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" PROCEDIMIENTO PARA OBTENER DISPERSIONES DE PLASTICOS®,

.

Memoria descriptive ' )

~ El problemas de la adherencia en himedo de pinturas

a base de dispersionss sobre bases lisas no absorbantag; ha
venido limitando durante large tismpo el emplgo'de_dsterminadaa
pinturas a base de dispersicnes, P;nﬁuras‘g'basg Qe"disparsiu-
nes poce pigmentadas; y entre éstas a su vez las qus se secan
formando peliculas brillantes o mates como la seda, se adhie-
ran malAsobfe bases lisas no abgorbpq@eg; cuando las pinturas
se vuelven a humedecer después de. $ecas. Especialmente mala
es la adherencia en.hﬁmedo de pinturaa.racién-aplicadas; que
todavia no se han envejecido, _

. Pinturgé a base de dispersiones poco pigmentadas se
suslen elegir cuando los recubrimientos corgeqpnndiaqtgs daban
sor lavables, Debido al alto cuntgnido da asglomsrante do estas
pinturas, se forma una pelicula cerrada, qua pusde ser lavabla,
Igualmenta tienen las pinturas a base de dispsrsioncs brillan-
tes o seds ma#g una congan#rapién volumatrica de pigmentos de
menos de 40% Ys por lo generai de aproximadamente %Dvg 25 %.
Contienen a lz vez a sfactos de majora del brills, de la igua=-
1aci&n y del tiempo en bote abiarto, as{ como 8n cglidad de

agente censolidador de la pelicula, disolventes organices en
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cantidgda; considerablaes, por ajamplo; de entre I y 15 %, E1
brillo, 19 igualacién y el tiempo en bote abisrto; 88 van
influido§. poyr ajemplﬁ, por alcoholes polivalentes miscibles
con agua; Gon hagta 6 atomos de carbqno; en espacisl; etilen

y propilenglicol, o sus atsres monomet{lico a butflico: Para
me jorar la coﬁsolidécién da‘la pelficula sa emplean disolventss
limitadamente hidrosolubles, tables como los Gterss monoglicg
licos de acidos carboxilicas y; en énpecial; esteres de acidos
carboxilicos con steres moncalcohilicos de glicoles u oligo-
glicoles, E1 butildiglipolacetato es uno de los repressntados
mas propagados de este grupo. la combinacion de baja pigmene
tacion y contenido mas alto de disolvente repercute de manera
espacialments negativa sn la adharsncia en humedo de lcs re=
cubrimisntos con pinturas a bass da dispersiones, '

Una adherancia sn himedo defsctuosa origina que las
pinturaarooncabidaa en sf como lavables; no posean ya asta
propiedad al ser aplicadas sobre basss lisas no absotbantea;
por ejamplo; sobre racubrimisntos con :asinas'alcohidicaa o
con pinturas.al oleo, En habitaciones himedas, talas camo coo
nas o cuartos de baﬁo; y en algunas naves industriales, en dop
de bgya que contarsa con la formacion de agua de condansacién;
pueds sl nuevo rchbgimianto con pintura soltarse del fondo
si no se cuida da que exista una suficients adherencia en
himedo, Finalments dificulta una defectuasa adhersncia en humg

do el trébajo de recubrimisnto, Asi, por sjemplo, si el zocalo y
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1a mitad superior de la pared, o bisen larparad y el techo se
pintan de color distinto; puede pcurrir que el recubrimisnto
primerc con pinturs se ansucie de otro color como consacuencia
de no conducirse el pincel corractamente, Fundamentalmente se
puedan eliminar getos ensuciamisntos con ayuda de un trapo o
una esponja himedos, Ahora bien, 8i la adherencia sn himado
-1 defactuosa; se deteriora con elle facilments el primer re-
cubrimisnte o incluso desaparece totalmenta, _\' _

Por sstos motivos no han faltade ensayos gnééminados
a modificar dispersionss de plasticos de tal modo, que las Ppin
turas obkenidas e base de ellas presenten la dessada sdheran-
cia en humado. Asi por ajamplo, 88 conoce por la solicitud
da patenta alemana publicada n2 1, 595.501. 8l 1ncorpurar al po&
limerizado, al prepararse dispersiones de plasticos'pe: polimg
rizacion de mondmaras apropiados en emulsion acuosa, en cali-
dad da comonomeros 0;2 a 18 % en peso; con relacidn s la can-
tidad total de los mnnémeros, de compuestos con grupos oxirano,
haciendo a continuacién actuar sobre &l copolimerizade amonia-
co o aminas =& tamperabgraa amhiepta. Compusstos de oxirano aprg
plados son; sobre todo, @steres glicidilicos dsl acido acrili=
co o del &cide metacrilice, perc también éter alilglicidilice
o eter vinilglicidilico, ‘

Las pinturas elaboradas con tales disparsiones de
plasticos tisnen ya una adherencia en himedo bastante buena,

Ahora bien, para muchos fines de la préctica no es desda luago
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suficioente dicha adherencis en himedo,

Se ha descubierto ahora que se obtienen dispsrsiones

que confieran a las pinturas obtenidas con ellas una adharan-

cia en himedo especiaimente buena sobre base no absarbente o

poco absorbento, si pars ello se polimeriza en ol sistema

acuosg unea mezcla de mcnémeros de ics componentes siguientest

A)

8)

c)

20 ~ 8D $ en peso, con preferencia 40 ~ 60 % an peso
de monomeros que actian en el polimero a maﬁara da
agantes endurecsdorga y gue; a bass de sus pat;me-
tros de c¢polimer1;ac£6n, pueden ser_copolimar;zgdos
con 5atsran_ecrilic9§.o diencs conjugados con 4 = 8
étomua_de_carbuno; qge'e?antualmente puadan estar
sustituidos con hsldgeno, de la clase citada a cont}
nua;ién;

20 - 80 % en pgse; son preferencia 40 - 60 X -en pasv
de monﬁmarns_qua son dsteres del acido atrilicu o
disnos conjugsdos, con & = 8 atomos de carbono, que
oventualmonte pusden estar sustituides con halﬁgang;
¥y que actdan an ol polimers como agentss plastificean
tos;

0,; - 5% en peso; con preferencie ; -3 % en peso

de un monémero hidrusoluble; que o bien es scido acri
lico; o bien asido motracrilico; o se deriva del acy
da acrilico o del acide matracrilico; siendo conforme

al invento;
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D) 0,5 - 10 % on pasa, cen prefarencia 1-5 % an peso un aster
acetilacético de la formula generals
g 0 R R*
- W ' 8-

CHy=CmCHy=CeX-C=CH, significando X = =0, ~0-CH,- o
-D~BH2-CH2-0-€- y siends
- . '

o

RnHoCHz ya'ga,acu
,

3
_ mOnomeros endurecedores segun la clasgs Ai san, por
ejempla, metilmetacrilato, estirol n viniltoluol,

monomerus plastificantas de la clase mencionada an
8) son, por ejemoln, etilacrilato, 1sopropilacrilato, butila-
crilato, isocbutilacrilato, 2-stil=hexilacrilato, o butadieno,
isopreno o cloropreno.

m;néme?as hidrosolubles de la clase menci?néda en C)
son; por ejemple, acido acrillcn; acido metacrilico, acrilami-
da o metacrilamida. o

Manumaros de la clase mendionada en D) son; por
ajamp}u, éster vinilico :del acido acatilecaticn, sster alili-
co del acide acetilacétice o.eater acetilacético de G--hidgg
xjetilacrilato o-metacrilato, o bien hidroxipropilacrilato o
-metacrilato, Preferentements se emples el géster alilico del
acido acetilacético, puesto que con 21 sa obticnen los mgjo-
raes resultados,

En dispersiones obtenidas en la gama acida resulta
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frecuentements ventajoso ajustar con amoniaco o aminas apropia-
das; por sjamglo;aminao'tarciariae hidrosoluhlee; un valor pH
de sntre 7;5 y ia; a efacto de aumentar la estabilidad al almacg
namionto y facilitar la elaboracion de la pintura,
Las dispersiones de plasticos son sistemas en extrg
mo complejos: La preparacian de las dﬁ}perainnas de alta cali
dad conforme al presente invento presupone la aplicacion de las
experioncias existentos en sl campa da la polimerizac;én»sn
emuls;&n; incluso hasta el punto en que no han sido doscritas
aqui en particular, El menoSpraoiu de las reglas conocidés por
el perito de la pulimerizacinn an emula&oﬂ puede por lo ﬁantn
menoscabar prupiedadea 1mpnrtantes, por ejemplo, las resiaten~
cias al agua, de las psliculas producidss don las dispersiones
y raspectivamente con las pinturas, Las dispetsianea ro deben _
por consaiguionte aabrapasar aaencialmente. con ralacion al Cam=
tenido de pnlinerizado, las cantidades smpleadas usualmante ‘
de hasta 3%, con preferencia de hasta 2 % de amulgentes innicus,
y respectivaments de hasta 6 %, con prePerencia do hasta 4 %
de emulgentas no idnicos. A . .
Como smulgentes no ionicos se emplsan; por ejemplo,
poliateres alcohilglicélicos; tales como los productos de la
etoxilacien de alcohol laurilico;.oleilica o estearflico, o da
mezclos de; como el alcohol de copra; poliéteres alcshilfencl-
glicél;co?; como los productos de la etoxilacion de octil &

nonilfenal diisopropil-fenol, triisepropil-fenol, o de di &
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tri-terc,~butil-fencly o hisn productos de la stoxilacion da
polioxido de propilens, |

Coma emulgentas ionégenog hay gqus considerar en pri
mer lugar los emulgsntas aniénicQs; Se puede tratar s este Tes
pacto da laa'géles alcalinas o amdnicas de aulfonatogg;;ﬁlfatcf,
foefatos o faéfonatus a;cahilicos.'arilicos o algnhil—arilicﬁs;
o compusstos con otros grupos extrgmos.anién;cus. pudisndo
encontrarss también unidades oligo-o de polioxido daiétileno‘qg
tre el radical hidrocarbure y el grupo anionieo, ;jeméieé tipi
cos son el sulfato de sodic laurilo, el sulfate ds star sodie
actilfenolg;icélico; a1 sulfonato de sodio dodscilbencenc, el
diglicq;sulfago da sudin‘laurilp; al penta u octaglicolsulfato
amdnico=tri~terc,-butilfenolico, 7 '

Como colaides protéétores ss amplean euanﬁqélmen#e
sustanciaa natuzales; talas como goma arabiga; almidar, alging
tus; o bien sustancias naturalass mudificadas; tales como.metil=
etil-hidroxislcohil- o carboximetilcaluloga, o tamphién sustan=-
cias sintét(caa como pqlialcohol vinilico, polipirrolidona viqi
lica o mezclas da tales sustancias, Con preferencia se pusdsn '
emplear derivados do celulosa modificados y coloidas protocto-
ras sintéticos,

Ahora bien; tal como sabs el perito en la mataria; es
taﬁ solo limitada 1la utili;aciﬁn_de vstos coloides protectores,
cuando so omplsan los sistemas da mnnﬁmeros_descritba:_Laarcqg

tidades utilizablss son frecusntemente pequefas, a saber, de
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0,00; - i‘%, Yy la compatibilidad, as{ como las forma de la adi-
eion, deben ser examinadas de caso en caso, Si es necesario ol
emplec de coloides Btotectores; se pueden aplicar, por ejemple,
las dirsctricde descritas en la solicitud de patenta alemana
publicada y examinada n® 1.570.342.

Pa:a iniciar y proseguir la polimarizaciﬁn.se imPlean
formadores de radicalss solubles en acsite y/o con prefsrancia.
hidrosolubles; o sisﬁemaa Redox. Son apropigdos; por éjaﬁplo,
8l peroxida de hidrégenu; el disulfato de perdxido potasico o
uménico; el dibenzoil perﬁxido; el laurilpatéxido; el tributil-
peroxido terciario, el his-azodiisabut1tonitr11n; por si solos
o junto con componentes,:educturaa; por gjemplo; bisulfito sﬁq;
co; rongalita; glucusa; acido ascorbico y otros compuestos de
accion reductora.

Las diSpe?sinnas obtenidas conforme al invento tignen
la ventaja especiel, tanto de ser spropladas para la elaboracicn
de pinturas brillantes con busna edhsrencia en himedo sobre ba
ses no_abaurbentea; camo tembien de ester dotadas de una alta

resistencia d4 la saponificacion,

Ejemplo 13 .

Se prepara por lo pronto una emulsidn de mondmercs de
1s composicion siguientet
3;0 partes en peso de agua
6 partes en peso da sal sodica de sulfato de
aleohol laur{lico~ster diglicélico

12 partes en peso de acide metacrilico
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6 partes en pesc de acide acrilicq
300 partes an peso de butilqcrilatn
3N0 partes en peso de astireno, y
12 partes sn peso de dster alflico del acido acs
tilacatico, ‘
Los componentes se agitan sn un agitador répida, hasta
que results una smulsion estable, 7 A
En un matraz de tres cusllos de 2 litros de capscidad,
situado en un bafio de calefaccién y dotado de agitadpi,'éondqg
sador de reflujo, embude cuentagatas y termometro, sa‘ca;ianta
a Binc una mezcla de A ‘ o
303 partes - en pé?o de agua .
3 partes en psép de la ssal sodica de §§i§éta da
~ alcohol leuriiico=ster diglicolico, y
_ 60 partes en peéé de la smulsidn de monomsros
a la qus ss incorpora una suiaciﬁn de 0,45 partes en ﬁego de
disulfato de perdxidc emonico en 15 partes en psso de agua. A
continuacion se comisnza a asgregar dosificadamente ei resto ds
la smulsion ds monémarcs; y se finsliza la palimerizacién..El
tiempo total para la adicion dosificads asciends a 2 horas, y
la temperatura de polimerizacidn y la de postcalefaccion oscilan
antre 8; y B38C, Daspuss de Pinalizada la adicion dosificada
de los monﬁmeros; ss8 incorporan 0;15 partes en peso da disulfa

to do peroxido amonico an 5 partes en pesc de agua, S8 Sigus

caldeando durante 60 minutos, y daspués de enfria, E1 valor pH
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se ajusta & 9;5 con is ml da NH, al 25 %; el contenido de soli=~
do asciende a aproximadamente 50%.
Ejemplo 23 _ '
Se procede oxactaments de la misma manera que ha si-A
225 do dqscrita an el ejempla 1; 81 bien an la polimarizacién no sa
emplea & la vez éstar alflico del acido acetilacetico,
Ejemplo 3¢ ‘ L
Se prepara por lo pronto una emulsion da mondmpros,
3;0 partss en pesc de agua ; .
230 9 partes en peso de sulfato de amonio~tri~terc,-
butilfenolpoliglicoléter con aproximadg
mente 8 unidades de oxide de etileno
12 partes en peso de acido metacrilico
6 partes sn peso de acido acrilico
235 §00 partes en paso de Z-etilhexilacrilgtn
%00 partes sn peso da metilmetmcrilato, y
18 partes en peso de éster alflico del acido acg
“ tilacetice |
se agitan sn un agitador répidn; hasta que resulta una emulaion
240 asteable, '
En un conjunto da aparatos como el descrito en el ejem
plo f sg caldea a B;ac una mezcla de
3D§ partes en paso da agua
3 partes en peso de sulfato da amonio=tri-terc.~

245 butilfenolpoliglicolsater con aproxima=
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mente B unidades ds dxida de atileno; y
60 partes en peso de la emulsion de monémaroa;
sgregandose seguidamente una solucion ds 0;45 partes en peso de
disulfato de perdxide amonico en ;5 partes en peso de agua, A
250 continuacién se comienza a agregar dosificadamsnis el resto de
la smulsion de mqnémeros; y se finaliza le polimerizaciﬁn,'El '
tiampo total pars la adicion dosificads asciende a 2 horas, y
la temperatura de polimerizacion y la de durants sl ti;hpé de
- postcalefaccion oseilan entre 8{ y 83eC, Despuds de terminada ‘
255 ‘ la adicidn dosificada de los monomercs, s 1ncorpoxanro;;5 par-
tes en peso de disulfato de peraxido amonico en 5 partés~;n pae
so de agua; se sigue caldsando durante'i hora; y despuéa o en~
fris. EL valor pH se ajusta a 9,3 con 15 ml de NHy al 25 %, E1

. >

contenido de solido asciende a aproximadamsnte 50%,
260 Ejemplo 43 o _
S8 procede exactamente del mismo mods que ha. sido des-
érito en al ejemplo 3, s8i bisn en la polimerizaciﬁn no s& emplea
a la vez éstar alilico del acido acetllacético,
Ejemplo St
265 Se prepara por lo pronto una emulsion de moncmeros.,
380 partes en pssoc de agua
6 partes en psso ds sulfato de amonio~tri-terc,-
butilfanclpollglicoléter con aproximae
damente B unidades de dxido de etileno

270 12 partes an peso de acido metatrilice
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6 partes an pesp de acido acrilico
12 partes en peso de acrilamida
450 partes en peso de etilacrilato' '
{sa partes en peso de viniltolueno, y
18 partes de éster alilico del acido acetilacdtice
se sgitan sn un agitador répido; hasta resultar una emulsion
agtabln. v
En un conjuntu de aparstos como al descrito sn el sjem
plo 1 se caldea a 81RC una mezcla de
390 partes en peso de agua
3 partes en peso de sulfato de amonlo-tri—terc.
butilfenclpoliglicoléter con apraxima-
damente & unidades de oxido qe gﬁilano
3 partas en peso de polieter nunilfanalglicoli-
co con aproximadamente 30 unidadea de
oxido de etileno; y |
60 partes en pese de la emulsion de monomeras,
inco:parandase una solucicn de 0,45 partes an ‘peso de disulfate
de perogida amonico en ;5 partes en paeso de agua.*ﬂ_continuacinn}w
se comisnza con la adicion dosificads del resto de la emulsidn
de monémaros; y 88 Pinaliza la polimerizamion, El total del tiepm
po para la adiciéq doaificadaAasciendg'q 2 horas, y la tempera-
tura de polimsrizacién Yy la de dqraqte 8l tiempo de postcaldso
oscilan entre Bi y 83 aC, Una vez te;minada la adicion dosifica

da de los monomdros, se incorporan 0,15 partes en peso de disul
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fato ds perﬁxido amonico en S partes en paso de agua, ggwfigua
caldeando otros 60 minutns; y despuss se enfria., £l valaor pH se
ajusta a 9;5 con 15 nl de N, (a1 25 %), El contsnido de sdlido
asciende a aproximadamente 45 %,

Efomplo 63 .

‘Se proceds exectamente del mismo mocdo qus ha sido ds3
crito en el ajemplo 5, si bien en la polimerizgcién no sg smplea
s la vez éster alllico del 4cido acstilacético. L

Para olaborar las pinturas a base cde dispersicnes con
glta adharancia dn hﬁmedn, sa mezclan las dispersiones con una
suspensiﬁn'ﬂg pigmentos, Talas suspensionss de pigmentg§£~1lgmg
tas también masas de pigmentos o pastas de pigmeqtog; que son
apropiadas para ag_utilizaqién en pinturas a base de digyarsiones
poco pigmentadas-y, an especial, en pintu;as brillanteg;gconsig
tan; par ejemplo, en digxido dertitanio;_qua se dispersa unifor
memante en agua, Por lo gensral contiesnen coloides prqtgéﬁnras,
tales como derivades de la cslulosa, por ajemplo; hidr;xiétilqg
lulosa, y diSpersantas; por ejemplo, sales dsl acido polimeta-_

crilico o poliacrilico., o polifgsfato sodico. Componentes usug

", las de la suspension de pigmentos son asimismo sgentes de cone

servacion antimicﬁubianoa! agantes antiespumantes, astabiliza—
dores del pH y cargas, Pighsntos de didxido de titanio sspscial
mente aprop;adus.son>el rqtiia‘ypla gnatasa. Para 1aa_pinturaa"
brillantes es importants que el diametro medic de la particula

dal pigmento se encusntre en las proximidadss dal 1imite inforior
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de la longitud de.las ondas 1uminosas; es decir; que soa de
aproximadamente 0,4 a D;Z/u. Para 1a elabnraciﬁn'do pintures
mate poco pigmentadas ee puedsn emplear a la vez, por ojemplo,
pigmentos de ajlicatcs eapecialaa; ricos de auperricia; Pinty
ras mate ricas en aglomerantss proporcionan recubrimisntos que
sa limpian bien, La pasta do pigmsntos puede contensr natural-
menta tambisn pigmentos de coloraa; 81 bisn gl tono de color se
pusde ajustar tambidn matizando la pintura s base da dispérsién
confeccionada con pigmenta blanco. :

La suspension de pigmentos se pusde preparar por los
metodos conocidos, por ejemplo, mediante dispersion del pigmefy
to con el mecanismo disu1Vanta; o bien en molinus de bolas o de
chorro de arena, Para su utilizacion en pinturas brillantes, ;a
suapenaién de pigmentos no debe contener centidades sdatgncia-
las de agragados ( aglomeracionss) das pigmentus; puesto qus aéstos
menoscaban el brillo, ' )

Bien sea a la diSpersién; o bien a la pinturs terming
da a bass de ella; puaden agragarselmateriales auxiliareg,.pnx
ejamplo; plastificantes humectantas, sustancias "tampon", espess
dores; agentes t;rotrépicos; antioxidantes; rosinas alcfdicas o
aceitas secantes, Plastificantes no son a aste respecto los di-~
solventas citados al principio como agentes consolidantss da la
palicula; do efecto tan solo temporal, sino compuestos como el di
butiftalato; que rebajan la temperatura de formacion de la palim

cula, psrmansciendo durante bastante tiempo dn el polimerizade.
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Para sl ensayo de la adhsrencia en himedo se slabora-

ron pinturas brillantes conforme a las racetas sigyianﬁesi'

2,

3.

Regeta 1

1, Agus ' 4&;9 partes en peso
Solucion acuosa al 3% de
Rrylose 1 20 15;5 partes en peso
RCalgon N (séljdo) 0;4 partes en peso
Dispersion PA 30 3;0 partee en peso
Amonisco al 25 % {;u partes en peso ’ -
Agente de consarvaeion 2;0 partcs en peso
Agente entiespumante 3;0 partes en pasg. ¢ -
Didxido de titanio %75;0 partes en peso

Ap A~

, _ ' tamafio de grano: p,z-u,alu
1y2«propilenglicol 10,0 pertas an peso
sqidispa:aan y daspuss v
se emplean 7;0;0 partss en poso de la-disparaién (con 50 %
de contenido de s6lidos) que; en caso da que &l Va;a; pH no
sea superior a aproximadamente 7; se mezclan con 2,0 partes
en pesoc de amoniaco al 25 %o

A continuacion se agraega lentamente, sgitando, una mezcla ds

Butildiglicolacetato 10,0 partes en peso, Y
1;Z-propilen§licul 27,0 partes en peso,

Los componsntes liquides o respectivamente solublss citados
en 4.; 8 axcepci&n dal 1;2-propilanglicol; ga vierten en sl

orden de sucesion citados en un recipiente con agitadol,dispar
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sandoss en ellos el pigmento con un disolvente. A continuscidn
8g agrega 8l i.z-prnpilenglicol. Da ovsta fasts de pigmentos se
elabord una cantidad bastants grande; con objeto de garantizar
pera la mezcla con las distintds disperalones gue han de ser

ensayddas condiciones igualas; por ajsmplo; cn&rrespecto a la

disparaién de loa pigmentos,

' La receta 11 se’difaraqcia de la recata 1 por una com
posicion distinta de'ia_mazcla de disolventes agraéada;a:Ja pin
tura; por lo demas ya terminada (fass 38 del procadimiento pa-
ra la elabq:aciﬁn de la pintura); as decir, que .a la p;qﬁgrg
se le agragé una mozcla d base de 36;5 partes en peso de i,z-
propilanglicol; ;3.5 partes on paso de butildiglicolacetato y
20 partes sn puso de 2;2;A—trimatilpentandiol-;;3-mnnai§nbubi:g
tu-i (nombre comexcial: Texanol),
Receta I11- s

" 'La receta III se diferencia de las dos primerés recg
tas aeimismo por una'cﬁmposiciﬁn distinta de la mezcla qa disol
ven§es agregada a la pintura; por lo demas ya terminada, BB‘QQ
cir, qus a la pintura se le agreno una mazcla a base de 5{,{
partes sn psso de 1,27prapilanglicul; iB;Q pa?t?a an peso de
butildiglicolacetate y 20 partes en peso de 2,2,4-trimet11pen-
tandiol-i;3fmpnuisqhutirato~1 (nombre cpmarcialz'Texanal).
Para la elaboracion de las diversas pintures se tomo

de lzs pastas de pigmentos la parte correspondisnte y, por los



310

318

320

3285

330

1)

Test de abrasion

procedimientus ci@ados en las racetas de mas arriba; ss mezclo
con ayqda de un agitador poco revelucienada con las.diSpe:signaa;
preparadas ep:qximadamente ; digdantea. Sequidamente se agrega-
ron los disolventes citados en 3, Despﬁés de totalmente conface
cionadas; se tamizan las pinturas,

Despues de i dfa de parmanencia, se aplicaron estas
pinturas brillantqs sobre placas de vidrio y scbre chapas de
acero, sqbre lgs que preOiamentg se habia.pulverizado QB b%rniz.
brillante de rasina alcidica pigmentado; que seca al aﬁfé: y gue
despuds de seco se deja envejecer durante 24 horas a }oonc, Se
utilizd un conformador de pe;icula_gunruna’altura de rénﬁia de
200/um. Deapuégrdg_za horas de sscado dellas pinturas bfillantes;
fueron éstas ensayadas en cusnto a adherencia en himeds, por los
dos matodos descritos a continuacidn,

En un aparato mecanico para detarminap-la raa@?ﬁanciq
a la abrasiﬁn; ta; comp s desdﬁ&be; por ajemplo, en la solici-
tud de patents alemana publicada nf 2,262,956, y similar a la
"Pashability and Abrasion Machine" ?e-cardnar;'/si bien con un
recorrido de aproximadamente {;zo"m, se depositan las placas de
vidrio praparqdas; de tal modeo qua las peliculas aplicadas de
pinturas a basas de dispesrsiones se sncusntren perpendiculares
con respscto a la direccion del desplazamisnto del cepillo, Grg
cias al largo del recorrido se pueden snsayar a un mismo tiemp?

unas 15 pinturas en una pasada. Se utilizs un cepillo de cerda,
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que al comisnzo del ensayo se humedace co& agua destilada. El
recorride del napillo ss rocia durante el onsayo asimismo son
agua dastilads, de mode que la huella del cepillo asta cubierta
constantements con una pelicula de agua. Si la adherencia en hy
medo as 1nsuficienta; bastan pocas pasadas del cepillo para que
la pintura a bass de dispersiones sea levantada da la base por
el capillo; rompiéndose en el 1imite entre pelicula humedecida
y pelicula seca. La adherencis en himedo es tanto mejdr; mien-
tras mas tiempa necesita el cepillo para levantar la galicula.
Existe una adherancia en hﬁmgdu optims; cuando al cabo de 5000
pasadas del capillq (i pasada dal cepillo“aa ung carrsrg de

ida y vualte) no ha sido lsvantada todavia la pelfcula en la

huslla himeda del cepillo.

Test de cundénsaci&n

Fué empleado a sste particular un termostato‘reetanu
gular, que hasta la mitad esta lleno con agua de S08C, y en
cuya camars de gas da por encims de la superficie del agua esta
montado un ventilador, La aberturafsupe:ior sg recubre con lag
chapat'dq acero preparadas - con la superficie de ensayo hacia
abajo-, quedands con sllo cerrada, El termostate se encuentra
en una habitacion mantenida a 23#C, Debido a la diferencia de
temperatura se condensa vapor de agua en la cara infaerior da'
Las chapas, actuenqo sobre las peliculas de las pinturas bri-
llantes, Al cabo de en cada caso 15 minutos das actuacién; sa ra

tiran las placas y se analizan,
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Una adherencia en himedo insuficiente se manifissta
an la fn;macién de burbujas entre la pintura a base de disper
siones, y al bgrniz.dq resina alcidica, asi coms en la Pacili
dad de desplazar la pelioula, por ejemplo, con la yema del
dedo, Sicndo busna la adherencia en hémedo, ia pslicplq gsta
exenta de burbujas todavia gl cabo de 6 hnras; y ne pueds ser
desplazada, A B

7 Loe resultados de los enseyos los muestra ia tabla i{
Recopilscion de los resultades de log ensayes

Ejsmple  Racste Tgst de abrasicn Estebilided en e}
nk . Numero de pasadas test d8 condsnszcion
dobles dsl cepille

1 I >5C00 26 huras, ’
. N - . =4
2+ 1 110 <15 minutos,
3 1 >50060 56 horas,
II >500% 26 harag,
11 55000 36 horas,
4% 1 70 <15 minutos,
5 I 35000 >6 horase,
6t 1 80 <18 minutee,

+) Ejemplos de comparacion no corraspondisntes al invento,
Elomple 73 ' _ o

"En una caldera de prs§ién de’iﬁ litros de capacidad;
dotada de agitador de rodete, 88 vierte un baflo consistento en;

3098 g d8 agua
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80;5 g de dodscilbencenn sulfonato sadico
15 g de persulfato potasico, y
3 g da NaOH (sdlida),
El befio y todo el conjunto de aparatos ss lavan con
385 nitrogeno, y tambien las demas operacionss se realizan bajo

atmosfora de gas protector,
Daade un recipisnte ds alimentacion se bombes al intg

rior de la caldera de presion una mezcla consistente- an.

1200 g de butadieng
390 1560 9 da astirsno
30 g de dster alilico del Acido acetilacdtico.

_ ‘Se pone en marcha al agitedor (aproximadamenta
300 r,p.m.) ¥ 8o comienza a caldear. A 708C (ls presicn interior

asciende entoncel # aproximadaments 10 Bar) sa polimeriza duren

395 te 2 1/2 horas, y despuds da sgreoga, mediante bombeo, una so=
lucidn de _
40 g de dodecilbencanosulfunato sodico en
750 g da agua.,
Al cabo de otras 2 horas de polimerizacion a 7096
400 8s agrega una solucidn de
iS g de persulfato potasico en
250 g de agua; y en al transcurde de unocs 15 minutos se

agrega dosificadaments una mezcla a base de
180 g de aestireno y ‘
405 60 g de acide acrflico,
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El tismpo de la postreactiion asciends a 3 horas (asi
miemo a 708C), A continuacion ss enfria la caldera, se airea y
se Piltra el producto.
£: contenida de sdlido asciends e aproximstaments 42
410 %. La cantidad de cosguls os pequeia.
. Elsmplo 83
Se procede del mismo modo que ha sido descr&&q”aﬂ al
sjemplo ?; ei bien la cantidad total de estireno (1?¢0ig? 8o sug
tituys por viniltolueno,

415 Ejemplo 83

5¢ procaeds del mismo modo que ha aido descritoc en sl
& jomplo 7; 8i bion la mited del estirena (780 g en la carga pri
mers y 90 g en la adicion doaificeda pastarior) se sustituye
por viniltolusno, . -

420 Ejemple 10 do comparscidén, no conforme o Snventos

Se procede del mismo modo qua ha sido descrito an ol
ejemple 7, si bien no sm smplea a la voz ester alilico del aci
do acetilacéticn; y la cantidad de agua en el bsfio do la dispez
sion sa reduce en $0, a 3000 g,

425 Para la elaboraéi&n de les pinturas s bass de disper
sionas can una alta adhorancia en humsdo, %8 mezclsn 1as dise
porsiones con una Suspension de pigmantéa. Tgles susfignsioncs
da pigmentos, llamadas tombién mases do pigmentos o pastas do
pigmentos, qus Son apropisdas para la utilizacion sn pinturas

430 & base te dispersiones poca pigmsntadas, y on easpecisl en bin-
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turas brillantss; consisten; por‘ejemplo; en dioxido de tita>
niu; disparsp uniformemontes en agua, Por lo gsneral contignen
coloidee protectores, tales como derivados de la celuluaa? por
a;jamplo; hidroxietﬂceluloaa; y dispersantes; per ejemplo, Ba-
435 laes dal acido polimetacrilice o pnliacrilico, o polifosfato
sodico, Componantes usuales de la suspansion de pigmentos son
asimismo agentes da'conaervacién«antim;crpbianns; agentes anties
pumontea; estabilizadores del pH y cargas, Pigmentos ,c;a’ dioxie
do de titanio especialmaente apropiados eon al rutile y‘ia ana=-
440 tasa. Pars las pinturas brillantes es importante que el diame-
tro medioc de la ne!ticula del pigmento se encuentrs sn las pro
xinidades del 1fmite inferior de la longitud de las ondes lumi
nneaa; es dacir;‘que soa de aproximadamentes 0;4 8 O;ZHfu, Para
1a slaboracidn d? pinturas ma?a poco pigmentadas se puedsn
445 amplear a la vez, par ajgmplo, pigmentos eaphcialag de si11qa~
toa; ricos an auperficiaj Pinturas mate ricas en aglomerants
proporcionan recubrimisntos que pueden limplarse bisn, La pasta
de pigmanto: pueds contener naturalments tambidn pigmentos da
color, pera el tono des color se pusde ajustar también dal mismo
453 modo mstizando la pintura a base da dispersison confeccionada
con pigmento blanco,
. Le auapgnsién'ﬂa pigmentos ee pusde preparar par los
métodas conocidos, por ajamplo; mediante disparsi&n del pigmen
to &en 8l d;snlvsnte; o bien en molinoe de bolas o de chorro de

455 ' arena, Pare su utilizacidn en pinturas brillantes, la suspensién
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de pigmentos no debs contener cantidgdes sustaﬁcialsa de gru=
pas de pigmentus; puesto qus ‘gstos menoscaban el brillo,
Bien s=a a 1§<di§pgrsi6n, o bien a la pintura termi
nadg a baa? de a;la, ae_puadan agregar materiales guxlliares;
tales como, por ejemplo, plastificantes, agentes reticulantes;
sustancigg "tamppn"; agentes sspesadoras,agentes de tixotropi-
zacién; antioxidgntgs; resinas alcidicas o aceites secantes,
Los plastificantes no son a este garticular.disq§ven§§s mencig
nados al principio camo los agentes censolidadores déilinpeli-
cula, de afectq §an‘solovtempogalz sino co@puestos qomo;al.q;k
butilftalat8, que rebajan la temperatura de Pormacien de la pg
liqq;g; y qﬁe permanecen durante bastante tiempo en el polimg
rizado, o o _ _ L
Para el snsayo de la adherencia en gﬁ@gdu aagé;ahg

raron pinturas brillantes de acusrdo con la receta siguiente:

1. Agua Lo ) 41,0 partes 4n peso
Solucidn acupsz al 3% de RTylose H 20 is;s partes gn.pgso
RCalgon'N (so1ido) 0,4 partes en peso
Dispersante PA 30 3;0 partes en peso
Amoniaco sl 25 % i,ﬂ partes en peso
Agente de conssrvacién 2;0 partes en peso
Agente antiespumants 3;0 partes en peso
Dioxido de titanio iéé;o partes an pesu;tg

mafio de’grano!
0,2 2 Dy4p

142~-prapilenglicol 10,0 partes sn peso,
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i, wiveers B

se dispersan y despuos

2, oo emplean 843;0 partes en peso de la dispersion (con 42%
de contenido de sdlido) qus, on caso de que el valor pH
no sea suparior a aproximadamenta 7; se mezcla con 2,0 pag
tes en peso de amonjaco al 25%,

A continuacion se agraga lentamante, agitando, una mezcla

de . '
3, butildiglicolacetato 10,0 partes en paso, Yy
1,2-propilenglécol 27,0 partes en peso.

Los componantes liquidoa y respectivamente solubles
citados sn i., con la excepcién del 1,2-propilenglicol, se uier
ten en un recipiente con agitador en sl orden de sucesicn cita
do; disparséndoae en ellos sl pigmento con un mecanismo disol=
vente, A continuacion se agraga el i;?-propilenglicol. Da esta
pasts de pigmantos ss prepard una cantidad bastante grande, con
objeto de garantizar para la mezcla con las distintas.aispersig
nes que han de sar ensayadas condicianes igualas; por djampla;
con respscto a la dispersién de los piomentos,

Para la elaboracidn de las diversas pinturas se tomd
de la pasta de pigmesntos la parte correspondiasnte y; por los
procedimientos citados en la recsta ds mas arriba; se mezcle can
ayuda ds un agitadar poco rGVOlucionédo con las dispersiones;
preparadas aproximadamsnte 1 dfa antes, A continuacion se agre
garon los disclventes mencionados en 3, Después de confacciona~

das totalments, se tamizan las pinturas,
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Después de 1 dia de parmanencia se aplicaron estas
pintuyas brillantes sobre placas dq vidrio y sqbra~chapaa ds
acera, sobrq laa qus previamente se habia'pulvanizado un barniz
b:illqnta de resina alcidica pigmantado; que saca al aire, y que
después de seco se dejo envejecer durante 24 horas a 1008C, Se
utilizé un conformader de palfcula con Qna altura de ranura de
Zoo/um. Al cabo de 24 horas de secado de las pinturaqﬁyzillan_
tes, fusron snsayadas sn cuanto a adherencia sn hﬁmedn,.gor los
métodos descritos a contingacion,

{, Tost de abrasian

En un abrasimatro-mecénico; tal como ge desctiba; por
gjemplo, en la solicitud de patente alsmana publicada n®
2,262, 956, y similar a la "Uashability and Abrasion Machine"
da Gatdnar, si bisn con un radartido de aproximadamantd 1,20 m,
se colocan las placas de vidrio preparadas de tal modo, qua las
peliculas preducidas por las pinturas a base de dispersiones se
shcuentren perpendiculares con respecto a la direccion de des-
plazamiento del cepillo, Debido a lo largo del recorrido, se
pueden analizar unas 15 pinturas en una miama atapa ds ehsayo.
S8 emplea un cepillo de cerda, que al comisnzo del ensayo,
se humedsce con agua destilada, El recorride del gepillu S8 To=-
cia dqranta el ensayo asimismo con agua destilada, de quq que
la huella del cepillo esta recubjerta constentemente con una
pelicula de agua, Si la adhersncia en humedo es insuficiente,

bastan pocas pasadas del cepillo para que la pintura a base de
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dispersiones sea desplazada de ls base por el cepillo, romplen
dase en el limite sntre pelicula humodacida y peliculs ssca. La
adherencia en humedo es tanto mejar; mientras mas pasadas ofeg
tue el cepillo para desplazar la palfcula, Existe una adhéran—
cia en himedo optima cuando al cabo do 3000 pasadas del capi-
1llo (1 pasada de® cepillo o8 una carrera do ida y vuolta), la
palicula ho ha sido desplazada todavia de la huella himeda del

. a

copillo,

2, Test de condensacion _
| Se utiliza a ests respecto un termostato rectangular,

que hasts la mitad estaba llena con agua de 508C, y en cuya ca
mara de gaa; de por encima de la superficie del agua, asta mon
tado un ventilador. Ls abertura superiocr g Tecubre con las chg
pas de scero preparadas - con la superficie de ensayo hacis aba
jn-; quedando_con ello cerradae. El termostato se encusntra en
una hébitacian mentenida a 230C, Debido a la diferencia da tem
peratura; sp condensa vapor de agua en la cara inferior de las
chapas, actuando sobre las peliculaa formadas por las pinturas
brillantss, Al cabo de en cada casa ;5 minutos de tiemps de ac-
tuacion, se retiran las placas y se critican,

Una adherencia en hﬁme@a insuficiento se manifiesta
en la formacion de burbujas entre la p?ntura a bzsa de dispar-
siones, y al barniz de resina alcidica, asf como en la facili-
dad de corrimiento de la palicula; por ejépplo, con la yems del

dedo, Sisnds busna la adherencia en himedo, la psliculs esta



560

565

570

575

- 27 =

todavia exenta de burbujas incluso al cabo de 4 horas, y no pus=
de sar corrida,

Los rasultados de los ensayos los musstra la, tabla II,

Tabla 1
Recogilacion de las rasultedos de lod ansayoss:
Test de abrasion Estabilidad

Ejemplo Nimero de pasadas dobles del en sl test de

no cepillo condensaBian

1 ~ >3000 > 4=_ heras,

2 53000 > 4 horas,

3 3000 ' > 4 horas,

4 ' 170 < 15 minutos,”

)} Ejemplo de comparacion no conforme al invento,

7 n1). Proce#imianto para la“obtenciﬁq de qiapeféiones
acuosas de plasticos apropiadas bara;la slaboracion da pinturas
con una alta adherencia en h&mado; por medio de la copolimeri-
zacion de los monomeros siguientes: '

R) 20 » 80 % en peso, con prefersncia 40 ~ 60% en peso,
con relacion a la cantidad total de los mongmeros, de
los monomeros endurecsdores matilmetacrilato; aestireno
y/o viniltolueno; '

B) 20 - 80 % sn peso; con preferancia 40 - 60 % en peso;

con relacion a la cantidad total de los mondmeras, de
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580 monameros plastificantes del grupo de los asteres acri
licos que en el radical slcohol llsvan un radical slcg
hilo lineel o ramificado con 2 s B atomos de carbono,

o dienos conjugados con 4 a B atomos da carbone, que
eventualmente pueden sstar sustituidos con halégeno;

585 C) 0,1~ 53 en peso de 4cido ecrilico, acido metacrilice,
acrilamida y/o metacrilamida, caracterizado porque en
1a polimerizascidn se emplse & la vez adicicnalmenta

D) 0,5 -10% en peso de un éster acetilacético de la for-
mula gesneral

590 0 0 R f.!‘
[]

" 1]

CHg=CCHy=CmX~CsC~H, significendo x = =O=, =0-CHy= §
(1]

"

~0~CHy=CHy=0~C~, y 8iondo R = H & CHy y R = W § CH,

2). Procedimiento de acuerda con la reivindicacidn 1;
caracterizado porque en la polimerizacion se emplesn a la vez

595 1 = 5% en peso del éster acetilacético,
3) " PROCEDIMIENTO PARA OBTENER DISPERSIONES DE pLjS~
Ticos",
Esta memoria consta de 28 hojas foliadas y mecanogra-

fisdes por un solo lado de 8US caras,

madrid, 2 de Agostof29,4vgza
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