojas metélicas son también las preferidas para este pro
pbsito.

Ademds, el formador de pelicula principal -
del componente en polvo de esta invencién puede ser un pol-
vo termoplastico, por ejemplo, un polimero aerilico termo-
plésticorque tiene un peso molecular Cﬂn) en el intervalo
de 30,000 a 80.000 y una temperatura de transicidén vitrea
enlgl intervalo de 609C a 1109C - como se ve como ejemplo,
en la solicitud de Patente Estadounidense N2 de serie 172.2
solicitada el 16 de Agosto de 1971. Estas laminillas recu-

na
-3

biertas pueden, por supuesto, utilizarse con cualquier pol-
vo termopléstico adecuado como formador de pelicula princi
pal de cualquier pintura termopléstica enm polvo.

La formulacién del componente en polvo no
metdlico, que en el caso de un acabado policromo contiene
un componente no metélico de produccién de color, -se prepa~
ra teniendo en cuenta el color particular elegido que ha de
ser empleado con el componente de color metdlico y la can-~
tidad de componente de color metélico que ha de emplearse.
El componente en polvo se formula cuantitativamente tenien-

do en cuenta la cantidad de material que ha de aportarse -




10

18

20

25

30

- 22.-

con la adicidn de las partfculas de metal recubiertas.,

Una composicién tipica para el componente

en polvo es como sigue:

Partes en peso

formador de pelicula 94,33
aditivo de control de fluencia _ 0,67
pigmento 5,00

Ls preparacién y tratamiento del componente
en polvo no metélico en forma de ﬁolvo se lleva a cabo por
una de las técnicas connvencionales de preparacidn de polfo,
es decir, por extrusibn, secado por pulverizacibén o extrac-
c¢ién con disolvente., Una vez en forma de polvo, se tami
za este material a través de un tamiz adecuado, por ejemplo
un famiz de 74 micras. .

Ia etapa final en la preparacibn del mate-
rial de recubrimiento en polvo de esta invencibn es la mez-
cla de los dos componentes en mayor proporcibm, eshdecir,
el componente metilico de particulas recubiertas con mate-
rial orghnico,termoestable, y el componente en pol%o no me-
t8lico. Las proporciones exactas de los dos componéntes ma-
yores dependerfn, por supuesto, de la formulacibn especifi-
ca y de la cantidad de metal que se necesite, En ei ejemplo
tipico descpito antes, si se mezclan aproximadamente 98,5
partes en peso del componente en polvo no metélico con apro
ximadamente 1,5 partes en peso del aluminio recubiérto, se
tiene una capa pintura final de automéviles "poco metéli-
ca',

El aspecto del recubrimiento acabado seré
por supuesto un factor primario en la seleccibén de la con-

centracién total de léminillas de aluminio en la composi-
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cién total de pinturas en polvo. Esta concentracién variaré
desde un tanto por ciento en peso muy bajo de la composi-
cién total de - pintura en polvo en algunos acabados poli-
cromos, por ejemplo, tan bajo como aproximadamente 0,005 pox
ciento en peso, a un tanto por ciento en peso mucho més altd
de la composicidén total de pintura en polvo en el llamado -
acabado "Plata", por ejemplé tan alto como aproximadamente
un 25 por clento en peso. Si por ejemplo, el recubrimiento
secado por pulverizacién sobre las laminillas comprende aprg
ximadamente de un 2 a aproximadamente un 30 por ciento en --.-1
peso por peso de las laminillas, entonces las laminillas re
cubiertas comprenderén entre aproximadamente 0,005 a aproxi
nadamente 32,5, y con ventaja, entre aproximadamente 0,25 a

aproximadamente 28,75, y preferiblemente entre aproximada-

composicién total de pintura en polvo. El polvo fdrmador de

pelicula principal y el pigmento no metélico, de haberlo, co¢ns

tituirén el resto de la composicién de.pinxura en polvo, Si
se emplean laminillas metilicas, el pigmento no metdlico gg‘
pondré entre O y aproximadamente 22 por ciento en peso de
la composicidén total.

Este método proporciona la ventaja adicional
de que la delgada capa de recubrimiento orgénico sobre las
laminillas de aluminio reduée sustancialmente el peligro de
explosiones que existe con las laminillas de aluminio secas
Y no se requiere el tratamiento usual del aluminid seco ba-
Jjo atmésfera de gas inerte.

Esta invencidén se comprenderd mejor con los

siguientes ejemplos ilustrativos:
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Ejemplo 1
(a) Preparacidn de las laminillas de aluminio recubiertas.

Se prepara una pintura en polve segfin esta
invencién a partir del siguiente material empleando los prgd
cedimientos sefialados a continuacidn: |

1., Ia preparacibén de un copolimero acri-

lico con funcibn epbxido de mondmeros vinflicos se hace co-

mo sigue:
Ingredientes A Partes en peso
metacrilato de glicidilo 15
metacrilato de metilo &5
netacrilato de butilo . 40

Se mezclan juntos los ingredientes que acz
bamos de citar. Se disuelven tres (3) partes en peso de
2,2%-azobig-(2-metilpropionitrilo), llamado después AIBN,
en la mezcla mondmera, Se afiade la mezcla lentamente sobre
tolueno a reflujo (100 partes) agitando fuertemente y en
atmésfera de nitrégeno, Se dispone un condénsador en la
parte alta del recipiente de tolueno para condensar los van
pores de tolueno y hacerlos volver al recipiente. Se afiade
le mezcla monSmera a través de una vllvula de regulacibn y
se controla el régimen de adicidén para mentener una tempe:ﬁ
tura de reflujo (1092C-1122C) con s0lo una pequeﬁé fraceidn
de calor suministrado desde el exterior, Después de habq;—
se completado la adicibén de la mezcla mondmera, se mantieng
el reflujo por una fuente exterior de calor durante 3 ho-
ras més,

Se vierte la solucidn en bandejas planas
de acero inoxidable, Estas bendejas se colocan en una estu~-

fa de vacio y se evapora el disolvente de ellas, Cusndo se
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ha eliminado el disolvente, la solucibén de copolimero se hg

ce mis concentrada, Se eleva la temperatura de la estufa 4
vacio a aproximadamente 1102C, Se continua el secado hasta
que el contenido en disolvente del copolimero queda por de
bajo de un 3 por ciento. Se enfrian las bandejas y se reco-
je el copolimero y se pulveriza para que pase a través de
un temiz de 20 mallas., El copolimero tiene una temperatura
de transicidén vitrea de 532C y un peso molecular (ﬁﬁ) de
4,000,

Se mezclan 100 partes en peso del copolime-
ro pulverizado con los siguilentes materiales: _

&cido azelaico 10,0 partes
poli(acrilato de ladrilo)
(H, = 10,000) 0,7 partes

Los materiales se mezclan Juntos én un moli
no de bolas durante 2 horas., Se lamina mecanicamente la
mezcla entre 859C y 902C durante 5 minutog. Se muele el sb-
lido obtenido en un molino de bolas y el polvo se tamiza en
tamiz de 140 mallas,

Se combinan dos (2) partes en peso de esta
nezcla termoestable con 30 partes en peso‘de pasta de alu-
minio (35% en peso esencissminerales y 65% en peso de lami
nillas de sluminio que se hacen pasar & través de un tamiz
de 325 mallas y tienen un &rea superficial tipica de 7,5
mg/gramo, un_ didmetro méximo de particul_ﬁs por debajo de
45 micras y la més comin distribucién por tamafios de parti
culas en el intervalo de aproximadamente 7 a aproximadameg
te 15 micras) y 200 partes en peso de cloruro de metileno
con agitacidn de cizella de manera que se disperse el alu-

minio en el material termoflijables sin dafio de las lamini-
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llas de aluminio.

Una vez preparada la dispersidn anterior, se
seca por pulverizacidén de manera que se obtengan laminillas
individuales de aluminio recubiertas de una fina capa conti
nua de copolimeros secos. Esto se consigue en un secador de
pulverizacién de 0,9 m (3 pies) de diémetro equipado con -
una tobera de doble fluido utilizada en posicién de conbtra-
corriente empleando las siguientes condiciones:

corriente de aire en la 3 3
cédmara de secado 5,6 m”/minuto (200 pies”/min.

velocidad de alimenbta- ,
cibén de la mezcla 380 nml/minuto

temperatura del aire de

entrada 82,29C (180°F)

presidén neumdtica de ato-
mizacién de los dos flui-
dos 36 kg (80 1lbs)

El producto obtenido en este proceéo tiene
una composicién global de 19,5 partes en peso de éluminio Yy
2,0 partes en peso de la mezcla termoestable antes descrita
nmds una pequefia cantidad de disolvente residual (por ejem~
plo 0,05 a 0,2 partes) que no se ha volatilizado por com-
pleto durante el proceso de secado por pulverizacidén. Este
producto se tamiza despuds a través de un tamiz de 44 mi-

cras,

(b) Preparacién del componente en polvo no metilizo.

Se obtiene un material termoestable por mez
cla de 166 partes en peso del copolimero con funcidén epdxi
do empleado en el material fermoestable utilizado para recu
brir las laminillas de aluminio en el anterior apartado (a)|

con los siguientes materiales:
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Partes en peso

&cido azelaico 22,65
poli(acrilato de laurilo) 1,24
pigmento ftalo verde 1,75
pigmento de 6xido de hierro amarillo 8,26

Se obtiene una mezcla homogénea de lo ante-
rior por molienda con molino de bolas durante 2 horas. Esta
mezcla se extruye después a 1002C con un extrusor-de amasa~
do. El sdlido asi obtenido se pulveriza en un molino de im-
pacto, por ejemplo un molino de impacto con clasificacién
neumatica, y se tamiza a través de un tamiz de 200 mallas.

(c) Preparacidn del material de recubrimiento en polvo.

Se obtiene un material de recubrimiento en
polvo segin esta invencién por mezclado de 1,65 partes en
peso de les laminillas de aluminio recubiertas con 98,35
partes en peso del componente no metdlico en polvo. Se ob-
tiene una mezcla homogénea de los dos componentes por rota

cién répida del material em un recipiente parcialmente lle-

no durante 20 minutos a temperatura ambiente, esto es, de apro

ximadamente 18,3320 a 2%,892C (652 a 759F). Al preparar el
polvo por este método resultard obvio a los entondédo;es en|
la materia que los tiempos reales variarin algo con el tama
fio del recipiente y la accidén mecénica.

Hay que hacer notar que en este ejemplo el
meterial termoestable utilizado para recubrir las lamini-
llas de gluminio y el material termoestable utilizado para
obtener el componente no metdlico en polvo son reticulables
uno con otro.

El polvo asi obtenido se pulveriza entonces
sobre un sustrato de acerc conectado a tierrs electricamen-

te con una pistolé convencional de pulverizacién de polvos,
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electrostitica, que funciona a una tensién de carga de apro
ximadamente 50 KV. Después de la pulverizacidn, se calienta
el sustrato recubierto a 176,796 CBSOQF)‘aproximadamente du
rante 25 minutos. El recubrimiento obtenido asi tiene buen

brillo y oriemtacién de particulas metédlicas. Es resisten-

te a la intemperie y adecuado para su aplicacidén a la cu-~

bierta final de autombviles.

Ejemplo 2

Se prepara un material de recubrimiento en
polvo siguiendo el procedimiento del Ejemplo 1 con las si-
guientes diferencias: (1) Las laminillas de'aluminio recu~

biertas se preparan de los siguientes materiales:

Partes en peso

pasta de aluminio 30,000
(65% de laminillas de aluminio y
35% de esencias minerales)

mezcla termoestable 0,218
(el mismo copolimero con fun-
cibén epbxido utilizado en el
ejemplo 1 en una cantidad tal
como 0,195 partes en peso y poli
(anhidrido azelaico) 0,023 par-
tes en peso)

poli(acrilato de laurilo) . 0,001
(En.= 10.000)
cloruro de metileno : 197,000

El producto obtenido después de secado por
pulverizacién tiene una composicién de 19,50 partes en pe-
80 de aluminio, 0,218 partes en peso de material térmoesta-
bie ¥ 0,001 partes en peso de poli(acrilato de laurilo).

El aluminio recubierto asi obtenido en la
cantidad de 1,52 partes en peso se combina con 98,48 partes|
en peso del componente no metdlico en polvo del Ejemplo 1




10

18

20

25

30

- 20—

para dar un polvo de la siguiente composicidn:

Partes en peso

aluminio (seco) 1,50
formador de pelicula termoestable 92,91
(a) copolimero de funcidn
epoxido 81,74
(b; Adcido azelaico 11,15
(¢) poli(anhidrido
azelaico) 0,02
poli(acrilato de laurilo) 0,66
verde ftalo ' 0,99
6xido de hierro amarillo 3,93

Este material de recubrimiento en polvo se
electrodeposita sobre un sustrato metdlico y se cura al ca
lor como en el Ejemplo 1, El recubrimiento resultante mues
tra buen brillo, orientacidén metélica y resistencia a la -
intemperie.

emplo

Se prepara un material de recubrimiento en
polvo siguiendo el procedimiento del Ejemplo (1) con las si
gulentes diferencias. La mezcla de partida para la prepara-
cién de las laminillas de aluminio recubiertas es de la si=-
guiente composicién:

Partes en peso

pasta de aluminio 30,00

(65% en peso de aluminio
35% en peso de alcoholes minerales)

mezela termoestable 5,46
(a) copolimero con funcién epbxido
del Ejemplo 1 4,88
(b) poli(anhidrido azelaico 0,58
poli(acrilato de laurilo) 0,03
cloruro de metileno 250,00

Este material se mezcla y se seca por pul-

verizacién como en el Ejemplo 1 y en el material resultan-
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te las laminillas tienen un recubrimiento de aproximadameg.
te 2,5 veces mis espesor que el de las laminillas recubier-
tas del Ejemplo 1. La composicién empirica del producto se-
cado por pulverizacién, en peso, es como sigue:

Partes ‘en peso

aluminio (seco) 19,5
material termoestable 5,46
(&) copolimero epbxi del '
Ejemplo 1 - 4,88
(b): poli(anhidrido aze
laico) 0,58 R
poli(acrilato de laurile) 0,03
(2) Ya que la cantidad de recubrimiento de las laminillas
de aluminio es aqui lo suficientemente grande para ser un
factor significativo, se toma en consideracibén cuando se
formula el componente no metllico en polvo, Aqui el compo~-
nente no metflico en polvo se prepara por combinacidn de
166 partes en peso del copolfmero con funcién epbxido moli
do del Ejemplo 1 con lo siguiente:

Partes en peso

4cido azelaico 22,64
poli(acrilato de laurile) 1,33
pigmento verde de ftalo 1,80
6xido de hierro amarillo 8;?3

El tratamiento subsiguiente del componente
no metélico en polvo es el mismo del Ejemplo 1.
(3) En la mezcla del componente metflico recubierto y.elr
componente no metflico en polvo, la relacién de aluminio rg
cubierto a componente no metilico en polvo se altera debi~
do al espesor del recubrimiento sobre las laminilias de
aluminio, La relacién aqui es de 1,93 partes en peso del

aluminio recubierto con 98,08 partes en peso del componen-
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te no metalico en polvo. El recubrimiento en polvo resul-

tante mantiene el nivel de pigmento y tiene la siguiente

composiéién:
Partes en peso
aluminio 1,50
material termoestable 92,93
(a) copolimero de funcién epbxido
del Ejemplo 1 - 81,79
gbg &cido azelaico - 11,10
¢) poli(anhidrido
azelaico) - 0,04
poli(acrilato de laurilo) 0,65
pigmento verde de ftalo 1,50
6xido de hierro amarillo 3,42

Este material se mezcla, se tamizs, se pul
veriza electrostfticamente sobre un sustrato de acero ino-
xidable, y se cura al cslor como en el Ejemplo 1, El acaba-
do obtenido tiene excelentes propiedades y su aspecto es si
milar al de los recubrimientos preparados en el Ejemplo 1.,

Ejemplo 4

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 ey
cepto en las diferencias:

(1) El recubrimiento de las laminillas de aluminio se pre
para a partir de 30 partes en peso de la misma pasta de ely
minio utilizada en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de
aluminio) y 4,7 partes en peso de materisl termoestable,
por ejemplo, copo;imero con funcibn epbxido del Ejemplo 1,
Yy &cido azelaico en las proporciones utilizadas en el Ejenm
plo 1, 0,4 partes en peso de bromuro de tetrabutilamonio,
0,03 partes en peso de poli(acrilato de laurilo);

(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 3, el componen
te no metflico en polvo se ajusta y emplea en una cantidad
tal con las laminillas de aluminio recubiertas que propor-

cione un material de recubrimiento en polvo que pueda pul-
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verizarse con el mismo nivel dé carga de pigmento que en
tal material en el Ejemplo 1, '

El material de recubrimiento en polvo re-
sultante se pulveriza electrosthticamente sobre un sustra-
to de acero y se cura al calor sobre el mismo como en el
Ejemplo 1 5 el acabado resultante tieme un aspecto similar
al obtenido en el Ejemplo l. '

Ejemplo 5

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 Qﬂ
cepto en las diferencias:

(1) Se prepara el recubrimiento de las laminillas de alu~-
minio de 30 partes en peso de pasta de aluminio utilizada

en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de aluminio) y 0,98

1fmero con funcidn epbxido del Ejemplo 1 y &cido ezelaico
en las proporciones utilizadas en el Ejemplo 1, 0,1 partes
en peso de bromuro de tetrabutilamonio, y 0,005 partes en
peso de poli(acrilato de laurilo),

(2) Ssiguiendo el procedimienté del Ejemplo 3, el componen
te no metélico en polvo se ajusta y se emplea en una canbi-
dad tal c¢on las laminillas de aluminio recubiertas que, pex
mita la pulverizacidn del material de recubrimiento en pol-
vo con el mismo nivel de carga de pigmento que en tal me-
terial en el Ejemplo 1,

El material de recubrimiento en polvo re-
sultante se pulveriza electrostlticamente sobre un sustra-—
to de acero y se cura al calor sobre el mismo como en el
Ejemplo 1 y el acabado resultante tiene una apariencia si-

milar a la obtenida en el Ejemplo 1,
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Ejemplo 6

Se repite eliprocedimienxo del Ejemplo 1
excepto en las diferencias:
(1) Se prepara el recubrimiento de las laminillas de alu-
minio 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-
nminio) y 2,93 partes en peso de material termoestable, por
ejemplo el copolimero con funcibn epbxido del Ejemplo 1 y
fcido azelaico en las proporciones utilizadas en el Ejem-
plo 1, 0,29 partes en peso de bromuro de tetrabutilamonio
v 0,02 partes en peso de pdli(acrilato de laurilo),.
(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 3 el componen—
te no metllico en polvo se ajusta y emplea en una cantidad
tal que las laminillas de aluminio recubiertas prcporcio-
nen el material de recubrimiento en polvo que se pueda pul
verizar con el mismo nivel de carga de pigmento que emn tal
matérial en el Ejemplo l. |

El material de recubrimiento en polvo re-
sultante se pulveriza electrostéticamente sobre un sustra-
to de acero y se cura al calor sobre 81, como en el Ejem—
plo 1 y el acabado resultante tiene una apariencia simi-

lar a. la obtenida en el Ejemplo 1.

Ejemplo 7

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1
excepto en cuanto a las diferencias:
(1) Se prepara el recubrimiento de laminillas. de aluminio
de 30 partes en peso de pasta de aluminio utilizada en el
Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de aluminio) y 1,76 partes
en peso de material termoestable, por ejemplo copolimero dg

funcién epbxido del Ejemplo 1 y &cido azelaico en las pro-
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porciones utilizadas en el Ejemplo 1, 0,18 partes en peso
de bromuro de tetrabutilamonio, y 0,01 partes en peso de po
1i(acrilato de laurilo),

2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 3, el componen

te no metélico en polvo se ajusta y emplea en una cantidad

¢l material de recubrimiento en polvo que se pulverice con
el mismo nivel de carga de pigmento que en tal material en
el Ejemplo 1,

El material de recubrimiento en polvo re-
sultante se pulveriza electrostéticamente sobre un sustra-
to metélico y se cura al calor sobre el mismo como en el
Ejémplo 1l y el acabado resultsnte tiene una apariencia si-
milar al obtenido en el Ejemplo 1.

Ejemplo 8

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1

excepto en las siguientes diferencias:

(1) Se prepara el recubrimiento de las laminillas de alu~

da en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de duminio) y 2,54
partes en peso de material termoestable, por ejeﬁplo, copo
limero de funcibn epbxido del Ejemplo 1 y &cido azeleico
en las proporciones utilizadas en el Ejemplo 1, G,25 partes
en peso de bromuro de tetrabutilamonio, y 0,01 partes en
peso de poli(acrilato de laurilo).

(2) sSiguiendo el procedimiento del Ejemplo 3, el componen
te no methlico en polvo se aﬁusta ¥ emplea en una cantidad
tal con las laminillas de ;luminio recubiertas que haga que
el material de recubrimiento en polvo se pulverice con el

mismo nivel de carga de pigmento que en tal material en el
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Ejemplo 1.

El material de recubrimiento en polvo re-
sultante se pulveriza electrostéticamente sobre un sustra-
to metilico y se cura al calor sobre el mismo como en el
Ejemplo 1 y el acabado resultante tiene un aspecto similar
al que se obtiéne en el Ejemplo 1, |

Ejemplo 9

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1
excepto en cuanto a las diferencias:

(1) Se prepara el recubrimiento de las laminillas de alu-
minio de 30 partes en peso de la pasta de aluminio utiliza
da en el Ejemplo 1 (19,5 partes en peso de aluminio) y
0,39 partes en peso del material termoestable, por ejemplo
copolimero con funcibn epbxido del Ejemplo 1 y &cido aze;
laico en las proporeciones utilizadas en el Ejemplo 1, 0,04
partes en peso de bromuro de tetrabutilamonio y 0,002 par-
tes en peso de poli(acrilato de laurilo),

(2) Siguiendo el procedimiento del Ejemplo 3, el componen-
te no metélico en polvo se ajusta y emplea en una cantidad
tal con las laminillas de aluminio recubiertas que propor-
cione un material de recubrimiento en polvo que se pulveri
ce con el mismo nivel de carga de pigmento que en tal mate
rial en el Ejemplo 1.

El material de recubrimiento en polvo re-
sultante se pulveriza electrostéticamente sobre un sustra-
to metélico y se cura al calor sobre el mismo como en el
Ejemplo 1 y el acabado resultante tiene una apariencia si-

milar al obtenido en el Zjemplo 1,

Ejemplo_10
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1
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tilo
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excepto en que una cantidad equivalente funciocnalmente de
un copolimero de funcién epbxido y funcibn hidrbxido de mo-
némeros vinflicos sustituye al copolimero de funcibn epbxi-
do del copolimero del Ejemplo 1 y una cantidad funcional-
mente equivalente de poli(anhidrido azelaico) sustituye al
&cido azelaico. El copolimero con funcién epbxido y con fup|
c¢idn hidrbxido se prepara a partir de los componentes cita~-
dos a continuacién de la menera descrita a continuacién:

Tanto por ciento en
peso de reactivos

Los monémeros antes mencionados se mezclan
en las proporciones antes sefialadas y se anaden 70,0 gramos
(4,5% sobre los pesos combinados de reactivos) de 2,2%-azo
bis~(2-metilpropionitrilo), después llamado AIBN, a la mez-~
cla de monbmeros, Se afiade la solucién gbta a gota durante
un periodo de 3 horas en 1500 ml de tolueno a 1002 - 1082C,
en atmésfera de nitrégeno. Despubs se afiaden O,4 gramos de
ATBN disueltos én 10 ml de acetona durante un periodo de
1/2 hora y se continfia refluyendo durante 2 horas méis.

Se diluye la solucién polimero-tolueno en
1500 ml de acetona y se coagula en 16 litros de hexano. El
polvo blanco se seca en estufa de vacio a 552C durante 24
horas. Este copolimero tiene un peso molecular - Mw - Mn =
6750/3400 y el peso molecular por grupo epdxido es aproxi-
madamente 1068,
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Ejemplo 11
Se repite el procedimiento del Ejemplo 10

con la Gnica diferencia de que aproximadasmente un 35% de
poli(anhidrido azelaico) se reemplaza con una canﬁidad fun-
cionalmente equivalente de &cido l2-hidroxiestedrico.
Ejemplo 12

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 -
excepto en que una cantidad funcionalmente equivalente de
un copolimero con funcidén epéxido y funcibdn amida de monbé-
meros de vinilo sustituye al copolimero de funcidén apdxi-
do del Ejemplo 1 y una cantidad funcionalmente éﬁuivalenxe

de un polimero terminado en carboxilo sustituye sl &cido -

utilizado en este ejemplo se prepara de los compcnentes se-
nalados abajo de la manera descrita & continuwacidn

Tanto por ciento ds

Reactivos Gramos ©  reactivos totales
metacrilato de glicidilo 45 ’ i5
acrilamida 15 5
metacrilato de butilo 111 37
metacrilato de metilo 129 43

Los monSmeros mencionados antes se mezclan
en las proporciones seflaladas antes y se afaden 11,0 gramo
de 2,2°-azobis-(2-metilpropionitrilo), llamado después -
AIBN, a la mezcla. La mezcla se afiade lentamente a 200 ml
de tolueno calentado a 802 - 902C que se agita fuertemente
bajo una atmbésfera de nitrdgeno. Se dispone un condensador
en la parte alta del recipiente de tolueno para tondensar
los vapores de tolueno y hacer volver el tolueno condensa-

do al recipiente. Se aflade la mezcla de mondmeros a través
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de una vélvula reguladora y se controla la velocidad de ~
adicidn para mantener una temperatura de reaccién de 902 -
1102¢ con el resto del calor suministrado por un calentadox
externo. Después de completada la adicidén de la mezcla de <
monémeros (3 horas), se disuelven 0,8 gramos de AIBN en 10
ml de acetona durante un periddo de media hora (1/2) y se
continia el reflujo durante dos horas adicionaleé.

La solucibén de polimero-tolueno resﬁltante
se diluye con 200 ml de acetona y se coagula en 2 litros de
hexano. Se seca el polvo blasnco en estufa de vacio a 552¢
durante 24 horas. Se determina su peso molecular como ~
M,/M, = 6700/3200 y el PME (peso molecular por grupo epbxi
do) es aproximadamente 1000.

El polimerc terminado en carboxilo que se ufi
liza como agente de reticulacidén se prepara de los siguien
tes materiales y en la siguiente forma: quinientos gramos de
una epoxiresina disponible comercialmente; Epon 1001 (egui-
valente de epbéxido 450 - 525, intervalo de fusidén 64 ~ 762(
media de peso molecular 9002C) se vierten en una capsula de

acero inoxidable con manguito de calefaccién. La epoxiresi

na se calienta a 1102C. Mientras la epoxiresina se agita,

afiaden 194 gramos de acido azelaico. Después de un tiempo

reaccién de 30 minutos, se obtiene una mezcla homogénea. L
resina de la mezcla solamente a medio reaccionar, se vierte
en un recipiente de aluminio y se enfria. La mezcla sdélida
se pulverizsa para pasar a través de un tamiz de 100 mallas .
por empleo de un mezclador. La resina de mezcla esté a me~|
dio reaccionar solamente porque si hubiera reaccilonado por
completo no podria hacerse polvo. Una porcidén del polimero

terminado en carboxilo se pesa para hacer una ccmposicidn
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metacrilato de 2-hidroxietilo ' 15
acrilato de etilo 25
metacrilato de metilo 60
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de recubrimiento en polvo de esta invencién,
.Ejemplo 13
Se repite el procedimiento del Ejeﬁplo 1 ex
cepto en que una cantidad funcionalmente equivalente de un
copolimero con funcidn hidroxilo sustituye al copolimero
de funcibn epbxido del Ejemplo 1 y que una cantidad funcio

nalmente equivalente de hexametoximelamina sustituye al éq;

£l copolimero de funcién hidroxilo utiliza=-

do en este ejemplo se prepara a partir de los componentes
2 i sl tanhiia ey

sefialados abajo de la forma descrita despubsg:

Se calienta un matraz de litro, de cuatro
bocaa, que contiene 150 ml de tolueno y 150 ml de metiletil
cetona hagsta que el contenido dél matraz llegue a la tempe-
raturs de reflujo de 852C. Se afiade una mezcla de los mond-—
meros citados antes y 4 partes en peso de 2,2%-azobis-(2-
metilpropionitrilo), llamedo despuds AIBN, en una cantidad
total de 208 gramos, gota a gota, durante un periodo de ho
ra y media a la mezcla de reaccibén gque se mantiene a 85¢2C,
Después que se completa la adicibén de mondmero se afiaden,
gota a gota, 0,5 gramos de AIBN (disueltos en 20 gramos de
tolueno), Se continla el reflujo durante media hora adicio-
nal para completar la polimerizacién,

Se vierte la solucibén en bendejas planas de
acero inoxidable, Estas bandejas se colocan en una estufs

de vacio y se evapora el disolvente de ellas, Al eliminsrse
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el disolvente el copolimero se concentra mis. La temperatu
ra de la estufa de vacio se eleva a 1102C. Se continfia el |
secado hasta que el contenido en disolvente del copolimero
estd por debajo de un 3 por ciento. Se enfrian las bande-
jas y se recoge el copolimero y se pulveriza péra que pase
a través de un tamiz de 20 mallas.
Ejemplo 14

Se repite el procedimiento del Ejémplo 1
excepto en que una cantidad funcionalmente equivalente de
un copolimero autoreticulable sustituye al copolimero de
funcidén epéxido y al &cido azelaico.

El copolimero autoreticulable utilizado en
eéte ejemplo se prepara de los componentes sefialhdos a con

tinuacidén de la forma después descrita:

Reactivos ' Gramos
metacrilato de glicidilo : 30
écido metacrilico 21
metacrilato de metilo V 129
metacrilato de butilo ' 120

Se mezclan los monémeros acabados de mencio
nar con 12 gramos de un iniciador, por ejemplo, ﬁeroxipivau
to de terc-butilo. Se vierten trescientos gramos de bencend
en un matraz de litro que estd equipado con embudo de go=
teo, refrigerante, agitador, termémetro y entrada de nitrd
geno. Se coloca la mezcla de mondmeros en el embudo de go-
teo. Se calienta el matraz a 802C y se lleva al reflujo del
disolvente. Se aflade la mezcla de mondmeros, gota a gota,
lo largo de un periodo de dos horas, mientras se mantiene
la temperatura de reaccidén a 802C. Después de coﬁpletarse

la adicién, se continfia la reaccidén durante otras dos ho-




10

15

20

25

30

.cilo).

-] -

ragse Se enfria entonces el contenido del matraz hasta la
temperatura ambiente,

Se mezclan cien ml de la solucién resultentd
con 0,3 gramos de poli(acrilato de 2~etilhexilo). Se dis-
persa la mezcla ¥y se seca despuds en una estufa de vacfo =
702C, El recubrimiento en polvo obtenido se muela para
que pase a través de un tamiz de 200 mallas,

Ejemplo 15 ‘

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 ex-
cepto en que el poli(acrilato de laurilo) se reemplaza con
una cantidad equivalente de poli(acrilato de butilo) que
tiene (ﬁn = 9000).,

Ejemplo 16

Se repite el procedimiento del Ejemplo-l

excepto en que el poli(acrilato de laurilo) se reemplaza

con una cantidad equivalente de poli(metacrilato de isododg

Ejemplo 17
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 ex

cepto con la diferencia de que el poli(acrilato de laurilo)

se reemplaza con una cantidad equivalente de perfluocrooctad

-
-

noato de polietilenglicol (ﬂ£ = 3.400),
Ejemplo 18

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 coy

la {nica diferencia de que las laminillas de aluminio recu

biertas se mezclan con el polvo formador de pelficula prin~

cipal en una cantidad tal que suponga 0,005% en peso de la

composicién total de pintura en polvo;

Ejemplo 19

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 091
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la finica diferencia de que las laminillas de aluminio recu-
biertaé se mezclan con el polvo formador de pelicuia princi
pal en una cantidad tal que suponga 32,50% en peso:de la
composicidn total de pintura en polvo,
Ejemplo 20
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 cbn‘
la finica diferencia de que las laminillas de aluminio recu-
biertas se mezclan con el polvo formador de pelicuia princ;
pal en una cantidad tal que suponga un 0,25 por ciento en
peso de la composicidn total de pintura en polvo,
Ejemplo 21
Se repite el procedimiento del -Ejemplo 1 con
la Gnica diferencia de que las laminillas de aluminio recu-
biertas se mezclan con el pol&o formador de pelfcula princi
pal en una cantidad tal que comprenda un 28,75 por ciento
en peso de la compbsicién de pintura en polvo totel,
Ejemplo 22
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con
la finica diferencia de que las laminillas de aluﬁinio recu-
biertas se mezclan con el polvo formador de pelicula prinei
pal en una cantidad tal que suponga 0,54 por ciento en peso
de la composicidén total de pinmtura en polvo.
Ejemplo 23
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con
la finica diferencia que las laminillas de aluminio recubier
tas se mezclan con el polvo formador de pelfcula principal
en una cantidad tal que suponga 28,25 por ciento en peso de
la composicidn total de pintura en polvo.

Ejemplo 24

Se repite el procedimiento del Ejeriplo 1 con
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las diferencias de que las laminillas de aluminio recubier-
tas constituyen el finico pigmento metdlico utilizado y que
supongan el 10 por ciento en peso de la composicidn de pin-
tura en polvo totale. En este ejemplo no se utilizen pigmen-
tos no methilicos,
Ejemplo 25
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con
lag diferencias de que las laminillas de aluminio recubier-
tas son el @nico pigmento utilizado y constituyen un 1 por
ciento en peso de la composicidn total de pintura en polvo.
En este ejemplo, los pigmentos no metélicos constituyen un
21,9 por ciento en peso de la composicidn total de pintura
en polvo. :
Ejemplo 26
e repite el procedihiento del Ejemplo 1 con
las siguientes diferencias en la composicidn, Se mezclan
las laminillas de aluminio recubiertas con el polvo forma-
dor de pelfcula principal en una cantidad tal que suponga
un 32,5 por ciento del total de la composicibén de pintura
en polvo y el polvo principal formador de pelfcula contie-
ne, como finico pigmento no metélico, pigmento verde de fta-
locianina en una cantidad tal que suponga un 0,25 por cien=~
to en peso de la composicién total de pintura en polvo,
Ejemplo 27
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con
las siguientes diferencias en la composicibén. Se mezclan
las laminillas de aluminio recubiertas con el polvo princi-
pal formador de pelicula en una cantidad tal que comprendan
4,0 por ciento en peso de la composicibén total de pintura

en polvo y el polvo formador de pelfcula principal contiene
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suponga un 22 por ciento en peso de la composicidn total de.
pintura en polvo., Ia mezcla de pigmentos sin metal consis-
te predominantemente en amarillo cromo con flavantrona (pro
ducto orghnico amarillo), &xido de hierro rojo y negro de
carbono presente desde cantidades traza a por encima de uno
por c¢iento en peso,
Ejemplo 28

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con
la siguiente diferencia en la composicién: Se mezclan lami-
nillas de aluminio recubiertas con el polvo principal for-
mador de pelfcula en cantidad tal que suponga 0,5 por cien-
to en peso de la composicién total de pintura en polvo,

Ejemplo 29 .

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 ex—
cepto en gque el componente no metdlico en polvo con el que
se mezclan las laminillas de aluminio recubiertas es un pol
vo termopléstico preparado a partir de los siguien%es ma~-
teriales empleando el procedimiento después descrito:

Partes en_peso

poli(metacrilato de metilo) 100
ﬁn = Ll‘O.OOO i

poli(metacrilato de laurilo) 2
M, = 120,000

bromuro de tetrabutilamonio 0,5

Los ingredientes que se acaban de citar se
mezclan en un mezclador rotatorio de cubierta gemela duran=~
te 10 minutos y despuds se laminan a 190°C durante 15 minu~
tos, Se enfrfa y pulveriza la mezcla para pasar a través de

un tamiz de 200 mallas,
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Se mezclan los anteriores materiales en la
cantidad de 188 partes en peso con el pigmento de 6xido de
hierro emarillo (8,26 partes en peso), el pigmento verde de
ftalocianina (1,75 partes en peso) y el poli(acrilato de
laurilo) (1,34 partes en peso).

Se obtiene una mezcla homogénea de lo ante~
rior por molienda con bolas durante 2 horas, Esta mezcla se
continua a_1009C en un extrusor de amesado. E1l 88lido asf
obtenido se pulveriza en un molino de impacto, por ejemplo,
en un molino de impacto con clasificacibén por aire y se ta
miza a través de un tamiz de 200 mallas,

En la Patente Estadounidense 3,532,530, que
se incorpora aquf como referencia, se describen diversidad
de otros polvos termoplésticos que pueden utilizarse con
las laminillas de sluminio éncapsuladas.

Ejemplo 30

Se prepara una serie de pinturas en polyo,
A~E, a partir de los siguientes materiales en la forma se-
flalada después y se pulverizan luego electrostéticamente cg
mo en el Ejemplo 1 con propbsito de ensayo.

Etapa I. Los materiales sefialados a conti-

nuacidn se mezclan cuidadosamente
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A B c D E
PARTES EN PESO

1y pasta de aluminio

(65% de metal) 30,00 30,00 30,00 30,00 30,00

2. mezcla termoestable 9,75 13,65 19,5 29,25 39,00
(a) resina® 8,58 12,01 17,16 25,74 34,32 |
(b) anhidrido polia

zelaico 1,17 1,64 2,34 3,51 4,68
% basado en el '

peso del alumi-

nio 50,00 70,00 100,00 150,00 200,00

3+ poli(acrilato de lau
"~ rilo) 0,06 0,08 0,12 0,18 0,23

4, cloruro de metileno 250,00 250,00 250,00 250,00 250,00

Beopolimero de funcibn epdxido del Ejemplo 1

Etapa II, Esta mezcla se seca entonces por
pulverizacibn como en los ejemplos precedentes y Se obtiene
un producto que comprende laminillas de, aluminio encapsula-
das en una mezcla termoestable de resina y agente-de reticy
lacibn donde los ﬁesos relativos de los componentes son co=-
mo sigue: |

A B G D B
PARTES EN PESO

l, laminillas de alu=-
minio 19 ,5 19 g5 19’5 19,5 1995

2. mnmezcla termoestable 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

Etapa III, Estas laminillas de aluminio en=
capsuladas se tamizan a través de un tamiz de 44 ﬁicras.
Todas las particulas que quedan sobre el tamiz se rechazan,

Etapa IV, Se obtiene una mezcla no metflica

en polvo por mezclado cuidadoso de los materiales seflalados
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a continuacibén, después de lo cual la mezcla se pulveriza
y tamiza a través de un tamiz de 75 micras. Todas las par-

t{culas que quedan sobre el tamiz se desechan.

A B C D B
PARTES EN PESO
1, Resina® 166 166 166 166 166
2. Acido 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
(2) verde de ftalg ' .
cianina 2,03 2,03 2,04 2,06 2,08
(b) 6xido de hierro :
amarillo 8,04 8,07 8,11 8,18 8,25

siguientes proporciones relativas:

Ecopolimero de funcidn epbxido del Ejemplo 1
Etapa V. Se obtiene una mezcla homogénea a
partir de laminillas de sluminio encapsuladas en la Etapa

III y la mezcla en polvo no methlico de la Etapa IV en las

A B G D B
PARTES EN PESO

1.‘ laminillas de alu-
minio encapsuladas 2,255 2,256 3,009 3,764 4,518

2, polvo no methlico 97,745 97,444 96,991 96,236 95,482
La concentracidn relativa de ingredientes en

cada una de estas mezclas es como sigue:

Ingredientes Partes en peso,
aluminio 1,50
material termoestable

(resina y reticulador) 22,91
poli(acrilato de laurilo) : 0,66

verde de ftalocianina 0,99

6xido de hierro amarillo 3,93
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Los polvos asf obtenidos se pulverizan sobrg
sustratos conectados a tierra electricamente y se hornean cg
mo en el Ejemplo 1. El espaciado y la orientacién del pigmen
to de aluminio es mejor cuando la encapsulacién de resina sg
bre las particulas de aluminio estid en el intervalo de 50 a
70 por ciento en peso del aluminio con el mejor acabado con
la ?iniura A (50 por ciento en peso de encapsulacién basada
sobre el peso de laminillas de aluminio). '

‘ Ejemplo 31

Se encapsulan las laminillas de aluminio cg
mo en el Ejemplo 1 excepto en que los disolventes son otros
distintos que el cloruro de metileno, por ejemplo, tolueno,
xileno, acetona, hexano, y metiletilcetona, empleados para
dispersar el material formador de pelicula y las laminillas
de aluminio antes del secado por pulverizacién. ILa opera-
cidén de secado por pulverizacidén se ajusta de acuerdo con -
las volatilidades relativas del disolvente utilizado en ca
da ensayo. las. laminillas encapsuladas asi preparadas se
incorporan en la pintura en polvo del Ejemplo 1, se pulve=-
rizan electrostiticamente sobre sustratos y los sustratos
se hornean como en el Ejemplo 1.

Se pueden utilizar con este propdésito hidro)
carburos, alcoholes y cetonas que hierven en el intervalo
de 5090 a 1529C, preferiblemente 502C a 902C. La cantidad
de disolvente utilizado estd por encima de los pesos combi |
nados de las laminillas de aluminio y el formador de peli-
cula utilizaedo para la encapsulacién. Ventajosamente, la
cantidad de disolvente utilizado estd en el intervalo de
aproximadamente 3 a 100 veces los pesos combinados de for-

mador de pelicula y laminillas de aluminio.
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Los dispositivos y métodos para la pulverizacidn
electrostatica de materiales de recubrimiento en polvo se
ilustran y describen en las Patentes Estadounidenses
3.536,514; 3.593.678; ¥y 3.598.629.

El termino "copolimero" se utiliza aqui para indit
car un olimero formado de dos o més mondmeros diferentes.

A los especialistas en esta técnica, la vista de
esta memoria les sugerird muchas modificaciones de los ejem~)
plos anteriores. Se pretende que todas aquellas modificacio-
nes que caigan dentro del marco de esta invencidn queden in-
cluidas en las adjuntas reivindicaciones.

Las descripciones de la solicitud de Patepte Estad
dounidense serie N2 442,291 solicitada el 12 de Febrero 1974
por Ssntokh S. Labana y otros y tituleda !'Composiciones de
recubrimiento en polvo que incluyen copolimero modificado
por éster glicidilico" se incorporsn aqui como referencia.

Cualquiera y todas las descripciones que aparecen
en las reivindicaciones y no aparecen especificamente en el -
cuerpo de esta memoria se incorporan con esto al cuerpo de
esta memoria. '

En resumen, la Patente de Invencidn que se soli-
cita deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Mejoras introducidas en un método de prepara-
cién de pinturas en polvo esencialmente constituidas por un
formador de pelicula orgénico en particulas, un primér pig-
mento coloreado y particulas metélicas, caracterizadas por-
que dichas particulas metélicas son laminillas de aluminio
las cuales, antes de mezclarse con dicho formador de peli-

leula orgénico en particulas, son encapsuladas con alrededor
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- monbémeros con insaturacién mono-olefinicamente y un agen~ -

' ximadamente 30 partes en peso de dicho formador de pelicu~

—-50 -

de 2 a 200 parte en peso de un revestimiento continuo de

un formador de pelicula orgénico termoestable, por cada .|

100 partes en peso de dichas laminillas de aluminio, con- .}

sistiendo esencialmente dicho formador de pelicula orga-

nico termoestable en un copolimero con funcidn epdxido de

te de reticulacidén reaccionable con la funcién epdxido de
dicho copolimero y seleccionado del grupo que consiste

en acidos dicarboxilicos y anhidridos de Acidos dicarbo;
xilicos.

2. Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteriza-
das .porque la encapsulacién de las citadas laminillas de
aluminio se hace en una cantidad de aproximadamente 30 a
aproximadamente 70 partes en peso del citado formador de
pelicula orgénico, termoestable, por cada 100 partes en pe-
so de las citadas laminillas de aluminio.

3. Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteriza-
das porque la citada encapsulacién de dichas laminillas de

aluminio se hace en la cantidad de aproximadamente 2 a apro

la, orgénico, termoestable, por cada 100 .partes en peso de
dichas laminillas de aluminio.

4, Mejoras segin la reivindicacidn 1, caracteriza-
das porque el formador de pelicula, orgénico, terﬁoestab;e,
tiene un peso molecular medio (ﬁn) en el intervale de aprox;
madamente 1500 a aproximadamente 15.000 y temperatura de
transicidn vitrea en el intervalo de aproximadamente 402C
a aproximadamente 902C. )

5. Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteriza-

das porque el citado copolimero es un copolimero de apro-

| Lol
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ximadamente 5 a aproximadamente 20 por ciento en peso de

un éster glicidilico de un &cido carboxilico con insatura-
cibén monoetilénica, de O a aproximadamente 10 por ciento

en peso de un hidroxiacrilato o metacrilato, de 0a apro-
ximadamente 10 por ciento en peso de una amida con insatu-
racién olefinica en alfa-beta y aproximadamente 60 a apro-
ximédamente 95 por ciento en peso de ésteres de un alcohol
monohidroxilico de C1 - 08 y acido acrilico o metacrilico;

6. Mejoras segin las reivindicaciones precedentes,
caracterizadas porque los componentes del citado formador
de pelicula, orgénico, termoestable, son reticulables con
el citado formador de pelicula, orgénico, finamente dividi-
do en particulas.

7. Mejoras segin la reivindicacién 1, caracteriza-
das porque dichas pinturas en polvo contienen también un
agente de control de fluencia que comprende entre aproxi-
madamente 0,05 y aproximedamente 4,0 por ciento en peso de
dicha pintura en polvo y es un polimero que tiene un peso
molecular (ﬁh) de por lo menos 1.000, y que tiene, a la
temperatura de horneado de la pintura en polvo una tensidn
superficial mas baja que la tensidn superficial del citado
formador de pelicula orgénico, finamente dividido y que es
un polimero o copolimero seleccionado del grupo que consis-
te en ésteres de acrilato, ésteres de metacrilato, y éste~
res de polietilen o polipropilenglicol de &cidos érasos
fluorados, siloxanos polimeros, y siloxanos halogenados po-
limeros.

8. Mejoras segin la reivindicacidn 1, caracteriza-
das porque dichas lsminillas de aluminio se encapsulan por

dispersidén de 100 partes en peso de dichas laminillas de
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aluminio y aproximadamente 10 a aproximadamente 200 partes

-nillas de aluminio y dicho formador de pelicula.

en peso del citado formador de pelicula, orgénico, termoes-
table, en un disolvente volatil que hierve en el intervalo |
de aproximadamente- 402C a aproximadamente 1522C que se se-
para de dicho formador de pelicula, orgénico, termoestable

y dichas laminillas de aluminio en el secado por pulveriza-
¢ion y que al secar por pulverizacidén la citada dispersién,
dicho disolvente esta presente en la citada dispersidén en

una cantidad por encima de la cantidad total de las lami-

9. Mejoras segin la reivindicacién 8, caracteriza-
das porque las citadas 100 partes en peso de las citadas
laminillas de aluminio se dispersan en el citado disolven-
te con 30 a 70 partes en peso del formador de pelicula, or-
génico, termoestable, el citado disolvente se selecciona de
cloruro de metileno y alcoholes, cetonas e hidrocarburos
que hierven en el intervalo de aproximadamente 409C a apro-
ximadamente 902C, y dicho disolvente esta presenté en la c¢i:
tada dispersidn en una centidad de al menos 3 veces canti-
dades combinadas de dichas laminillas de aluminio y dicho
formador de pelicula.

10. Mejoras segin la reivindicacidén 1, caracteriza-
das porque dicho formador de pelicula, orgénico, finamente
dividido en particulas, consiste esencialmente en un copo-
limero con funcién epdxido de mondmeros con insatﬁracién
monoetilénica que tienen un peso molecular medio (ﬁn) en el
intervalo de aproximadamente 1500 a éproximadamente 15.000
y una temperatura de transicidén vitrea en el intervalo de
aproximadamente 402C a aproximadamenfe 90eC y un agente de

reticulacidén reaccionable con la funcidn epbéxido de dicho
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copolimero y seleccionado del grupo que consiste en &cidos
dicarboxilicos y anhidridos de &cidos dicarboxilicos.

11. Mejoras seglin la reivindicacién 1, caracteriza-
das porque dicho formador de pelicula, orgénicoe, finamente
dividido en particulas consiste esencialmente en un forma-
dor de pelicula orgénico termopléstico que consiste esen-
cialmente en un polimero de aproximadamente 40 a 100 por
ciento en peso de ésteres de alcoholes monohidricos de Cy -
Cg ¥ acido acrilico o metacrilico, de O a aproximadamente
49 por ciento en peso de hidrocarburos monovinilicos de
08 - 012, y de O a aproximadamente 5 por ciento en peso
de &cido acrilico o &cido metacrilico.

| 12.8e reivindica por @ltimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencibén que se solicita:
MEJORAS INTRODUCIDAS EN UN METODO DE FREPARACION DE PINTU-
RAS EN POLVO.

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de cincuenta y tres

paginas mecanografiadas.
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