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cen métodos para la obtencidn de emulsiones acuosas de deriva—

Los medios de revestimiento acuosos, por ejemploj-
para el. lacado de muebles han contenido hasts ahora por lo
general resinas sintéticas, tales como polimeros de acrilo o

8steres de celulosa como formadores de pelicula. Ya se cono-

dos de celulosa adecuados que se déscriben, por ejemplo, en
la publicacidén alemans DAS l 286 672 y en la patente US 3 615
792. Las emulsiones de ésteres de celulosa, por ejemplo, de
nitrocelulosa, no se pueden emplear como unigos aglutinantes
para los revestimientos ya que dan unas péliéulas fragiles y
quebradizas., Se han de combinar con resinas ceténicas o copo-
1li{meros de acetato de vinilo parz logrsr revestimientos bri-
llantes con buenas propiedades mecénicas.

Para el lacado de madera o msteriales similares
se emplean el &ster de celulosa, por ejemplo, la nitrocelulosa
en la mayoria de los casos en combinscidn con resinas alqui-
dicas. ©sta combinacidén conduce a revestimientos de alto bri-
1llo, durezs suficiente, buena elasticidad y un excelente flujo
de poros, pero no es posible trabajar con emulsiones acuosas,
y hasta shora se han de elaborar estas combinaciones desde
soluciones_orgénicas. Todos los enssyos efectuados hasta sho=-
ra para emulsionar las resinas alquidicas y &steres de celu-
losa conducen bien a emulsiones de una estabilidad insuficien-
te o & emulsiones con particulas demgsisdo bastas, que no per-
miten el fluido a revestimientos brillantes.

El objeto de le presente invencidn son digper-
siones acuosas de medios de revestimiento de 5 - 50 partes en
peso de éster de celulosa, 5 - 30 partes en peso de plastifi-

cante, 5 - 50 partes en peso de resina alquidica, 30 . 80 par< -

tes en peso de sgua ¥ 0;5 - 10 partes en peso de emulsionante,
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que como emulsionsnte contienen un homo- o copolimero de alco
hol vin{lico y como resona alquidice una resina slquidica de
aceite corto con un 5 - 50 % en peso de aceite.

Estas dispersiones son estsbles y suministran
revestimientos brillantes impecables;

Otro objeto de la presente invencidn es un pro=-
cedimiento para la obtencidn de tales dispersiones de agentes
de revestimiento que se caracteriza porque &steres de ceiulosa
resina alquidics y plastificsnte se disuelven en un disolvent%
orgénico, esta solucidén se disperss en uns solucidén de emul-
sionante y sgus y el disolvente orgnico se retira destilati-
vamente.

De especial importancia para la estabilidad de
la dispersibn, asi como tsmbién paras su comportamiento en la
formacidén de pelicula es el tamafio de'las particulas disper-
sadas. Segln la invencidn es preferentemente de 0,1 hassta 0,5
Vo y tempoco despuds de un largo aslmacensmiento & 5 =~ 50°¢
varian en forme esencial,

' Los &ésteres de celulosa, que se pueden emplear
seglin la invencidn son, especislmente, scetato de celulosa,
acetobutirato de celulosa, acetatobenzosto de celulosa y sor-
batoacetato de celuloss y las mezclas de estos ésteres, Espe-
cislmente adecusds es la nitroceluloss, por ejemplo, en las
calidedes de lana de colodium ususles, es decir, bsteres de
8cido celuloss=nitrico con un contenido en nitrdgeno de un
10,2 hasta 12,4 % en peso.

Plastificentes en el sentido de la invencidn
son especialmente los ésteres, tales como ftalsto dibuti{lico,,

ftalato dioctilico, ftalato diciclohex{lico, adipato dibutili-

co, adipato bencilbutflico, adipsto dioctilico, ésteres del
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3

dcido fosférico, tales como fosfato tricresilido, fosfato tri-
fenflico, fosfato trioct{lico y también la N-metilsmids del
&cido bencenosulfénico.

Como resinss slqufdicas entran preferentemente
en consideracidn las resinss alqui@icas modificadas con 4cido |
oleico o &cido graso. Bajo resinas alquidicaé'ée entienden
los poliésteres obtenidos sqgﬁn procedimientos conocidos de
alcoholes y bcidos carboxilicos, de la clase tal y como se
definen, por ejemplo, en Ullmanns Enzyklop#die der Yechnischen
Chemie o se’describen en D. H. Solomon, The Chemistry of Or-
ganic Filmformers, pég. 75~l0l. Por lo genersl los alcoholes
smpleados contienen 1 hasta 15, preferentemente 2 hasta 6 &to-
mos de carbono, los 8cidos empleados o sus derivados.formado-
res de &ster 2 hastz 14, preferentemente 4 hasta 12 &tomos
de carbono, Estas resinas alquidicas se pueden mezclar en ca-
so dado con otros poliésteres, por ejemplo, también polidste~ |
res libres de aceite. _

Ejemplos de alcéholes adecuados son pentseritri-
ta, glicering, trimetilolpropano, trimetiloletano, 1,2,4~bu-
tantriol, 1,2,6-hexantriol, etilemglicol, propandiol-l,2,
prbpandiol—l,3, butandiol-l,2, -1,3 y =-1,4, neopentilglicol,
dietilenglicol, trietilgnglicol,’dipropilenglicol, hexsndiol-

1,6, 1,2- y 1,4«~bis-(hidroximetil)-ciclohexano, 2-etilpropan-

diol~l,3, 2~etilhexandiol-l,3, ciclohexandiol-l,2, -1,4, adipsg
to de bisetilenglicol; alcohol bencilico, ciclohéxanol y otros
m;noalcoholes con 1 hasta 6 &tomos de carbono. Alcoholes prefe
rentes son glicerina, trimetilolpropsno, neopentilglicol y
pentaeritrita.

Como ejemplos de componentes &cido adecuados

sesn mencionados los siguientes 4cidos carboxilicos o sus de=-
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rivados formedores de §steres: écido-ftélico; fcido isoftélicol
fcido tereftélico, &cido tetra~ y hexahidroftélico, &cido endg)
metilentetrahidroftélico, &cido succinico, &cido adipico, fci-
do sebgcico, &cido trimelitico, &cido benzoico y sus deriva=-
dos, tales como, por éjemplo, fcido p-terc.butilbenzoico, &ci-
do hexahidrobenzoico. El mas ususl es el fcido ftélico.

En las resinas alquidicas empleadas psrs las
emulsiones de revestimiento de la invencién puede ascender la
proporcidén de aceite, caiculada como triglicérido y referida
2 la resina alquidica a un 5 hasta 50 % en peso., Los 4cidos
grasos secantes y no secantes, que por lo general contienen
6 hasta 24 &tomos de carbono, se pueden emplear bien como ta=-
les o en formes de.sus ésteres de glicerina (tfiglicéridos).
Como adecuszdos son de mencionar los aceites vegetales y ani=
males, las grasas y los 4cidos graso;, tales como el aceite
de coco, de cacahuete, de ricino, de oliva, de soja, de lina-
za, de semilla de algodbén, de glazor o los acidos grasos de
estos aceites, aceite de ricino deshidratado o bien el &cido
graso de ricino, los fcidos grssos simplemente insaturados,
grasa de sebo y aceites de higado, &cido graso de aceite de
tal, asi como los Scidos grasos sintéticos.

Emulsionantes adecusdos son los homo- y copoli-
meros del alcohol vinflico, por ejemplo, los alcoholes poli-
vinflicos que se han formsdo por hidrélisis de scetato de po-
livinilo y que se encuentran en el mercado, por ejemplo, bajo
ls denominacidn Polyviol W 25/240 y W 25/140. Asimismo son
adecuados los copolimeros hidrolizedos de vinilpirrolidona
y acetato de vinilo,

Preferentemente contienen las dispersiones del

agente de revestimiento de la invencidén las resinas alquidicqg
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con un contenido en aceite de un 20 hasta 45 %.

Los medios de revestimiento de la invencidn se
pueden obtener disolviendo ls resins slquidics, el éster de c¢
lulosa y el plastificasnte en un disolvente polar, insoluble
en agua, que se puede separar por destilacidn de las emulsidn
a formar, reuniendo con la soluci6ﬁ scuosa del ‘emulsionente
¥ formando asi una emulsién Qe sceite~-en-agus por altss fuer-
za de cizallamiento. A contiﬁuacién se separs por destilacidn
el disolvente orgénico por si o como aceotropo acuoso, Disol-
ventes especiélmente adecuados son el acetato alquidico y el
propionato alquilico. La emulsidn que queda se puede diluir
con mds agua o mezclsr con un agente coalescente adecusdo. Es-
to se denomins a2 continuacién como emulsién secundaria.

Para logrer una peliculs clara y de slto brillo
se puede agregar también uno o varios sgentes de coalescencia
o de crecimiento a la dispersidn. Tienen aqui preferencias los
agentes de coalescencia que formsn un sceotropo con agus. En-
tonces se le ha de sgregar a la dispersidn tanto agente de cog
lescencia de meners que primersmente se sepere por destilacién
el aceotropo y ademds sgente de cislescencia que realice el
crecimiento de las particulas. Como tales entrsn en considerg-
cidn el etilenglicolmonometiléter, -—etiléter, -butiléterace-
tato, dietiienglicol, dietilenglicolmonobutiléter, zlcohol di-
acetdnico, acetato metilglicdlico, cetona metilamilica y diiso
butilcetona,

La enulsién primaria de &ster de celulos, resina
alquidica, emulsionsnte, plastificente, sgus y disolvente orgj
nico se obtiene en un apsrato comercidm con velocidsd perifé-
rica suficientemente alta de 5 hasta 50 m/seg, preferentemente

10 - 30 m/seg.




10

15

20

25

Ejemplos son: Ultraumur;x Tipo 45 con 10,000 r.p.m;
Homogenizador de Gsulin, disolvedores y molinos
de perlas.

Aqui no debieras ascender el ‘tiempo de emulsio-
namiento en el Ultrs-Turax & mas de 2 minutos ya que en este
caso se presente un fuerte desarrollo de calor. Este tiempo
'es suficiente para producir.de los comﬁonentes de la ulterior

emulsibén pequefias psrticulas en forma de bolitas de 0,1 - 0,5

/uo

Ejemplo 1

Se prepard una solucidn en scetato de etilo de:
100 g de recortes de nitroceluloss con aproximadsmente un 12 %
de nitrégeno, Norma 24 E seglin DIN 53 179
_compuests de un 82 % de lans &e colodium y 18 % de
ftalato dibutilico
100 g de resins alquidica de 8éido graso de aceite de cacshue-~

te con un contenido en aceite de un 41 %

300 g de acetsto de etilo
500 & '

Después de agiter lentsmente durante unas 3 ho-
ras se obtuvo una éolucién clara que se reunid bajo lenta
agitacién con 300 g de una solucidn escuosa al 3 % de alcohol
polivinilicd;tPolyviol W 25/140). A continuacibén se disperséd
la mezcla en un dispersador de laboratorio Ultra-Turex Tipo 45
dursnte 2 minutos sumentando la velocided periférica sin esca-
lonamiento hasta 10.000 r.p.m. El disolverite se sepsrd bajo
presién reducids. Se obtiene ssu unz emulsidn primaeris de un
40 % de contenido en éélidos y una'viscosi@ad de salida de 34

seg. en ls cops DIN-4, que se sigue elaboresndo en el ejemplo
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Ejemplo comparativo

Se prepard una dispersién como descrito en el
ejemplo 1. En lugar del slcohod polivinilico se emplearon 300
g de una solucidn acuosa de un éstér de Scido graso no iondge-
no (Emulsionante Emulphor ELCde la BASF). Se obtiene una emul-
cibén dursnte breve fiempo esfable cuya determinacién del cua;

dro de particulas did un tamsfio promedio de LB/u.

Ejemplo 2
' Se prepard una dispersidn de:
100 g de‘resina alqufdica de 4cido graso de aceite dé cacghue~
te con un contenido en sceite de un 41 %
100 g de recortes de nitrocelulosa como en el ejemplo 1

300 g de sceteato de etilo
200 g

Despubs de agitar dursnte 3 horas se obtuvo una
solucibén clers que se reunid con 500 g de una solucibén al 2,5
% de alcohol polivinilico (Polyviol W 25/140) en asua. A con
tinuacidn se procede como descrito bejo la dispersién l. Se
obtiene una emulsidn primaris con aproximadsmente un 29 % de
contenido en sélidos y una viscosidsd de salids de 28 seg. en

la copa DIN 4.

‘Ejemplos de splicacidn

Ejemplo 1 (Comparscidn)
Se prepard uns lacas de la siguiente composicidn;
Resina alquidice de 4cido graso de aceite

de cacahuete con un 41 % de aceite, al
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&cido nitrico con aproximsdsmente

60 % en xileno 152 partes en peso

Lana de collodium (celulosa-éster de

un 12 ¥ de nitrégeno) Tipo normaliza-

do 24 E, DIN 53 179 como recortes 111l partes en peso
Ftalato dibutilico 8 partes en peso
Etilenglicolmonoetiléter 59 partes en peso
Acetato de butilo - 190 partes en peso
Acetato de etilo ’ 140 partes en peso
Xileno V 300 partes en peso
Acetato etilglicdlico : 40 partes en peso

La laca resultante presenta uns viscosidad
correspondiente a un tiempo de salida de umos 30 segundos,
medido -seglin DIN 53 211 (copes DIN-4). El endurecimiento a

peliculas y el enjuiciemiento se dééc?ibe en la Tabla 1.

Ejemplo 2
Se prepara una dispersibn de la siguiente com-
posicidn:

Dispersién del ejemplo 1, al 40 % en sgua 550 -partes en peso

Ftalato dibutilico 10 partes en peso
Etilenglicolmonometiléter A . 124 psrtes en peso
Acetato etilglicdlico 44 partes en peso
4umetil=d=hidroxipentaninag=2 32 partes en peso
Agua 234 partes en peso
Diluyente (Sulfonato alquilbencénico) 6 partes en peso

La dispersién resultente muestrs una viscosidad
correspondiente a un tiempo de salida de unos 12 gegundos, me-
dico segin DIN 53 21l.
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Ejemplo 1 Ejemplo 2
Secado hasts estar libre de
pegajosidad, en minutos 20 35
Dureza al péndulo segin Albert- g
Koenig DIN 53 157 )
después de 1 hors 80 seg. 30 ses&-
3 horas 102 sesg. 78 seBe
3 : 5 horas 112 seg. 100 seg.
24 horas 116 seg. 114 sege.
Resistencia al agua1> ) 1l/2
0/1 ,
Resistencia sl alcoholz) 4
Brillo seg. Gardner 60° 88 82
Trgbajado encima después de un Sin resul- Sin. resul-
dlmacenamiento a 50° con la la- tados des- fados des-
cs segfin el ejemplo 1 pues de 25 pues de 25
dias dias
Vida de serviecio en horas ilimiteda ilimitada

1) La comprobacién se efectua después de almacenar la placa

de ensayo durante una semana a 20°C mediante solicitud

con un tampdn de algodén impregnado en agua. Duracién se

la solicitud 8 horss.

2) Conforme a 1, en lugar de agua solucidén acuosa al 50 % de

alcohol etilico
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Yegerita suficientemente la nsturaleza del in-
vento, asi como la forma de realizarlo em la préctica, debe
hacerse conster que las disposiciones anteriormente indicadas
pueden ser objeto de modificaciones de detalle en cuasnto no

alteren su principio fundamental.
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Reivindicaciones

1.~ Procedimiento para la obtencidén de medios
de revestimiento scuosos compuestos de 5 - 50 partes en peso
de é&ster de nitrocélulosa, 5 - 30 partes en peso de plasti=-
ficante, 5 - 50 partes en peso de resina alquidica, 30 - 80
partes en peso de agua ¥y 0,5(— 10 partes en peso de emulsio-
nante, componiendose éste ﬁlfimo de unAhomo- u copolimero
de alcohol vinilico y conteniendo como resina slquidics una
resina alquidica de aceite corto con un 5'— 50 % en peso de
aceite, caracterizado porque el &ster de celulosa, ls resins
alquidica y el plastificsnte se disuelven en un disolvente
orgénico, esta solucidn se dispersa en una solucién del emul-
sionsnte en aguas y el disolvente orgénico se retira destila-

tivamente. '

2.~ Procedimiento pars la obtencidén de medios
de revestimiento acuosos, tal y comé queda sustancialmente

descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 11 hojas escritas z mé-

/

quing por una sola cara,

Medrid, 29 thE 1973
BAYER AKTIENGESELLSCEAET

(Perandop Ju Sunroz INis
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