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~ MEMORLA DESCRIPTIVA
La presente inyencién considera wr sglubinente
para plnturas y bamices, g bage de una dispersidn acuosa
de butiral polivinilico.

5. Ios acetales polivinilicos tienen propiedades
interesantes cuando se uwbilizan como revestimiento, pero
hagta hoy era necesario emplearlos dlsueltos en digolventes
oxganicosg. ‘ _

i Se han descrito diversos procedimientos que
10. permiten obtoner dispersionss acuosas de acebales polivini-
licos. ' '
Egtas digpersgiones, s?n embargo, presentaban
clexrto nﬁ:ﬁem de inconvenientes, por ejemplo, uma propo::»'-

- _ cidén de extracto Seco insuficiente, alrededor del 15 %, ¥

5. 1a presencia'dg cantidades demasiado grandes de preducto
hidyosolaple; como agente emulsificante o cololde piotecQ
tor. Estos inconvenientes impedian.o limitabgn mucho el
empleo do dichas dispersiones on los bamices o pinturas
ubllizados ospecialmente como capa primgrlia sobre un me -

2. %al o capa anticorrosiva.

 Ackualmente se han encontrado aglubinantes
pare bamices y pluburas, qestinados agpeclaglmente para
revestir metales de'hieimo3 a bose de una dispersidén acuo-

- ga de bublral polivinilico, caracterizandose aguéllos por—

5. éus en la dispersion el contenido de compuestos h@dxosolué
bles disueltos on la fase mcuosa eg inferior al 2,5 % en
peso,.rGSpecto al polimero.

-Log compuestos hidrosolubles comprenden esen-

cialmente unas sales constituidas por residuos cataliti-
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cod, sgentes tensloactlivos como los onmulgificentes, colol~
des protectores y compusstos mecromoleculares de poco po=
go molecular. ‘

BEfectivamente, el Pe#icionario ha observado que
siendo las demés cosas iguales, un contenido de compuesw
tos pidrosolubles suficientemenﬁo.pequeﬁb en la dlsper—
gidén, dlsucltos en la fase acuosa, facllita la obienw
cién de capas cuya calldad 6s mejor.

Se prefiere como bublral polivinilico uti-
1izable on forma de dispersién, de conformidad con la
invencién; wn bubtiral que posee un contenldo del grupo
alcohol polivinilico que esté comprendide habitualmente
entre el 10 ¥ So 4 y, mas generalmente, entre 6l 12y &5
%. Bl contenido del grupo acetato de polivinilo esta com-
prendido entre el 1y 3 %. Ia grenulometria de led parti-~
culas de butiral polivinilico es muy fina. Varia ontre
0,01 a 5 micres para los agregados de.pa;%iculas. Bl ‘tamg,
o medio osté comprendido emtro 0,05 y 0,1 micras., Las o
dispersionss quec €6 op%ienen ordinariamonte medianto un
procodimionto clagico, contlenen un oxtracto soco ontre
el 10 y 20 % on posd. Combienon, adomés dol nlcohol poli~
viniligo xesiduali_xestos aél catalizador acido de condons-
sacidn, un eldohido quo gonmeralmonto 08 butanal y sgontos
tongloactivos.

B Lag dis;orsionos obtonidas utllizando cowmo
oatalizador dcido, ol dcido fosforico y como agento 4o
acotilacidn uma mozcla do butanal ¥ goido glioxilico, van
muy blen para ser utllizados desPuég del tratamiento, como

sglutinantes de bammlces o pinturas, de conformided con
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la invencion, _

Generalmente se wblilizan como agentes tensioac—
bivos los productos enidnicos corriemtes del comercio,
por ejemplo, sales alcalinas de &eidos grasos, saturados
¢ no, de cadeng 1anga; los alcollaxilsulfonatos o bien los
alcoilsulfatos alcalinos. Se mgne jan cantidades ;mpo:'tan~
tes del agente tensloactivo .: hebituglmente del 4 al 6 %
en peso, on zelaciép gon el polimero final.

Se valora, en la dispersién, el conmbenido de
compuestos hidrosolubles disueltos en la fasge acuosa, me~
diente el método que se describe a combinuacidn, el cual
utiliza lag propledades de‘las membrangs semipermeables
de umbral 4e corte elevado, las cualss dejan pasar los
ocompuestos de poco peso molecular y, llegado el caso,
los compuestos pacmmoleculares carbox;'.lados, reteniendo
en cambio lag parbiculas del polimero )

Ia digpersidn que se va a examinar, la cual tie~
ne un contenido ponﬂej:al de materla sece oconocido 1:&, exw-
presado en'porcen'baje, 'se somete a una operacidn de ulbra~-
:E‘iltrac:t.én, hacidéndola pagar por un modulo de ultrafil-
tracion, haciénﬂ.ola_pasar por un modulo de ultrafiltra-
Ecic'an de laboratorio, que esta dotado don una membrana
Esemipe'meable comereializada por el Potlclonario con el
nombre ‘de "Lris 3538". Se determina el contenlido en peso
%10 matoria socq on la pximc:'ra gota dol permeado rocogldo
%P, oxPrcsaab en porcentaje, que es igual al que tlense
la fage acwosa de la d:i'.Spexsién. _

El contenido, en la dispersidn, de compuestos

hidrosolubles que es-bénrdisueltos en la Ffase acuosa ~!:s,,
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oxprcsado en tanbo por olonto on poso rospocto al polimoro,
g0 detorming por modio do la £érmula
b, (100 ~ )
8
By

La obtoneidén do wma disporsidn que sc pucda
utilizar como aglutinante do conformided oon la Lmvencién,
go realiza gonoralmonto partiondo do una dispersidn scuow
ga de bubiral polivinilico, obtenida por cualguier proce= '
dimiento conocido y eliminondo de esta Gltima una canti-
dad suficiente de los citados compuegﬁos hideSOlgbles,
pudiéndose realizar esta eliminacidn, pof ojemplo, medlan—
o ultrafiltracién a través de una membrens semlpeimegble.
ios compuesto$ disueltos en la fase acuosa; durante la u;—
trafiltracién, pason al permeado a Hravés de la membrana,
mlentras ge produce una desadsorclén y eliminacion pro-
gxesivas de los compue stos hidrosolubles adgorbidos en la
superficie de las particulass de la dlspersion. Se pusde
efectuar la operacidn de ultrafiltrao%én con una instelg
eidn clésica como la que S6 encusmbra, pox ejomplo, en la
Indusgtria.

Bota instalocidn esta xeprosonfada on la Pi-
gura dnica dol dlbujo adjunto que e una ropresontaclon -
on goceldn vortical. Comprendo osonclalmentc un rogipion;
to 1 quo conbieone. la disporsion que se va a tratar, otro
roclpicnte 2 quo egoierra agua dosiopizada, un ultrafll-
tro 3 y una bomba 4. El rociplonto 2, oncima dol rociplon-
o1, asogura la alimontacién do agua doslonlzada do osto

§ltimo o travds do 1ls conduceldn 5 y la valvula automé-
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tilca 6 que posibilita, acclonada mediante el flotador 7;
o1 mentenimiento del nivel constante del bafio comtenldo en
iel xecipién-bé 1. Is bomba 4 asegura ol paso de la disper-
gidn hacla ol ultresiltro 3, a través de la comducclon 8.
Se reclcla al'recipien'[;e 1 el concentrado liberado por sl .
ultrafiltro 3, a través de la condumecion 9 sobre la cual
estd montado el contedor de corriente 10. Un sequn’uin 11
con circulacidn de fluido intercambledor de calor, sumer-
gido en la disPérsién y contenido en el reciplente 1, per—
;mi-be que Se mentenga Su temperatura constante. Ia conduc-
cién 12 sirve para poner la instalacién en rdgimen.
La.in.sﬂ:alagién comprende asimismo las valvulas
da cierre.13, 14, 15, 16 y 17, asi como los mendmet ros
18 vy 19. ‘
Se pone en régimen la .insizalacién ¥ 86 pro=
cede asi : estando la vilvula 14 cerrada y la vélvula
13 ablerta, se pome én marche la bomba 4 y despubs se
abren lag vélvulas 14 y 15 y se clerra la vélvula 13.
Se regula la gbertura de las vélvulas 14 y 15, por apro-
3;r:'.m:z«:i.oness sucesivas, de manera que se obtenga el gredo
[f.le' dispersidén deseado a la presién que se guiera, repro-
gontando la diforoncia de las p;esiones indicedas por
inodio do los manéinetms 18 y 19, ls pérdida dc carga on
el ultrafiltro 3.
‘ Paxa consegulr m bhuen uso de 1a ’cecmca de ul-
'l:raflltrac:.on, eg ventajoso de con:Eom:Ldad con la invensw
cidn, respetar lag condiclones glgulentes:
- la membrana sgxnj.pemeable debe poseer ud umbral de

corte elevadlo, comprendido generalmente entre 5000
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y 100 000, expresado por el velor dol poso molecular
de las protelinas patrdén en medio tamponado neutro,

- la velocidad de paso de la digpersién a través de la
membrana debe ser mayor que 0,5 m/sg., ¥y preferente-
mente oomprendlda entre 1y 2 n/sg. para evitar el
egtancamiento de la misma, limitando la pérdida de
carga en ol ultrafiltro y el corte a que estd sometie-
da la dispersidn, |

- la difexenciaiée lag presiones que existen a cgda lado
de la m@nbrana, debe esﬁar comprgndidg entrg 0,1y 6
bars y, preferiblemente, entre 1,5 ¥y 3 bars,

~ 1lg ‘tomperatura de la dispersidn debe hallarse cnbre O
y 1002 ¢ y; prefcrentemcn'ho; entro Ovy 5090;

- gl disminuir la cantidad de permeado, ouando en la
digpersidn aumenta el conbenido ponderal de nateria
seca, 68 preferible realizar la ultrafiltracion con
un conbenido en peso sensiblgmente eonsﬁanﬁe ¥y com—
prendido generalmente entre 61 5 y 70 %, eventualmen
te después de diluir y de un modo especlal en el caso
de que la viscosidad de la disPe;sién gea muy alta,

~ después de parada la instalscidn, debe seguir un ciclo
de limpiado con ague para que 80g sgfioienﬁe para ovie
tar ol estancamionto lrroversible ¥, por consigulen-
to, la dostrucomon de la membrana.

JAL texmlno de la ultrafiltraclon, ge pusde con-
centrar la dilspersidn, si es necesario, hasta.alcanzar
un contenido de materia seca que sea convenlente para el

empleo previgto.
Tas dispersiones de la invencidn presenten nus
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morosas ventajad,. aparte de su oxtracto #e0o que pusde en~
contraxse entre el 30 y 50 %. Entre otras, producen capas

homo'génc_aas, reglgtentes o impermeables gl sgua y al vapor

de agua, pudiéndose de egte modo utilizar como capas pri-

marias sobre un metal.

EJEVPIO 1

i/ Obtencidn de lg dispersidn

: En un reactor de 6000 gmB provisto de un agi-

tador tipo ancla que gira a 300 vev/min, se cargaﬁ:

- 4500 cm> de una Solucibn scuosa al 10 % de un alcohol
polivinilico que responde a las siguientes qamc’ceﬁs—
ticas: viscosided de la golucidn acuoss al 4 % (2090)7:
4 mPl indice de duter ¢ 20 - '

r 43,70 g do un agente emulgificante de caracter anidénico

del tipo laurilsulfato sédico; o gea wn 6 % del polimexo
acabedo. .

Se afiaden con agltacldén durante algunos minutos:

-’r 336 or de aldehido butirico que ¥iens el 94,5 % de alw

‘ dehido; ol pH do la mezcla es 5,6 después de la homoge-
neizgel on.
Se ediolonan: o

' = 20 om de goldo fosférico del 75'73;
. E1 pH do le mezola omtonces o8 1,2

~ Memtenidndose el bafio meria a 202C durante 1
hora, la tempsrstura de la mezela osclla entre 20 y 23RC
gin aporte de calorias por ser la roacclon exotbérmica.
Se obsewa qu.e_la mezclé cambila dg aspecto durante esgta
primra hora y, mis concretamonte, entre los 15 y 30 min.

Esto se traduco on wn aumento y dospuds una disminucidn
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do la voloeidad. BEn estc intervalo do tlompo so forma
la dispersidn y las particulss edopban sus Temafios dofini-—
tivod,

So tormina la butiralizecién calontando la omul-
sidn obtonida a 30°C duremto 2 horas. So onfria a 252C.

Ta dispersién que se obtlene presenta lasg gl-
guientes carac'be.xu’.st:i._gas.: ' '
- SN e e 1;5

- coeficiente de butanal residual.. 0, 2 (permenece estable
con el tlempo)

- OXETa0t0 H600 seesvessoens 1579

= viscosidad BROCKFIBID .eecaveres. 238C 2 50 rev/min ¢ 15
. mnPl

- ‘tamsfio de las partiqulas ........'O;l a 1 micra.
El polimero, por si mismo, responde a las si-
guientes caracterigticas:
- viscosided Pl correspondiente a la solucldén del
polimero on alcohol etflico 95¢ GIL a 202C ....... 10
'—% en peso do los grupos alcohol pol:.vim’.lioo cees 18,5
o/ Conentreolén do la dlgpersion pox ulh gggglt;gc;gg '
Se disponc do un médulo de Ltltra;filtra_cj.én que
desarrolla uns superficlie de ulbtrafiltracidn de 0,7 m2,
cquipado con una msmbrana cuyo umbral do corte es 20000,
oomerc:.allzac;a por ol Poetlcionario econ ol nombre de "Lrils
3538" y alimentada por medio de wng, bomba que pusde Sumi.-
nistrar 6 m /h a una presidn de 3 baxs. Durente la prie-
mera parte de la ulbtrafiltracidn, se mantiene en la dig °
persién constente la oantlded de producto seco por mes
dio de agua desionizada. Seguldamente g6 concentra. Se

mantiene la temperatura de la dispexsion a 25¢C.
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Una vez que han transcurrido 17 horas de ulbra-
fll‘crac:.on, g6 obbicne una emuleidn gue pregenta las ca-
racte rigbticas glgulontes:

- Vigcogidad BROOKPIEID u......... 2,5 rov/min. 3
‘ 320 1Pl
50 rev/umin .:
' 200 Pl
- pH 1,5 '

Egta emulgién ultrafiltrada, en relacidn con
1& emulsidn inilcilal, tiene la ventaja de que posee un
extrac'l;o geco y ung viscosidad que son edecuzdos para su
eorreeto emplso en la industris.

' E1 contenido (expresado en porcentaje) de com-
puestos hidrosolubles, rospecto a.l'poli'mem, que era Sue-
;;ex'j.or al 8% an'te?q de ultrafilbrar, desciende haS'bia _apro=
J:cimadamen‘se el 2,4 % en la dispersidn ultrafiltreda.

| Se deposita la misumg éobre lag placas de acero
ds 8 x 12 om mediante centrifugecidn, Se forma un deposi-
‘l;so de algunas .micms, que se seca durente 3 min. g 1408C,
§e depositan 4 capas sucesivas y so obtlene un revestimien
%o £inal seco'de aproximad amente 25 micres ol cusl o8 muy
adherente al ensayo del ragpado con peine V(noma ™ T 30038)
y presenta buona floxibilidad al-ensayo de embuticloén
EIRICHSEN (nqma NP T 30019)..Esgba cepa rosisto més de 300
h al engayo de resistencia fronte a la niebls salina (nor-
mg IMF X 41002) sin que aparezea herrumbre.

EJEMP IO 2

Se opera cono on el ejemplo ], peroc se modie
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fica algo la composicién de la dislaersién.:

- 10 gm3 de doido fosférico en vez de 20;

L 302,5 on® de aldelido butfrico en lugar de 336 o
v adicidn de 27,2 cm3 de feido glioxilico.

I dispersidn presenta les mismag carache-
risticas figicas quo las obtenidas en .9:1 ojemplo 1, pero
la temperaturn de filmogénesis es de 452C,

Se deposita la dispersidn sobre placa de ace=
ro mediante centrifugacion. Se he probado un revestl-
miento de aproximsdamente 25 mleras, depositado en 4 ca-
pad, congiguidndose una edherencia muy buena al ensgyo
del raspado con peine y buene flexlbililad al ensayoc de
embubicidn ERLCHSEN.

Egta capa resiste més de 500 h al ensayo de
;esistencia frente a la niebla salina sin que aparezca
herrumbre y Se observa una excelento conservacion do la
édherencia gobre el soportc, una vez torminado el onsayo
de la nlebla sallna.

EJEMPIO 3 |

So prepara una pin‘bura_: g0 digpersan 100 g do
éxido de ¥itanio on polvo con 56,5 g do una solucidn acuo=
sa al 2% do un pollecrilato alealino, vondido con ol
nombre do OROTAN 850, modiente la cooporacidn de una tur-
. bina quo gira a 1000 rov/min. So vuelve a afiadir, con agi-
tacldn modoreda (500 rov/min), 380 g 4o una emulsion do
butiral, proparada como on ol ojomplo 1l ¥y quo qon‘tiono
un oxtracto soco del 35 %. Se deja en reposo 24 h y des—
pués se aplloa este plntura por centrifugacldn sobxe las

placas de acoero, de manerg que se obtenga una cepa 4o
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un solo estrato..Se seca duran'be 5 min. a 1402C.
: Bgt ua ploburs esté dotada con una adherenc:.a 8xX~
celente, cuando se somete al engayo del xmspado y ofxece
ung flexibilidad miy budhs al engayo de embuticidn. Pus~—
de sexvir de capa primarie para las capas de scabado cons
Seguidas con obros sglubtinemtes como, por ejemplo, las re-
s:.nas glicerofydlicas o reginas goeto~cloruro malsicas.

. El sistema oomplego posee una resistencia pex
fecta, deapuds de mas de 300 h de egbar sometlda al ensa-
yo de la niebla salina. No se demuegtra la exlstencia de

herrunmbre.

- —
= . =

REIVINDICACIONES

Degerito ol objeto del presente invento se de-
Qlaran nuevas y de propLa imvencidén las sigulontes rel-

v:.m:.cacn.ones.

lf 1. Procedimlento para la prep aracién do un aglu~
finan-bo para bamices y pimturas, destlnados ogpeclalmento
al revostimionto do metales férricos, osenciglmento cons-
’c;ituida a base do una dilspersidn souosa de butiral poli-

vinilico, caracterizedo porque en su realizecidn compren—

de, en una dispersién scuosa de butlral polivinilico, re-

' d;ticir ol contenido de- compuestos hidrosolubles disueltos

ein 1z fage acuosa hasta un porcentaje inferior al 245%

en pogo respecto al polimero, en cuya realizacidn se so~-

‘mete la citada dispersidn acuosa de bubtiral polivinilli-

co, previamente obienida por métodos usuales, a una pri-
mera fage de wltrefiltracidn a través de una membrana

semipermeablo quo presonta un umbral de coxrtc comprendi=
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. do entro 5.000 y 100.000 expressdo en valor de peso mole-

cular ds pro’ceiﬁas patrén en un medio Hampons neutro, en
cuya pﬁmem fase do ultrafiltracidén se pantiene constan-
te ¢l contenido ponderal de materia soca, concontréndoso
despuds ovonbualmonto ls disporsidn resultanto on una so-
gunda fese de ultrafiltracidn, hasts alcanzar un comtenido
en extracto seco preferentemente entre 35 y 50 #.

2. Procedimiento para la prevarscidén de un
aglutinente paras barnices y pinturas destinedo especligle
mente al revostimiento de metales Férricos. '

Seglin se doscribe y reivimdica on ls presente
memoria descriptiva que consta de 13 péginas folisdas y
escritas a méquipa por una sols do sus cavas y 1 1émina
de dibujos. , .

Mzarid, = 21ABR, 1978

RHONE-POULENC INDUSTRIES
JAIL ME \E)ERN
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