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MEMORIA DESCRIPTIVA

La presente invención considera un aglutinante 
para pintaras y barnices, a base de una dispersión acuosa 
de butiral polivinilico.

5. Los acótales polivin ílicos tienen propiedades

interesantes cuando se utilizan como revestimiento, pero 
hasta hoy era necesario emplearlos disueltos en disolventes 
orgánicos.

Se han descrito diversos procedimientos que 
10. permiten obtener dispersiones acuosas de acétalos polivin í­

licos.
Estas dispersiones, sin  embargo, presentaban 

cierto número de inconvenientes, por ejempio, una propora­
ción de extracto seco insuficiente, alrededor del 15 %, y 

15.. la  presencia de cantidades demasiado grandes de producto 
hidrosoluble, como agente emulsificante o coloide protec­
tor. Estos inconvenientes impedían o limitaban mucho e l 

empleo do dichas dispersiones en los barnices o pinturas 
utilizados especialmente como capa primaria sobro un me- 

20* t a l  o capa anticorrosiva.
Actualmente se han encontrado aglutinantes 

para barnices y pinturas, destinados especialmente para 
revestir metales de hierro, a base de una dispersión acuo- 

_ sa  de butiral poliv in ilico , caracterizándose aquéllos por- 
25. que en la  dispersión e l  contenido de oompuestos hidrosolu- 

bles disueltos en la  fase acuosa es inferior a l 2,5 % en 
peso, respecto a l  polímero.

Los compuestos hidrosolubles comprenden esen­
cialmente unas sales constituidas por residuos o a ta lít i-
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coá, agentes tensioactivos como los omulsificantes, coloi­

des protectores y oompu.estos macromoleculares de poco pe­

so molecular.
Efectivamente, e l Peticionario ha observado que 

5. siendo las demás cosas iguales, un contenido de compues­
tos hidroaolu.bles suficientemente pequero en la  disper­
sión, disueltos en la  fase acuosa, f a c i l i t a  la  obten­

ción de capas cuya calidad es mejor.
Se prefiere como butiral polivinílico u ti-

10. lizable en forma de dispersión, de conformidad con la  
invención, un butiral que posee un contenido del grupo 
alcohol polivinílico que esté comprendido habitualmente 

entre e l  10 y 30 % y, más generalmente, entre e l 12 y 25 
%. El contenido del grupo acetato de polivinilo está com- 

15. prendido entre e l  1 y 3 %. La granulometría de las partí­
culas de butiral polivinílico es muy fina. Varía entre 
0,01 a 5 mieras para los agregados do partículas. E l taina 

ño medio está comprendido entro 0,05 y 0,1 mieras. Las 
dispersiones que so obtienen ordinariamente modianto un 

20. procedimiento clásico, contienen un extracto soco ontro 
ol 10 y 20 % on posó. Contionon, adornas del alcohol po li­
vinílico residual, restos dol catalizador ácido do conden­

sación, un aldohido que gonoralmonto os batanal y agontos 

tonsioactivos.
25, Las disporsionos obtonidas utilizando como

catalizador ácido, o l ácido fosfórico y como agento do 
acotilación una mezcla do batana! y áoido g liox ílico , van 
muy bien para ser utilizados después del tratamiento, como 
aglutinantes de barnices o pinturas, de conformidad con
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la  invención,

Generalmente se utilizan  como agentes tensioac- 

tivos los productos aniónicos corrientes del comercio, 
por ejemplo, sales alcalinas de ácidos grasos, saturados 

5. o no, de cadena larga, los alcoilarilsulfonatos o bien los 
alco ilsu lfatos alcalinos. Se manejan oantidades importan­
tes del agente tensioactivo : habitualmente del 4 a l 6 % 
en peso, en relación oon e l polímero final.

Se valora, en la dispersión, e l contenido de 
10. compuestos hidrosolubles disueltos en la fase acuosa, me­

diante e l método que se describe a continuación, e l cual 
u tiliza  las propiedades de las membranas semipermeables 
de umbral de corte elevado, las cuales dejan pasar los 
oompuestos de poco peso molecular y, llegado e l  caso,

15. los compuestos macromoleculares carboxilados, reteniendo 
en cambio las partículas del polímero :

La dispersión que se va a examinar, la  cual t ie ­

ne un contenido ponderal de materia seca oonocido t^, ex­
presado en porcentaje, se somete a una operación de ultra- 

20. filtrac ió n , haciéndola pasar por un módulo de u ltra fil-  
tración, haciéndola pasar por un módulo de u ltra filtra -  
ción de laboratorio, que está dotado Con una membrana 

¡semipermeable comercializada por e l  Peticionario con e l 
nombro*de "Ir is  3538". Se determina e l contenido en peso 

25. do materia soca en la  primera gota dol pormoado recogido 
tp , expresado en porcentaje, que es igual al que tiene 
la  fase acuosa de la  dispersión.

El contenido, en la. dispersión, de compuestos 
hidrosolubles que están disueltos en la  fase acuosa tg,
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oxprosado en tanto por ciento on poso rospocto a i  polímero, 
so áotormina por medio do la  fórmula

t  (100 - t . )
i  -  P ______ r___ _

5. La obtonoión do ana disporsión quo so pueda
u tilizar  como aglutinante do conformidad con la invención, 
so realiza generalmente partiendo do una dispersión aouo- 
sa de butiral polivin ílico, obtenida por cualquier proce­
dimiento conocido y eliminando de esta última una canti- 

10. dad suficiente de los citados compuestos hidrosolubles,
pudiéndose realizar esta eliminación, por ejemplo, median­

te u ltrafiltración  a través de una membrana semipermeable. 
Los compuestos disueltos en la  fase acuosa, durante la  uL- 
trafiltración , pasan a l permeado a través do la  membrana, 

15. mientras ae produce una desadsorción y eliminación pro­
gresivas de los compuestos hidrosolubles adsorbidos en la  
superficie de las partículas de la dispersión. Se puede 
efectuar la operación de u ltrafiltración  con una instalg  
ción clásica como la que se encuentra, por ejemplo, en la  

20. industria.
Esta instalación está representada en la  f i ­

gura única dol dibujo adjunto que es una representación 
on socción vertical. Comprendo osoncialmonto un recipien­
te 1 quo contione. la disporsión que so va a tratar , otro 

25. rocipicnto 2 quo encierra agua dosionizada, un u ltra fil-  
tro 3 y una bomba 4. El rocipicnto 2, onoima dol recipien­
te ul, asegura la  alimentación do agua dosionizada do osto 

último a travos do la  oonducción 5 y la  válvula automá-
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t ic a  6 que p o sib ilita , accionada mediante e l flotador 7; 
e l  mantenimiento del nivel constante del baño contenido en 
e l recipiente 1. La bomba 4 asegura e l paso de la  disper­
sión hacia e l u ltra filtro  3, a través de la  conducción 8.

5. Se recicla a l recipiente 1 e l concentrado liberado por e l 

u ltra filtro  3, a través de la  conducción 9 sobre la  cual 
está montado e l contador de corriente 10. Un serpentín 11 
con circulación de fluido interoambiador de calor, sumer­
gido en la  dispersión y contenido en e l recipiente 1, per- 

10. mito que se mantenga su temperatura oonstante. La conduc­

ción 12 sirve para ponsr la  instalación en regimen.
La instalación comprende asimismo las válvulas 

de cierre; 13, 14, 15, 16 y 17, así como los manómetros 

18 y 19.
Se pone en régimen la instalación y se pro­

cede así : estando la  válvula 14 cerrada y la  válvula 
13 abierta, se pone en marcha la  bomba 4 y después se 

abren las válvulas 14 y 15 y se cierra la  válvula 13.
Se regula la abertura de las válvulas 14 y 15, por apro— 

20. limaciones sucesivas, de manera qué se obtenga e l grado 
de dispersión deseado a la  presión que se quiera, repre­

sentando la  diferencia de las presiones indicadas por 
podio do los manómetros 18 y 19, la  pérdida .do carga on 

e l  u ltra filtro  3.
' Para conseguir un buen uso de la  técnica de ul-
trafiltrac ió n , es ventajoso de conformidad cqn la  inven­

ción, respetar las condiciones siguientes: j*
-  la  membrana semipermeable debe poseer un umbral de 

corte elevado, comprendido generalmente entre 5000
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y 100 000, expresado por e l valor del poso molecular 

áe las proteínas patrón en medio tamponado neutro,
-  la velocidad de paso de la dispersión a travós de la  

membrana debe ser mayor que 0,5 m/sg. y preferente-
5. ' mente oomprendida entre 1 y 2 m/sg. para evitar e l

estancamiento de la  misma, limitando la  pérdida de 
caiga en e l  u ltra filtro  y e l corte a que esté someti­
da la  dispersión,

-  la  diferencia de las presiones que existen a cada lado
10. de la  membrana, debe estar comprendida entre 0,1 y 6

bars y, preferiblemente, entre 1,5 y' 3 bars,
-  la temperatura do la dispersión debo hallarse entre 0 

y 1003 c y, preferentemente, entro 0 y 5030,

-  a l disminuir la  cantidad de perneado, cuando en la
15. dispersión aumenta e l contenido ponderal de materia

seca, es preferible realizar la u ltrafiltración  con 
un contenido en peso sensiblemente constante y com­
prendido generalmente entre é l 5 y 70 %, eventualmen 
te después de d ilu ir  y de un modo especial en e l caso 

20. de que la viscosidad de la  dispersión sea muy alta ,
-  después de parada la  instalación, debe seguir un ciclo 

de limpiado con agua para que soa sufioiento para evi­
ta r  e l estancamiento irreversible y, por consiguien­

te , la dostrucoión do la membrana.
25. Al término de la  u ltrafiltración , se puede con­

centrar la  dispersión, s i es necesario, hasta:alcanzar 
un contenido de materia seca que sea conveniente para e l 

empleo previsto.
I.as dispersiones de la  invención presentan nu-



morosas ventajas,.aparte de su extracto seoo que puede en­
contrarse entre e l 30 y 50 %. Entre otras, producen capas 

homogéneas, resistentes e impermeables a l agua y a l vapor 
de agua, pudiéndose de este modo u tilizar  como capas p ri­

marias sobre un metal.
EJEMPLO 1

i /  Obtención de la  dispersión
3

En un reactor de 6000 cm provisto de un agi­
tador tipo ancla que g ira  a 300 rev/min, se cargan:
-  4500 cm̂  de una solución acuosa a l 10 % de un alcohol 

polivin ílico que responde a las siguientes caracterís­
t ic a s : viscosidad de la  solución acuosa a l 4 % (20SC):
4 niPl indice de éster : 20

r  43,70 g de un agente emulsificante de carácter aniónico 
¡ del tipo laurilsu lfato  sódico, o sea un 6 % del polímero 

acabado.
. Se añaden con agitación durante algunos minutos: 

336 cRp de aldehido butírico que tiene e l 94,5 % de a l-  
' dehidog e l pH de la  mezcla es 5,6 después de la  homoge- 
: neización.

Se adicionan:
-  20 cm̂  de áoido fosfórico del 75 %.

El pH de la  mezcla entonces es 1,2.
Manteniéndose e l baño manta a 20SC durante 1 

hora, la temperatura de la  mezcla oscila entre 20 y 23̂ 0 
sin  aporte de calorías por ser la reacción exotérmica.
Se observa que la  mezcla cambia de aspecto durante esta 
primera hora y, más concretamente, entre los 15 y 30 min. 
Esto se traduco en un aumento y dospués una disminución
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do la volocidad. En esto intervalo do tiompo so forma 
la dispersión y laa partículas adoptan sus tamaHos defin i­

tivos.
So tormina la  bntiralizaclón o alentando la  omul- 

5. sión obtenida a 30^0 duranto 2 horas. So onfría a 25^0.
la  disporaión que ae obtiene presenta las s i ­

guientes características:

-  pH ...................................... ........  li-5
-coeficien te de butanal residual.. 0 , ^(permanece estable

con e l  tiempo;

10. -extracto  seco ................................ .15 %
-  viscosidad BROOEFIEID...................  23̂ 0 .a 50 rev/min : 15

m B1

-  tamaho de las p a r t íc u la s .............  0,1 a 1 miera.
El polímero, por s i  mismo, respondo a las s i ­

guientes características:
-  viscosidad mPl correspondiente a la solución del

polímero on alcohol etílico  95  ̂ 01 a 202C ............ 10
— % en peso do los grupos alcohol polivinílico . . . .  18,5

2/ Concentración do. la  dispersión non A lt^ ^ jl t  r^cj ĝn
Se dispono do un módulo de u ltra filt  ración que

2
20. desarrolla una superficie de u ltrafiltración d e 0,7 m , 

equipado con una membrana cuyo umbral do corto es 20000, 

comercializada por o l Peticionario con ol nembre de "Ir is  
3538" y alimentada por medio do una bomba que puede sumi­
n istrar 6 m*̂ /íh a una presión do 3 bars. Durante la  p rí— 

25. mera parte de la u ltrafiltración , se mantiene en la dig 
pensión constante la  cantidad de producto seco por me­
dio de agua desionizada. Seguidamente se concentra. Se 
mantiene la  temperatura de- la. dispersión a 25SC.
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: Una vez que han transcurrido 17 horas de ultra-

filtrac ió n , se obtiene una emulsión que presenta las ca­
racterísticas siguientes:
'* - E S  .............................................. . ,35%

5. -  Viscosidad BROOEFIELD . . . . . . . . . .  2,5 rev/min. :
320 mPl 

50 rev/min :
290 mPl

-  pH 1,5
10. Esta emulsión u ltrafiltrada, en relación con

la  emulsión in ic ia l, tiene la ventaja de que posee un
¡
extracto seco y una viscosidad que son adecuados para su 
correcto empleo en la  industria.

E l contenido (expresado en porcentaje) de com- 
15. puestos hidrosolubles, respecto a l polímero, que era su­

perior a l 8% antes de u ltra filtra r , desciende hasta apro­
ximadamente e l 2,4 % en la  dispersión u ltrafiltrada.

Se deposita la  misma sobre las placas de acero 
de 8 x 12 cm mediante centrifugación. Se forma un depósi­

to. to de algunas mieras, que se seca durante 3 min. a 1402C,
$e depositan 4 capas sucesivas y se obtiene un revestimien 
to f in a l seco de aproximadamente 25 mieras e l  cual es muy 
adherente a l ensayo del raspado con peine (norma BF T 30038) 
y presenta buena flexib ilidad a l ensayo do embutición 

25. ERICHSEN (norma NF T 30019). Esta oapa resisto  más de 300 
h a l ensayo de resistencia fronte a la  niebla salina (nor­
ma NF X 41002) sin  que aparezca herrumbre.

EJEMPLO 2
Se opera como en e l  ejemplo 1, pero se modi—
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fio a  algo la  composición de la dispersión:

- 10 cm̂  de áoido fosfórico en vez de 20,
¡r* 302,5 cm̂  de aldehido butírico en lugar de 336 cm*̂  

y adición da 27,2 cm de ácido g liox ílico .
5. La dispersión presenta las mismas caracte­

rísticas f ís ic a s  que las obtenidas en e l  ejemplo 1, pero 
la  temperatura do filmogénesis es de 4520.

Se deposita la dispersión sobre placa de ace­
ro mediante centrifugación. Se ha probado un ravesti- 

10. miento de aproximadamente 25 mieras, depositado en 4 ca­
pas, consiguiéndose una adherencia muy buena a l ensayo 
del raspado con peine y buena flexib ilidad a l ensayo de 

embutición BRICHSEN.
Esta capa resiste más de 500 h a l  ensayo de 

15. resistencia frente a la niebla salina sin  que aparezca 
herrumbre y se observa una excelente conservación do la  
adherencia sobro e l soporte, una vez terminado e l ensayo 

do la  niebla salina.
EJEMPLO 3

20. So prepara una pintura : so dispersan 100 g do

óxido do titanio ón polvo con 56,5 g do una solución acuo­
sa a l 2 % do un poliacrilato alcalino, vondido oon ol 
nombro do OROTAN 850, mediante la  cooperación do una tur- 

. bina quo g ira  a 1000 rov/min. So vuelvo a añadir, con agi- 
25. tación modorada (500 rov/ánin), 380 g do una emulsión do 

butiral, preparada como on ol ojomplo 1 y quo contiono 
un oxtracto soco del 35 %. Se deja en reposo 24 h y des­
pués se aplica esta pintura por centrifugación sobre las 
placas de acoro, de manera que se obtenga una capa de
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un solo estrato. -Se seca durante 5 min. a 1403C.
' Esta pintura está dotada con una adherencia ex­

celente, cuando se somete a l ensayo del raspado y ofrece 
una flexib ilidad  muy búóha a l ensayo de embutición. Pue- 

5. de serv ir de capa primaria para las capas de acabado con­
seguidas con otros aglutinantes como, por ejemplo, las re­
sinas glicexaft'álicas o resinas aceto-cloruro maleteas.
, E l sistema oomplejo posee una resistencia per­
fecta,  después de más de 300 h de estar sometida a l ensa- 

10. yo de la  niebla salina. No se demuestra la existencia de 

herrumbre.

REIVINDICACIONES

; Descrito e l objeto del presente invento se de-

j  " 15. daran  nuevas y de propia invención las siguientes re i-  

'*'*'* vindicaciones.
1. Procedimiento para la  preparación do un aglu- 

: tinanto para barnices y pinturas, destinados especialmente

_ a l  revestimiento do metales férricos, esencialmente oons- 

20. titu id a  a base do una dispersión acuosa de butiral poli- 
yiní-lico, caráeterizado porque en su realización compren­
de, en 'mo dispersión acuosa de butiral polivinílico, re­
ducir e l contenido de- compuestos hidrosolubles disueltos 
én la fase acuosa hasta un porcentaje in ferior a l 2,5%

25. en peso respecto a l polímero, en cuya realización se so­
mete la. citada dispersión acuosa de butiral p o liv in íli-  
co, previamente obtenida por métodos usuales, a una p ri­
mera fase de u ltrafiltración  a través de una membrana 
semipermeable quo prosonta un umbral de corte comprendí-
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. do entro 5.000 y 100.000 expresado en valor de peso mole- 

calar de proteínas patrón en on medio tampona neutro, en 
cuya primera fase do altrafiltrac ión  se mantiene constan­

te ol contenido ponderal do materia soca, concentrándose 
5. despaós ovontaalmonto ls  dispersión rcsnltanto on ana so­

ganda fase de n ltrafiltración , hasta alcanzar un contenido 
en extr&cto seco preferentemente entre 35 y 50 %.

2. Procedimiento para la preparación de on 
aglatinante para barnices y pintoras destinado especial- 

10. mentó a l revestimiento de metales férricos.
Según se describe y reivindica on la presente 

memoria descriptiva que consta de 13 páginas foliadas y 
escritas a máquina por ana sola de sos caras y 1 lámina 
de dibujos.

15. Madrid, a 21 A8R. 1978' !
BHONE-POULENC INDUSTRIES 

jAtMa tsERN

Firmado: JESUS PiCAZO
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