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- te orgdnico de la dispersidn de pintura 1{quida flotante en

dos lamelares se rompen en partfculas mds pequefias y se recu~

san con la solucidn salina a una zona de recogida donde la

‘rupbura de los sélidos lamelares se realiza por 1o menos en

RESULEN DI LA IRVENCIOR

Un procedimiento para la produccidn de partfculas de
pintura en polvo, especialmente particulas de pintura en pols
vo guc contienen laminillas metélicas, que consiste en po=

ner en contacto la superficie expuesta de una solucidn saling -

acuosa en movimiento continuo a través de una zona de exten-
dido. y extraceién hasta una zona de recogida con una disper-
sién 1iquida de dicho ligante orgdnico de pintura, dichas la-
minillas metdlicas y un disolvente orginico miscible con di-
cha soluéién salina, donde la dispersidn liquida flota sobre
dicha superficie durante un tiehpo suficiente para que se priumes,

su extendido sobre dicha extraccidén superficial de disolvenw

dicha solucibn selina v solidificacidn de dicho ligante de
pintura sobre dicha superficie en sélidos lamelares que dpnm
tiepcn laminillas metédlicas con diéha zona de extendido y
extraccién y movimiento de dicha solucidn salina y sélidos

lamelares flotantes a dicha zona de recogida donde los s6li-

peran. En la realizacidn preferida, los sélidos lamelares pa-

parte por agitacibn de 1la solucibn salina. Bn la realizacidn
preferida, la dispérsién'de pintura liquida se aplica a la
superficie de la solucidén salina en forma de gotitas discre-
tas y dicha solucidn salina contiene entre 3 y 15 % en peso
aproximadamente de sal. Las laminillas metdlicas fevestidaé
de ligante de pintura y las particulas que ho’contienallan
minillas metdlicas son ambas adecuadas para uso en pinturas

en polvo.




<3

10

15

20

25

30

patentes se hon descrito varios méitodos de manufactura de re-

significativamente dominante. El secado por atomizacién y la

decuada de las laminillas metdlicus cuando estas pinturas se

ER— P T SR R

COMPEINDIO DE LA THVENCION

¥sta invenciln se vefiere & wétodos mcjorados para la
preduceidn e revestimientos que contienen laminilles metd~
licas, a pinturas para producir estos revestimientos y a ul
procedimiento Qe produceidn de lominillas revestidaes nejora-
das para vso en csbas pinturas. Los revestimiontos gue con~
tienen laminillas metélicas y las pinturas uvwtilizadas para -
producir estos revéstimientos son denominados en lo que si-
eue “revestimientos metdlicos™ y "pinturas metdlicas", res-
pectiv;ménte.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

_ En las publicaciones comerciales y en la literatura de
vestimientos en polvo, Entre estos se encuentran el mezclado
en estado fundidoe, el secado por atomizacifn y la coaguia-
cidn. El examen microscépico de los polvos producidos median-
te estas téenicas indica que la forma de las partfculas asi

producidas es tal gue . ninguna dimensién de las mismas es

coagulacidn tienden a formar, en fraceién predominante, partd
culas de polvo lisas ¥y esencialmente redondas, Por el conira-
rio, la mezela cen estado funﬁido tiende a formar, en fraccidn
prGQOminante, pur%ioul&& con bordes afilados. Aungue todos
estos métodos son relativamente adecuados para la produccidn
de revestimientos en polvo que no contienen laminillas et
licas como uno de los pigmentos en particulas, se ha encon-
trado gue en general son inadecuados para la produceidn dﬁ
revestimientos en polvo que conticnen laminillas metédlicas,

Esta falta de adecuacidn se manificsta en una orientocidn ins

3
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paralela a dicha superficie,

“tacibn de las leminillas metdlicas en la pelfcula estd in-

Por e¢jemplo, cuando una superficie revestida de polvo se cue-

aplican al substrato por téenicas Ge pulverizacibn electros-
tédtico que es el método mds comin dc aplicacién de rovesti-
mientos de acabado para avtomdviles,

En las pinturas metdlicas liquidas; la orientacién de
las laninillas metdlicas es fundamentalmente paralela a la
superficie de 1la pelficula de revestimiento 0 inclinada de
manera gue férma un pequefio dngulo con esta superficie. Aun—
que la orientaciGnvde una laminilla particular puede formar
un 4ngulo con la superficie de la pelfcula, una caracteris-
tica escncial de un buen revestimiento metdlico es que la

orientacidén neta de todas-estas laminillas sea esencialmente

Cuando se utilizan los métodos antes mencionados para
preparar 1éminillas metdlicas revestidas de .resina para uéo
en pinturas en polvo, forman particulas de resina en 1as.que
las laminillas metdlicas dentro de una particula estdn orien-
tadas al azar. Cuando un polvo de este tipo se aplica a wn

substrato y se cuece para formar un revestimiento, la orien-
flufda por la direccidn dé¢ flujo del polvo durante la coceidy

ce verticalmente, se produce un flujo neto descendente del
révestimiento,.paralelé a la superficie., Por consiguiente,
unatgran fraccidn de las laminillas metélicas estdn orienta-
das formando un dngulo descendente con la horizoﬁﬁal, produ-
ciendo con ello un revestimiento en el que el brillo varfa
considerablemente con el dngulo de observacidn. ¥n particular
el revestimiento es mucho mds brillante cuando se observa en

la direccidn del flujo que cuando se observa cn direccidn

opuesta al flujo, lo que constituye un fendmeno indeseable
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pecto metdlico colorecado a la carroceria de un autombvil o

conocido comercialmente como “hrillo. invertido (rCVGrse
flop)". Por otra purte, cvando una suvperficie revestide de
polvo se cuece en alineacidn horizontal, no hay un flujo ne-
to paralelo a la superficie y la orientacién de una fraccidn
de las laminillas mebtdlicas en el revestimiento permancce
perpendicuiar o la supearficie de la pcliculé de revesti-
miento. Como esa fraccién no refleja la luz, el brillo del -
revestimicento es mﬁcho menor que el de una pintura metdlica
1{quida correspondiente o de una pintura metdlica en polvo
gue ha‘sido coclda.verticalmente.

: Las'lamihillas metédlicas sé cmplean casi siempre en com-

binacibn con pigmentos no metdlicos y juntos comunican un as-

a otro articulo pintado. Como la orientacidn de las 1amini~
llas metdlicas tambidn influye en el color o tonalidad nrodu-
ci@o 0 en el revestimiento, existe una notable diferencisc en
este aspecto entre las superficies de revestimiento en polvo
cocidas horigzontalmente y verticalmente de la tdcnica anle-

rigr. Ademds las laminillss metdlicas gue estdn orientadas

perpendicularmente a la superficie de la pelfcula de reves-

timiento tienen tendencia a sobresalir a través de la superd
ficie del revestimiento redﬁéiendo con ello el brillo. Por
céngiguienﬁe, el brillé de lagssuperficies cocidds horizontal-
mente de la técnica anterior es menor que el de las corrcsg-

pondientes superficies cocidas verticalmente.

| Un método de produccidn de pintura en polvo que iuwpli-

ca la digspensacidn de una formulacidn de pintura liquidaAen

agua estd descrito en la patente estadounidense 3.737.401 de
I.He Tsou. Bsta patente describe tres métodos, In el primero,

la pintura lfquida se agita en un envase en cl gue se vicrie
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controlar los tamafios de las particulas de polvo resultantes

ticula del polvo que el primer método y es diffcil de conmbro-

xima a las paletas del mézelador donde la agitacién del me-

ran el entremezclado de la solucién de pintura y el 1{quido

répidamente una gran cantidad de liquido coasulante. Se pro=-
sigue esta operaciln hasis que se completa la coapulacidn de
la porcidn no-disolvente (es decir,; formadora de pelicula)
de la pintura. El awtor establece agui gue este método es

adecuado para el procesado discontinuo y que es diffeil.

de este método. El semundo método deserito consisie en agltay
un envase del lfquido coagulante y verter lentamente la pin-
tura  preparada en el segundo liquido agitado. El sutor afir—
ma aqul que este método es adeccuando para el pfocesado discont

tinwo, produce una game algo més estrecha de tamafios de par-

lar cl tamafio de particula utilizsndo este método. El tercer
método, qué es la realizacidn preferida del -autor, es adeéua-
do para la produccidn continua y permite un mayor controi;de]
tamaﬁo de particula y de la distribucién de tamafios de parti-
cula. En este método, la pinéura liguida se introduce en el

liquido coagulante por debajo de la superficie del mismo, prd .
dio coagulante es mdxima. Asf, todos estos métodos conside~

qoaéulante en condiciones dé'agitacidn y el método preferido
y.més eficaz requiere ia introduccién de la pintura liquida
en el punto de nédxima agitacién.ILa.s particulas de pinturs)
en polvo asi formadas a partir de diminutas gotas de liquido
introducidas en vna gran turbulencia tienen inherentemente

tendencia a la forma osférica. Si estas partfeulas contienen
laminillas metdlicas, la orientacién de estas laminillas es

inherentemente al azar.




1 LA TRVENCIOW

Ahora se ha degcubierto que la difercncin del brillo,
lustre y desarrollo de color entre los revestimientos metd-
licos en polvo éocidos yerticalmente y cocldos horizontole
5 mente puede ser considerablemente reduecida y, en algunos ca-—
80s, eliminade, uwtilizando en la pintura en polvo particulas
de polvo constituldas esencialmente por laminillas metélicas
revestidas de resiﬁa de forma especffica, en las gque las la-
minillas metélicas, dentro de cada una de estas particulss,
10 estén 6fientadas unidireccionalmente. La forma de las paxtd-
culas_de.pblvo que contiencn 1a5 laminillas metdlicas de
acuerdo con esta invencidn es tal gue una dimensibn es mu-
cho mds pequefia que las otras dos, es decir, cada laminilla
de polvo tiene la forma de un disco ¢ placa’y ls orientacidn
16 de las laminillas metdlicas incrustadas en la laminilla dg

polvo es esenciglmente paralela a la superficie principul de
la leminilla de polvo. Cuando csta pintura metdlica en polvo
se aplica electrostdticamente sobre un substrato y se cuece,
1a oricatacién neta de las laminillas metdlicus dentro de la
20 pelicula resultante es escncialmente paralela a la superficic
de ld pelicula;independientemente de la orientacidén decl subs
trato durante la coccidn. ‘ '

- Las laminillas met&licas revestidas de esta invencibn
se ﬁreparan por un‘nuevo'procedimiento que pucde ger denomi-

25 . L . .
nado procedimiento de extendido y extraccidn simultdneo. De

acuerdo con este procedimienﬁo, se prepara un sistema resino-
b g0 de pintura en solucién ‘en. un disolvente orgénico de baja
fensibn superficial (alrededor de 20 a 40 dinas/cm, prefori~
blemente de 20 a 35 dinas/em) que es miscible con el agua.

feta solueibn contiene todos los ingredientes de la composie-
153
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tacto se realiza en una zona de extendido y extraccidn y pre-

da, los sblidos lamelares se rompen en particulas mis peque~

lizadas en las pinturas en polvo,

PRSP rp———

—ane

eidn de revestimiento en polve deseadd, Vegs resina, agente
de control de la fluldez, agente reticulante, plamento no
metdlico y laminillas metflicas. Los disolventes adecuados
son acetona, alcoholes miscibles con agua y p-diloxano. La
tensibn superficial de la solucibn es escncialmente la misma
que la del disolvente orgdnico con poqueﬁas'variaciones re~-
sultantes del contenido cn sélidos de la solucidn.

De acuerdo con esta invencidn, esta dispersidn de pintu
ra se pone en contacho con la superficie de wna corriente

mévil de una solucidn acuosa salina que es aconsejablemente

tan plans y exenta de turbulencia ‘como sea posible. Este con-

feriblemente con la dispersidn de pintura en formz de gobitad
discretas. Estas gobitas de solucién de pintura flotan sobre
la solucidn sélina durante un tiempo suficiente para extépdex
se, para que gl disolvente sea extfaido a la solucidn salina
¥ para que la pintura flotante solidifique en sélidos lame~

lares. La corriente mévil pasa después a una zona de recogi-
flas y las particulas son recogidas, laveadas, secadas y uti-

Las partfculas de polﬁb que cbhtienen laminillas metéd~
1ic§s normalmente conséituyen bastante menos de la mitad de
1as'particulas en bolvo émpleadas en el ‘revestimiento y pue-
den estar ausentes por completo ya que muchos revestimientos
én polvo. no estin pigmentados con laminillas metdlicas. Tam-
bién pueden producirse por este procedimiento particulas de
pintura en polvo delgasdas, planas o lamelares sin laminillas

methlicas.

trse

{
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pequefia de las medidas X -e Y de las superficies principales

q@e el 99 % de las mismas atraviesan un tamiz de 270 mallas

es bombeada a través de un conducto abierto y hasta la zona

crea una gran turbulencia en la solucidn salina y hace que

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Tas dimensiones de las particulas en polvo que conticw
nen laminillas metédlicas de_esta invencidn pueden variar en-
tre unos limites céﬁprendidos aproximadamente entre's s
140 micras a 1o largo de los ejes X e Y de las dos superfi—
cies princ1pales opuestas mlentras que el espesor de la par-
ticula de polvo ) 1am1n111a no es Mayor que elvalér menor -

de LE‘A micras y un quinto (1/5) de la dimensién de la mds

y esﬁé'ébmprendidb.ventajosamente entre 1 y 10 micras aproxi~
madamente.

v

El tamano de la 1amin111a metdlica mis adecuada es tal

de las normas estadounidenses, DLas laminillas metdlicas ade-
cuadas son las de. aluminio, nfquel, cobre, bronce y acerd
inoxidable. Las mis cominmente utilizadas son las laminillas

de aluminio,

Bn la realizacién preferida, la solucidn acuosa salina

de extendido y desde allf a un tanque de recogida que estd

provisto. de un medio de agitacidn, v.g. un agitador, que

lés‘sélidos delgados lémélares se fragnenten. El caudal a
través del'cénductd abierto es tal que la superficie del
agua es relativamente lisa'y no perturbada. El ﬁdmerq
ﬁeynolds_de la corriente fluyente debe ser inferior g 2000
(una explicacién del "Némero Reynolds" se encuentra en los
textos habituales, por ejeﬁplo, Transport Phepomeha por
Bird, Stewart & Lightfoot, John Wiley & Sons, New York, Lon-
dres, Sydney (1960), pdg. 41 y Mechanics of Fluid por
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Longwell, McGraw-Hill Eook'Company (1966), pégs. 58~59). La
tensidn superficial de la spluoién acuosa salina.esté com—" |
prendida ventajosamente entre unas 73 y unas 83 dinas/cm de
acuerdo con la COnéentrgcién y el tipo de sal.

Se dejan caer sobre la superficie de la solucidn acuosw'

salina mévil unas gotitas discretas, v.g. de 0,5 2 3 mm de

didmetro, o ung corriente continua de la dispersién de pin~
tura. Como resultado de la gran difersncia de btensiones sue
perficiales entre la solucidn acuosa salina y la dispersién

de pintura, cada gota se extiende inmediatamente sobre la

‘superficie de.ig solucidn: salina para formar una pelicula
' delgéda y lamelar. Mientras se produce el extendido, el .di~

1 ‘solvente orginico es extrafdo a la solucidn acuosa salina

formando as{ una pelfcula sblida. EL rdpido ‘extendido de las

gotitas hace qué las laminillas metdlicas se orienten en~pna

‘direccibn paralela a la pelicula s6lida formada. E1 espesor

de la pelfcula lamelar ssté comprendido aproximadamente en-
tre 1 y 10 micras y ventajosamente tiene un didmetro de la
cars mayor comprendido abroximédamente entre 1 y 4 ecm cuan-

do la solucidn de pintdra es éplicada a la superficie de la

| solucibn acuosa salina en gotitas discretas, las peliculas

sélidas lamelares se mueven con el agua hasta un tanque de

recogida donde- tiene lugar una agitacién que rompe las fré- .

_glles pelfculas y extrae disolvente adicional. Las pelfculas

de pintura sélida se filtran después, se lavan en agua lim-
ﬁia para. eliminar las trazas de disolvente y sal y se secan,
Después .la pintura sélida seca se pulveriza hasta que'atran
viesa un tamiz de 140 méllas. Las partfculas de polvo asi pro

ducidas que contienen laminillas metélicas estén entonces pre

paradas para su mezcla con una composicidn de pintura en pol-
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lidos dé rintura en la solucibn baaah del 40 %, las gotas no

" sina suspendidas en el aiua. Este procedimiento es adecuado

.tre 1500 y 8500 aprpximadaménte. En segundo lugar, en general

-1 -

vo, Las particulas de tamafio excesi&o pueden ser repulveri-
zadas mientras que los finos pueden ser disueltos de nuevo y
reprocesados. Estas peliculas de pintura sélidas, planas,que
contienen metales,'ﬁambién pusden formarse extendiendo la so-
lucidn de pintura sobre uns cortina de agua descendente o so-
bre'una cinta mévil o un iodillo giratorio humedecido con
ung delgada éapa de aguéo '

Se ha encontrado que exlsten ciertas limitaciones im-
portantes al procedimiento agui descrito. En primer lugar,
la concehtracidn de la solucién ﬁe pintura lfquida debe es-
tar comprendida entre 10 y 40 % en peso de sblidos de pintu-

ra y preferiblemente entre 15 y 35 % en peso. Cuando los sé-

se extienden bien, las laminillas metdlicas no se orientan
adecuadamente y la extraccidn del disblvénte es. lenta. Cuandd
se utiliza una concentracidn de séiidps inferior al 10 % en
peso, el extendido es demasiado réﬁido ¥ las pelfculas se de-

sintegran dando lugar a particulas metdlicas exentas de re-

para uso con resinas con un peso molscular promedio compren-

dido'aproximadémente entre 1500 y 15.000, preferiblemente en-

se prefiere utilizar una solucidn acuosa salina con una con—
centracién dé sal comprendida entre 1,0 y 15 % en peso aprom
ximadamente pero preferiblemente entre 3 y 10 %'en peso apro-
ximadanente. Ia sal aumenta la tensién superficial del agua
y con ello favorece el extendido de la gota de pintura. Ade-
mds, si uno o més de los iﬁgredientes de la'pintura son 50—
lubles o parcialmente solubles en agua, la présencia de sal

en el agua reduce su solubilidad. En tercer lugar, para un
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. culanies. Asl cuando se emplea 1a sal en el agus de flotacidn
se pueden procesar facilmen#e dispersiones de pintura qon
“deben ser mantenidas en dicha zona de extraccién durante un

mo del disolvente orginico.

‘guientes ejemplos ilustrativos:

un mondmero vinflico como sigue:

‘eibn camw el 2,2'-aze-vis(2-metilpropionitrilo) (AIBN). Ia

-2 -

extendido apropiado, la superficie del agua debe estar rela~

tivamente tranguila. Cuando el agua que entra en contacto

inicialmente es fuertemente agitada, las gotas de pintura 1i4

quids no se.extienden adecuadamente y se formun.parﬁiculas

redondas en las que’ las laminillas metflicas estdn orientadag .

al azar. . .

El‘éonfehido en sal dc la solucifn salina puede scr |
ajustado dentro de los limites anterlormente preseritos en
la medlda necesarla para retardar la extraccidn del compo=-
nente de lg plntura soluble en agua en la solucidn salina,
Esto es eépeciélmente eficaz cuando la solucién de pinfura

contlene éc1dos 0 anhidrldos carboxilicos como agentesretl—

wna solubilidad en agua de hasta el 15 % en peép. Las gotas

tiempo suficiente para admitir uha extraceidn de 90 % en pe-

so0 como minimo. y preferiblemente de 97 % en peso como mini-
Bsta invencilén serd mejor comprendida mediante los si-

EJEMPLO 1

A. Preparacibn de una solucién de pintura en polyo

Se prepara un copolimero acrilico con funcidn epoxi de

Se mezclan entre sf los mondmeros, 15 % en peso de me-

tacrilato de glicidilo; 45 % en peso de metacrilato de me-

$ilo y 40 % en peso de metacrilato de butilo, Se disuelveenlq

mezcla de mondmeros un 3 % en neso -de un iniciador de la reac
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reguladora y la velocidad de adicidn se controla para mante-

.._13...

mezcla se afiade lentamente sobre p—dioxaﬁo a reflujo que se
agita fuertemente en atmésfera de nitrégeno, En la parte su~|
perior de la vasija de tolueno se coloca un refrigefante Pa
ra condensar los vaﬁores de tolueno y devolverlos a la vasi-

ja. La mezcla de‘monémerosse_agrega & través de una vdlvulal.

ner la temperatura de réflujo (109-112°¢) con solamente una
pequeiia ﬁraccién del calor suministrado desde un calentador
extern6.~Uhé vez completada la adipién de la mezcla de mond-
meros,isa mantiene el reflujo médiante ung fuente de calor
externo duranté 3 horas mds. EL contenido en sbélidos de la
soluc;dn de copolimero es del -40 % en peso. -

Ia solucidn de plntura en polvo se pxepara como sigue:
Se mezclan 200 partes.en peso de la solucidén con func1§n epo-
xi con: ‘ .

4cido azelaico ' 10 partes

poli(acrilato de laurilo)

(f,: = 10,000 ) o 0,5 partes
azui ftalo - . ‘ 3,0 partes
p-dioxano . 120 | partes
. metanol ' ' ' 30 parfes

Je obblene una mezcla ‘de pintura liquida homogénea me-
dlante mollenda a bolas de 1os ingredientes antermmres duran-
te 2 horas. Se comblnan 2 5 partes en peso de laminillas de
aluminlo secas que atraviesan un tamiz de 325 mallas con la
mezela de pintura 1fquida empleando una agitacién de bajo ci-
zallamieht0~con objeto'de dispersar uniformemenﬁe el alumi-
nio en la pintura 1iquida termoendurecible sin dafiar a las

laminillas de aluminio.
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ducto es tal que la superficie del agua es felativamente pla

lelo a las peliculas sélidas, -

~produce la ruptura de las frigiles peliculas para formar la-

‘de las laminillas de ﬁolﬁoo Se filtra el polvo, se lava con

‘se seca. El polvo seco se tamiza a través de un tamiz de

_un_%amiz de 140 mallas sin dafio para -el aluminio, Las lamini-

- 14—

B. Preparacién del revestimiento en polvo conteniendo law

minillas
Se bombea agua conteniendo 3 % en peso de NaCl a tra—
vés de un conducto abierto y hasta. un tanque de rctencidn

provisto de un agitador. El caudal de agua a través del con-|-

na. .Ia piﬁtura 1f{guida termoendurecible s¢ agrega gofa a gdn‘
ta a la Superficie.del agua. Las gotas, con un didmetro de
2 mM-aﬁrokimadamente,vse gxtienden rdpidamente para formar
pelicuiaé lamelarés sblidas delgadas de aproximadamente 2 cm

de dlametro. Elvalumlnlo se distrlbuye uniformemente y para-

Las pelfculas sélidas 1amelares son transportadas so-
bre la superficie del agua hasta el tanque de retencidn don—

de ticne lugar una rdpida agitacidén. Esta rdpida agitacién

minillas de revestimiento en polvo pequefias sin dafiar el alut

minio y favorece la extraccifn adicional de los disolventes
égua limpia paraAelimiﬁar las trazas de sal y disolventes y

140 mallas, Las laminillas de polvo de tamafio excesivo, que

son frigiles, se pulverizan suavemente hasta que atraviess

llas finas de polvo se redisuelven y reprocesan.
‘ La pintura metallca en polvo se distribuye electrosba-'
ticamente sobre paneles de acero gue son COCldOS en posicidn
horigontal y vertical. El brillo, el desarrollo del color y
el lustre de los paneles cocidos horizmontal y'verticalmehte

no se distinguen entre si a simple vista. Ademds, los pane-
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"de que se utilizma XOL (10 % en peso) en lugar de NaCl., Ta

"Ejemplo 1+ Los revestimientos curados resultantes son de una

-secando hasta que el contenido en disolvente del copolimero

-15 =

ies socidos verticalmente no presentan "“brillo invertido.
EJENPLO 2 |
El copolfmero de metacrilato de glicidilo del Ejemplo 1
fe prepara en buﬁiiéarbitol. La solucibn de-polimero contie—
ne 30 % en peso de s6lidos. En un molino de bolas se mezclan :
330 partes en peso de 1a.solu016n cons
éc;do azelalco _ 10 partes

poli(acrilato de laurilo) .

(ﬁ = 10.000) - . l i 0,7
pmgmento verde ftalo ' 1450
éxido de hlerro amarillo ' - 4,0
butiloarbitol - 150

‘Despuds. de moler a volas durante 2 horas, se disper—
san 0,5 partes de iam;nilla; de aluminio seco qﬁe atraviesan
un tamiz de 325 mallaé en la pintura 1lfquida desbrita en-el
Eaemplo 1. ' ' |

La pintura 1liquida se convmerte en una pintura metdli~

ca en polvo como se ha descrlto en el Ejemplo 1, & excapclén

pintura metdlica en polvo es electrostdticamente distribufda

sobre pancles de acero y cocida sobre los mismos como en el

calidad iguel & la obténida en el Ejemplo 1.
S .+ EJEMEIO 3 '

Se prepara un copolimero de metacrilato de gliéidilo
en toluepo de acuerdo con el~proéeaimiento descrito en el
Ejemplo 1. La solucidén se coloca en bandejas de vidrio de pod
co fondo. Estas bandejaé so introducen en una estufa de va-

elo y se evapora el disolvente de las mismas, Se continua
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es inferior al 3 %.

Se mezclan 100 partes'en peso del copolimero seco con
los siguientes materiales:

’ . Wt

dcido adipico : . * 10,3 partes

poli(acrilato de butilo)(ﬁn = 9000) 2

pigmento azul fialo _ 3
acgﬁona- | 200
etanol : : 50

"+ Los maberiales se muelen & bolas durante 2 horas para
obtener una bintufa 1{guida homogénea. Se dispersan 3 partes

en peso de laminillas de aluminio ‘secas que atraviesan un ta-

1 miz de 270 malles en la pintura 1fquida como se ha deserito

|- en el Bjemplo 1. La pintura metédlica lf{quida se transforma

en pintura.metélica en polvo.mediantq el procedimiento_siﬁulr
téneo de extendido-extraccién descrito en el Ejeﬁplo 1, &
exqepcién de-que aqﬁi el medié spbfe e} qué floten las gotitas
estd constitufdo por Call, al 5 % en peso en agua.

La pintura metdlica en polvo resultante se extiende

electrostiticamente sobré paneles de acero y se cuece en las

: bosiciones horizontal y vertical durante 30 minutos a 180°G,

" ELl revestimiento es de la misma calidad que el obtenidq

en el Ejemplo- 1.

EJEMPLO 4

' Se repite ¢l procedimiento del Ejemplo 3. Se utiliza

una, sdlu@ién que contiene dos partes en peso de KCl y 4 par-

tes en peso de NaCl en 100 partes de agua para flotar las

gotitas de pintura en el proceso de extendido y extraccibn

simultdneos,
EJEMPLO 5

Se repite el procedimiento del Bjemplo 1 a excepcién




10

18

20 '

25

30

N neOS.

tdneos.

‘de qﬁe,se utiliza NH401 al 2 % en agua para flotar las goti-

de que se utiliza Na2003 al 3 % en peso en azuad para flotar
las gotitas de pintura en el proceso de extendido y extrac-
cidn simultdneos.

EJEMPLO 6

Se repite ei procedimiento del Bjemplo 1a excepciln
de que ég ut;}iza ﬁazso4 al 5 % en agua para flotar las goti+
tas de pintura en el proceso de extendido y extraceidén simuld
téneos, '

| | EJEMPLO 7

éé'repite el procedimiento del Ejemplc 1 a excepcién

de que se'utiliza K0, al 4f% enagua para flotar las gotits

de plntuza en el proceso de extendldo y extra0016n simultd-

EJEMPLO 8
Se repmte el proeedlmlento del Ejemplo 1 a excepcidn
de que se utiliza K,80, al 7 % en agua para flotar las goti-
tas de pintura en el proceso de extendido y extraccidn simuld
1
" EJEMPLO 9

Se repite el procedimiento del Ejemplo 2 a excepcidn

tas de pintura en el procesa'de extendido y extraccibn simul-
téneos. ) o
) \ EJEMELO 10 .
Se repite el procedlmlento del Ejemplo 2 a excepeidn
de que se utiliza (NH#)ZCO al 3 % en agua para flotar las
gotitas de pintura en el proceso de extendido y.extraccidn
simulténeos, ‘ . |

EJEMPLO 11

Se repite él procedimiento del Ejemplo 3 a excepcidn
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de que se utiliza (NH4)2804 al 1 % en agua para flotar lag
gotitas de pintura en el proceso de extendido y ext;acéién :
simultdneos.
EJEMPLO 72 |
Se repite el procédimiento’del Ejemplo 3 a excepcién
de que se utiliza una solucidn acuosa Que conbiene 2 partes

de BaClz.j 3 partes de CaCl, en 100 partes de agua para flo

. tar las gotitas dehpintura en el proceso de extendido y ex-

traéci5n~éimulténeos._-- . )
; ' EJENPLO 13

Se'rgpite,el‘procedimientb del Ejemplo 1 a excepcién

de que se utiliza una solucidn acuosa salina que contiene

11 %4 de A1013 para flotar las gotitas.de pintura en el proce~

so de extendido y extraccidn simulténeos.
| EJENPLO 14 ’
Se repite el procedimiento del Ejemplo 2 a excepcidﬁ
de que se utiliza una solucién aeuosa“que contiene 4 % de-

A12(804)3 para flotar las gotitas de pintura en el proceso

‘de extendido y extraccibn simultdneos.

BJEMPLO 15 .

. o Se.repité el procedimiento del Ejemplo 3 a excepciéh '

de que se utiliza una solucidn acuosa que contiene 2 partes

de NaCl, 2 partes de KGL y 1 parte de CaCl en 100 partes de

agua para flotar las gotitas de pintura en el proceso de ex-

tendido y extraccifn simulténeost
- EJEHPLO 16

Se repite el proéedimiento del Ejemplo 3 a excepcidn
de gue se utiliéa NaCl al 55 % en agua,para.flotar las goti~-
tas de pintura en el proceso de extendido y extraccidn si-

multdneos.. Bl polvo es de buena calidad pero requiere un ni-
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45 % en peso de metacrilato de butilo, Se disuelve en la

’bls(2—met11proplon1tr110) (AIBN). La mezcla se agrega lenta-

1- mezcla de monomeros Be agrega & través de una vélvula regula+t

ferna durante 3 horas mis.

de pdco fondo,'Las bandejas se colocan en una estufa de va-

cio y se evapora el dlSOlVente de las mismas. A medida que

molecular (F,) de 4000,

- 19—

mero excesivo de lavados para eliminar las dltimas trazas
de sal,
EJEMPLO 17
Se mezclan entre si los mondmeros, 5 % en,pesd de Aci-

do metacrilico, 50 % en peso de metacrilato de mebilo y
megcla de"mondmeros w 3 % en peso del catalizador 2,2'-azo~

mente sobre 100 rartes de tolueno a reflujo que se agita
fuertemenhe en,atmdsfera de nitrdgeno. En la parte superior
de la va«ija de tolueno se coloca un refrigerante para con-

dcnsar 1os vapores de tolueno -y devolverlos a la vasija. La

dora y la velqcldad de adicidn se controla para mantener 1a
temperatura de reflujo (109-11200) con solamente una peq@e-
ﬁa’fraccidn del calor suministrada desde un calentador ex-

terno. Una vez completada la adicién de la mezcla de monéme~

ros, se mantiene el reflujo mediante una fuente de calor ex-

Ta molucidn se vierte en bandejas de acero inoxidable

se separa el dlsolvente la solucidn de copolimero se vuelve
més concentrada. Ia temperatura de 1la estufa de vacio se ele-
va hasta unos 110°C, Se continua secando hasta que el con-
tenldo en disolvente del copolimero es inferior al 3 %. Se
enfri{an las bandejas yﬁel copolimero se recoge y se muele
hesta que atraviesa un tamiz de 20 mallas., El copolimero

tiene una temperatura de transicidn vitrea de 5300 ¥y un peso
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. las durante 2 horas. Se dlspersan dos partes en peso de la-

 lavado, secado y tamizado como en el Tjemplo 1.

/de acero.y se cuece en lag posiciones horigontal y vertical

durante 30 minutos g 180°C.ﬁLa calidad del revestimiento co-

- 20 -

Se mezelan 100 partes en pesd del copolimero con los

siguientes materiales:

resing epdxida11 . o 26‘ partes
bromuro de tétrabuﬂilamonio _ © 0,2 partes
poli(aorilafo‘de iaurilq) ' . : '
(f, = 10.000) . © 0,5 partes
pigmento verde ftélo ' 3,0 partes
acetona a A ) 340 opartes |

? Résina ep5xida comercial con un intervalo de¢ fusién de
4-76 Cy, un equxvalente ep6?1do de 450-525 y un peso mo-
1ecu1ar promedlo ‘de 900,

Los materlales se mezolan entre sf en un mollno de bo-

minillas secas de nfiquel que atraviesan un tamiz de 325 mar
llas en la pintura liquida,como se ha descrito en el Bjem~

plo 1. Ia pinturs metdlica liquidd‘se'convierte en pinturé
metélica en polvo mediante la técnica.simulténea de extendidq

extraceidn descrita on el Ejepplo 1, seguida de filtracién,.

EL polvo se aplica electrostédticamente a unos pancles

cido es tan buena cono 1 del Ejemplo 1.
. | EJEMPLO 18
‘Se prepara una dispersidn de pinture met4lica 1fquida
éonteniepdc 5 % en peso de.sélidos de acuerdo coﬁ el procedi-
miento descrito en el ﬁjemglo 1. La pintura 1i{quida se agre-
ga gota a gota sobre la suferficie G unAa sélucién acuosa de

NaCl como se ha descrito en el Ejemplo 1. Las gotas se ex-

tienden mal dando pequefias pelfculas gruesas en forma de dis-
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dos horizontal y verticalmente es pronunciada. Ademis, los

| 1as gotas se extienden a velocidad adecuada dando sélidos lat

las gotas se extienden rédpidamente y se desintegran en peque+

‘resina y. laminillas de aluminio, EL producto es de mala ca~

—21 .

co sin uns orientacidn apropiada &el aluminio.

Un revestimiento metdlico en polvo obtenido a partir
de estas laminillas se aplica electrostdticamente a unos pa-
neles de acero y se cuece horizontal y verticalmente. Ia di-

ferencia de brillo y desarrcllo de color de los pPaneles coci+-

paneles qécidos verticalmente presentan "brillo invertido".
| ' EJEWPLO 19
Se replte el procedlmlento del Ejemplo 19 con dos di-
ferenclas. El peso molecular promedio del copolimero con fun
cifn epoxi es alrededor de 2000,y la concentracién de séli-

dos en la dispersién de pintura se reduce a 39-40 % en peso.

melares del espesor deseado.
' EJENPLO 20
Se repite el procedimiento del Ejemplo 18 a excepcién
de que se utiliza una soluciéq de pintura que contiene 10 %

en peso de sflidos, Por contacto con la superficie del agua,
fios fragmentos. En el agua se suspenden pigmentos exentos de

lidad como. revestimiento méﬁélico en polvo,

R EJBMPLO 21 _

Se repite el procedimiento del Ejemplo 20 con dos di-
‘ferencias. El peso moleéular promedio del c0polkmero con fun-
cibn epoxi es alrededor de 7500 y la concentracién de séli-
dos ‘en la dispersidn de pintura se aumenta hasta alrededor
del 15 % en peso., las gotés se extienden a velocidad adecua~

da y proporcionan sélidos lamelares del espesor deseado.
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"te que se recoge en un tanque de retepcmén. El agua contiene

8 % en peso de NaCl. Por contacto con la superficie del agua, -
 culas lamelares sélidas que son procesadas como en el Ejem—

‘ plo 1 para dar un reveétimiento metdlico en polvo. El polvoeé

{ée.lé nisma. calidad que el obtenido en el Ejemplo 1.

de que se utiliza una solu016n de pintura 1iqulda que con-

BIEMPLO 22 -

Se prepara una solucibn metdlica de pintura como ée ha{
descrito en el Ejemplo 1 y se agrega gota a gota a un tangue
de agua que-se dgifé fuerfemente. Las gotas se afladen cerca
del eje del agitador. Se-obtienen pérticulas de polvo relatiw-
vamente redondas donde las laminillas de aluminio estén orief--
tadas al azar. '

E1l polvo se. éplica a unos paneles de acero y se cuecé
en p051c16n horizontal y vertlcal. Lia diferenciz de brillo,
desarrollo de color Yy lustre de los paneles cocidos horizon-
tal y vertlcalmente da lugaz al "brille invertido“.
e EJEMPLO23

Se prepara una solucibn de plntura metallca COmo se hal| ”

descrito en el Eaemplo 1 y se extiende con una plstola de 114

quldos sobre la superflcle de una cortina de agua descenden—

las gotas de pintura pulverizadas se extienden y forman peli-.

EJEMPLO 24

Se. repite el proéedimiento del Bjemplo 1 a excepeidn

tlene 2 % en peso de laminillas de aluminio que atraviesan
un tamiz de 270 mallas y 1 % en peso de laminillas de niquel
que atrav1esan un tamlz de 325 mallas, EL polvo es de buens
calidad como revestlmlento metdlico en polvo.

EJEMPLO 25

Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
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- en peso de laminillas de acero inoxidable que atraviesan un

1. eﬁ pesorde laminillas de latén qﬁe airaviesan un tamiz de

 procesa como se ha descrito en el Ejemplo 1 para dar lamini-~

. 1las de aluminio revestidas con una delgada capa de resina.

sol&cién acuosa salina que contiene 3 % en peso de NaCl so-

-23 -

de gque se utiliza una solucidn de pintura que contiene 5 %

tamiz de 270 mallas, Las propiedades del polvo son similares
a lasg del polvé'obtenido én el Ejemplo 1.
.EJEMPLO 26
_ Se.fepite el procedimiento del Ejemplo 1 a excepcidn
de qﬁe séhvufiliza una éolucién de pinturs que contiene un .
4 % en peso de laminillas de cobre que abraviesan un tamiz

+

de 270 mallas, - .
. ' - BJEMPLO 27
Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 a-excepcidn

de que se utiliza una solucién de pintura que contiene 3 %

270 mallas.
EJENMPLO 28
. Se prepara une pintura metélica lfquida de acuerdo Eon
log procedimientos deseritos en el Ejemplo 1. Da pintura cons -

tiene 50 % en peso de laminillas de aluminio, Esta pintura s¢

BEJEMPLO 29
Se'prepara una pinturé'metélicé 1fquida de acuerdo con

ei brocedimiento descrito en el Ejemplo 1. Se extiende una

bre una cinta de caucho mévil gue conduce a un faﬁque de re~
fencién, El espesor de la capa acuosa sobre la cinta se man-
tierde aproximadamente én 1/8" (3,2 mm). La pintura liquids
se pulvériza sobre la supe}ficie del agua péra'efectuar el
extendido y la extraccién del disdvente. Ias pelfculas de

pintura éélida férmadas son transportadas por ls cinta hasta

pa—
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cibn se introduceruna solucién acuosa salina que contiene 3 $

“te un rodillo de acero giratorio. Debido a su rotacién con-

Vtinﬁa,.la.superficie del rodillo queda cubierta con una del-

1 1la de plntura sél;da formada se retlra del rodillo mediante

"te de anhfdrido azelaico en lugar del 4cido azelaico. El

- 24~

el tanque de retencibén y transformadas como se ha descrito
en el Ejemplo 1.
EJEMPLO 30
Se prepara una pintura metdlica liquida segfin el pro-

cedimiento descrito en el Ejemplo 1. En un tanque de reten-

en peso de NaCl. En la solucién acuosa se sumerge parcisimen

gada capa de la solucidn acuosa salina. Ia plntura 1iquida
se pu1Verlza sobre la superficie del rodlllo himedo para pro»

ducir el extendldo vy la extra0016n del dlsolvente. La, pelicuu

una cuchilia estacionaria adyacente a la superficie del mis-
mo y después se’ﬁrocesa como se ha descrito en el Ejemplo 1.
| . EJENPIO 31 |
Se repite el procedimiénto del Ejemplo 1 cdn la dife~

rencia de que se emplea una cantidad quimicamente equivalen—

polvo es de la m;sma caliéad gue el obtenido en el Ejemplo 14

" EJEMPLO 32 | '
. _Se repite el procedimiento del Ejemplo 1 con la diferen
cia-de que la QOmposiciéﬁ del copolimero con funcidn epoxi

es la sigulente:’

- Reactivos . Partes en peso de reactmvos to~
. tales
Metacrilato de glicidilo A 12
Netacrilabo de hidroxietilo 5
Metacrilato de butilo | 40
Metacrilato de metilo . 43
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El polvo es de la misma calidad que en el Njemplo 1.

Bl término "disversidn® se utiliza aqul incluyendo las
solucidnes completas y parciales. -

Iuchas modificaciones de los ejemplos ilustrativos pn-
teriores resultardn evidentes»a los expertos en la téenica a
la vista de esta memorinm. Se pretende que todas estas modifi-
caciones'Que’estén compfendidas dentro del alcance de esta
invencibn queden inclufdas dentro de las reivindicaciones
del apéndice. . »

! Todas y cada una de las descripeiones gue aparecen en
lag reivindicaciones que giguen y gue no aparecen especilica

mente en esta memoria se incorporan con ello a la citads mew

Bn resumen, la Patente de Invencidn que se solicita de-
beréd recacr sobre las siguientes:

RELVINDICACIONES

1; Un procedimiento para la produccion de particulas
de pintura en polvo.a ﬁartir de una dispersidn liquida de
componentes de una pintura orgénica en un disolvente orgh-
nico, que consiste en: .

(1) depositar sobre la superficie de una corriente de una so-

‘ lucidn salina acuosa qué'conﬁiene entre 1 y aproximadaner
te 15 % en, peso de una sal soluble en agua, en movimien—
"o contihuO; a través de pha zona de extendido y‘extrac—
cifn, una dispersibén 1fquida de OOmponentes.de pintura
orgépica en un disolvente orgdnico que es miscible con
dicha solucidn salina, tiene una tensibn superficial com-
prendida aproximadamenfe entre 20 y 40 dinas/em y con-
tiene entre 10 y 40 % en peso de componentes de pintura

que flotardn juntos sobre dichu sclueildn salina,
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(4) recupsrar dichas particulas mids pequefias de dicha zona

la dispersibn de componentes de pintura orgdnica contiene polf

Llico,

(2) mantener el depbsito flotante resultante de dispersién
" de pintura en dicha zona de extendido y extraccidn du-
rante un tiempo suficicnte para conseguir
(#)dexntendido de dicha dispersidn en contacto con dicha
solucién salina sobre la superficie de dicha golu~
¢idén salina,
(B) la extraccién de por 1o menos el 90 % en peso de di-
cho disolvente orgénico de dicha dispersibn de coﬁpom
neaes dé pintura orginica que {lotan sobre la su- .

perficie d¢ la solucidn salina a dicha solucidn sa-

;ina ¥ .
(C) la solidificacibn de los componentes de pintura orgh-

nica sobre dicha 'superficie én sélidos lamelares,
(3) romper.dichos s6lidos lamelares en particulas mds peqﬁef
fias despuls de que'los g6lidos lamelares han pasado dgo—
de la zona de extendido y extréccién a ﬁna zona Ge 1reCco~

gida ¥y

de recogida,

2. Un procedimicnto segin la Reivindicacibén 1, donde

lo menos dos pigmentos en particulas de los que uno por lo
menos estd constitufdo por laminillas met4licas que atravie—

san un tamiz de 270 mallas y el otro por lo menos es no metéj

3. Un procedimiento segin la Reivindicacidn 1, donde
las particulas recuperadas de dicha zona de rec0gidé tienen
un espesor promedio inferior a 15 micras ¥y son postoriormen—;
te pulverizadas para former laminillss con una longitud y

una anchura comprendida apxroximadamente ento 5 ¥y 140 micras
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(2) mantener las gotitas flotantes resultantes de dicha dis-

-27 =

¥ un espesor no superior a 1/5 de la menor de las citadas
magnitudes de longitud y anchura. »
4. Un procedimiento segin la Reivindicacién 1, donde
lg sal es NaCl, -
5. Un procedimient6 segin la reivindicacidén 1, que

.consigte ademas on:

(1) depesitar sobre la superficie de una corriente de una so+
1u¢ién acuosa salina que contiene aproximadamente entre
1 & 10 % en peso de una sal soluble en agua, en movi-
miento,continuo a través de una zona de extendido y ex-
traccibn, gotitas discretas de una dispersién liquida
de componcntes de pintura orgéniba en un disolvente or—
génico que es miscilble con dicha solucibn salina, $iene
unae tensidn superficial comprendida aproximadamente en-
_tre 20 y 40 dinas/cm y contiene entre 15 y 35 % en peso
de componentes de piptura gue flotan juntos sébre dicha

golucidn salina, }

pergifn 1{quida en dicha zona de extendido y extraccidn

durante un tiempo suficiente para que se produzcan:

(8) ol extendido de dichas gotitas flotantes sobre la
superficie de éiéha solucidn salina,

(B) la extraccién de por 1o menog el 90 % en peso de di-
cho disolvente orgdnico de dichas gotités flotantes
al apua y ’ !

(C) la solidificacidn de dichos componentes de pintura
de las gotitas soﬁre la superficie en forma de sé-

lidos lamelares,

PR
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(3) romper log sélidos lamclares en partfculas mis pequeBos

e b
-

" después de que dichos sélidos lamelares han pasado desde

la zona de extendido y extraccidn a uns zona de recogids

por agitacibn de dicha solucién salina en la zona de re-

cogida y .

(4) recuperar de dicha zona de recogida las citadas particu~
las mﬁs pequetias. ‘

6. . Un procedimiento segin la Reivindicacidn 5, donde
la sal soiuble'en agua estd seleccionada entre el grupo formsg
do porhﬂé01, KQl,'CaGl2, Na2003, Na2304, KéCOB, KéSO4, Nﬁxcl,
(1‘5114)2003, (1&14)2304, Bally, ALCLy, AJ.2(504)3 ¥y mezclasg de

7. Un procedimiento segln la reivindicacidén 5, que

consiste ademés en:

(1).depositar sobre la superficie ae una corriente de una so-
" lucidn acuosa salina que contiene entre 1 y aproximadaf
mente 15 % en peso de una sal soluble en agua, cn MOVi-
miento continuo a través de una zona de extendido y ex-
traccidn, gotitas discretas de una dispersidn liquida
de componentes de pintura orgdnica y laminillas metdli-
cas que atraviesan un témiz de 270 mallas en un disolvend
te orgdnico que es miscible con dicha solucién saling,
‘fiene una tensibn superficial comprendida aproximedamen-—
t¢ entre 20 y 40 dinas/cm y contiene ontre 15 y 35 % en
peso. de componentes de pintura que flotan juntos sobre
diche solucidn salina,
(2) mentener las gotitas flotantes resultantes de dicha dis-
persién 1iquida en la zona de extendido y extraccidn du~

ranie un tiempo suficiente para gile se produzca:
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(A) el extendido de dichas gotitas flotantes sobre la =u;
perficia de dicha solucién salina,

(B) 1a extraccibn de por lo menos el 90 % en peso do di-
cho digolvente orgdnico de. log gotitas flotantes al
agua y

(C) la solidificacibn de los componentes de pintura de
las éotitas sob?a la superficie en forma de.sblidos
lamelarcs con un espesor promedio inferior a 15 mi-
cias, ) 7

(3) roﬁpbr dichos s6lidos lamelares en partfculas més pegue—
fias despuéé de que los s6lidos lamelares han pasado de
ia zona de extendido Y extraccidn a una zona de recoglide
por agitacidén de la solucién salina en la zona de recogliy
i g . .

(4) recuperar de la citads zmona de recogida lag partioulés
més peguefias y pulverizar estas particulas mds pequeiias
" en laminillas que contienen las laminillas metdlicas con

una longitud y une anchura comprendidas aproximadanente
entre 5 y 140 micfas’y un espesor no superior a 1/5 de
la menor de las magnitudes de longitud y anchura.

8. Un proccdimiento seglin la Reivindicacibén 7, donde
la soluecidn acuosy salina céntiene aproximadamente entre 3 y
16 % en peso de sal soiuble en agua y la sal soluble en agua
es NaCl.

9. Se reivindica por Gltimo como objeto.sobre el que
ha de recaer la Patente de Tnvencién que se solicita: UN PR{
CEDIMIENTO PARA IA PRODUCCION DE PARTICULAS DE PINTURA EN PATL
vo. ‘

e - -
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Todo conforme queda descylto y reivindicado en

la presente memoria descriptiva que consta de btreinba pigi-

nas mecanogralfiadas.

Madrid, 15 junio 1.976
BERNARDO UNGRIA
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