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RESUMEN DE LA INVENCION

Composiciones de yecubrimiento en polvo de resinas epoxi,
coﬂ,buena duracidn en almacenamiento y capaces de cwraise ré-
pidamente; que se obtienen mezclando dos tipos de resinas epo-
xi con particulas de carga y un agente de curado. Unz 1esina
es del tipo de epiclorhidrina-bisfenol A, La otra recini es
un epoxi de epiclorhidrina-bisfencl A modificado con un eno-
xi~novolac. Se obtienen peliculas de curado répido utilizan-
do un agente entrecruzante de resina de polifter aromdtico-
alifdtico mixto, que contiene grupos hidroxi. El curado es
acelerado con un alquilimidazél. BEstas composiciones son
Gtiles en el recubrimiento de substratos metdlicos, especial
mente exteriores de tuberfias, donde son necesarios un cura-

do rédpido, flexibilidad y buena adhesién.

" ANTECEDENTES DE LA INVENCION

Campo de la invencidn

Esta invencién se refiere a composiciones de recubri-

miento en polvo, termoendurecible y especialmente a composi-

ciones que contienen resinas epoxi.

Descripcidén de la técnica anterior

[}

Las composiciones de recvbrimiento en polvo de resinas
eﬁoxi que sén caﬁaces de entrecruzarse y diversos agentes
que efectian el entrecruzamiento son muy conocidos. La fecni-
ca anterior contiene numerosas referencias a composiciones

que contienen polimeros epoxi y agentes entrecruzantes con-
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vencionales como anhfdridos o aminas.

La patente estadounidense 3.882.064, concedida el 6

. de Mayo de 1975 a W. Pregmon, describe composiciones de

recubrimiento en polvo, termoendurecibles, a base de;una
resina epoxi del tipo de epiciorhidrina~bisfenol A entre-
cruzada con dicianidiamida., Otros recubrimientos en pnivo
similares han sido descritos por Nagel, patente estaéouni-
dense 3.028.251, concedida el 3 de Abril de 1962 y Parry,
patente estadounidense 3.400.098, concedida el 3 de Sep-
tiembre de 1968. Las composiciones curadas con diciandiami-~
das pueden ser sensibles al agua y por lo tanto no scn may
adécuadas para el recubrimiento de tuberias. En estas pa-
tentes no se incluye ninguna descripcidén en cuanto a la re-
sistencia de sus composiciones respectivas a la pérdida de
adhesién bajo éroteccién catddica.

La industria de tuberfas présenta una demanda particu-
lar de recubrimientos en polvo que curen répidamente y sean
resistentes a las pérdidas de adhesidn cuando se someten a
proteccién catédica. Los revestimientos de la técnic; ante-
rior capaces de curarse en menos de 2 minutos a 200°C normal
mente suelen perder su adhesi6n cuando se someten a protec-
cidn catbédica. Frecuentemente las tuberias se someten a pro- "
teccidn catddica, después de haberlas enterxado en la tierra,
conecténdolas al polo ﬁegativo de una fuente de voltaje con-

tinuo. Es importante que el recubrimiento no pierda su adhe-
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siéﬁ bajo estas condiciones,

La patente eStadounidense 3.819.564, concedida el 25
deiJunio de 1974 é W. Gindrup y A.J. Siegmund, Jr., descri-
be unas composiciones de recubrimiento en polvo termoendure-
cibles a base de resinas epoxi de epiclorhidrina-bhisfenol A
curadas con anhidridos aromdticos e hidroxipiridinas%_sé

afirma que esta composicifén cura en 45 segundos a 200-230°C

sifn durante la proteccién catddica. Sin embargo, su ﬁl@%i—
bilidad es menor que la presentada por los recubrimientos’
gue necesitan mis de 2 minutos para curar.

: El uso de mezclas de epoxi de epiclorhidrina~bisfenol A
y de epoxi novolac en las composiciones de recubrimientc en
polvo ha sido descrito, por ejemplo, en la patente estadouni-
dense 3.484.398, concediéa el 16 de Diciembre de 1969 a
W.I. Childs, donde se utiliza una carga de silice y como
agente de curado un anhfdridc. Estas éomposiciones, formula-
das para servir una funcién de moldeo o recubrimiento, son
deficientes en cuanto a ciertas propiedades deseables en
las composiciones de recubrimiento, principalmente la curva
de curado-tiempo y flexibilidad; en comparacién con las com-~
pbsiéiones éestinadas al uso exclusivo como recubrimientos.

"El uso de agentes de curado distintos de los anhfdridos

y aminas convencionalmente utilizados constituye también una

parte de la técnica actual. Un agente, gue se cree gue es



10

15

20

25

un &ter aromdtico-alifético conteniendo grupos hidroxi, espe-
cialmente destinado al uso en el curado de los recubrimien-
tos en polvo de resinas epoxi, estd indicado en el folleto

de datos técnicos de la Dow Chemical Company, tituladn "Dow
Experimental Hardener ¥D-8062", de fecha 2 de Marzo de 1975.
Algunas de las aplicaciones descritas para este agente de
curado lo son en composiciones a base de resinas epoxi simi-
lares a las empleadas en la presente invenclén. Estas com-
posiciones presentan unas prop;edades de flexibilidad y adhe-
s16n aceptables pero'requieren un tiempo de curado relativa-
mente largo.

Por lo tanto, contin@a existiendo la necesidad de una
composicién de recubrimiento en polvo a base de resina epoxi
gue cure répidamente, preferiblemente en menos de 2 minutos
a temperéturas comercialmente aceptables y que presente bue-
na adhesibn, retencién de la adhgsién bajo proteccién cats-
dica y flexibilidad.

COMPENDIO DE LA INVENCION

De acuerdo con esta invencidn, se proporciona una compo-
sicién de recubrimiento en polvo termoendurecible que estd
constitufda esencialmente por partfculas finamente divididas
de las que éor lo menos el 90 % en peso presentan una dimen-
siéh mé&xima no superior a 150 micras. Las partfculas son de
una mezcla-de una composicifén de:

(A) 9-25 partes en peso de una resina epoxi de férmula:
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donde n es suficientemente grande para formar una resina

con una viscosidad Gardner-Holdt de H-L, medida al 40 %
15 ¢e sblidos poliméricos en &ter n-butilico de dietilengii-
col, a 25°C y con un peso equivalente epéxido de 575-700;
(B) 0,9-3 partes en peso de una resina epoxi de la misma f6r-
mula general que (A) pero con un valor de n suficientemen
te.grande para formar una resina con una viscosidad Girdner-
20 Holdt de K-P, medida como antes y con un peso equivalente
epbxido de 680-810;
(C) 20-38 partes en peso de una resina ep.oxi/epoxi-novolac

gque es una resina epoxi de la misma f6rmula que en (A)

modificada con una resina de epoxi-novolac de f&rmula:
25 ——
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(D)

(F)

0. t 0
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~CH,-CH-CH, ~CH,-CH-Cif;,  0~CH,~CH~CTI,
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donde n de la resina epoxi y m de la resina de epoxi-no-
volac tienen valores suficientemente grandes para formar
una resina epoxi/epoxi-novolac con una viscosidad Gardner-
Holdt de W~-Z medida como (A) y con un peso equivalente
epbxide de 750~860;
0-25 partes en peso de una resina epoxi/epoxi-novolac
de la f6rmula de (C) pero con unos valores de n y m su-
ficientemente grandes para formar una resina epoxi/epo-
xi-novolac con una viscosidad Gardner-Holdt de 0-S, me-
dida como en (A) y con un peso equivalente epdxido de
500-575, donde las pérteé en peso de componentes (C) y
(D) llega a un total de 34 como minimo;
10~20 partes en peso de particulas de carga con una di-
mensién méxima de 10 micras y |
18-25 partes en peso de un agente de curado resinoso cons-
titufdo' esencialmente por:
1. 68-81 partes en peso de un compuesto de férmula:

HO~Ar- [— 0- CH 2" CH-CH 2~ O—Ar—] % OH

OH
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: C‘H3
donde Ar = ‘@'—Cl "@'
CH3

¥ X es un nfmero positivo suficientemente grande pa-
ra formar un compuesto con un peso molecular promedio
en peso de 1250-1600, determinado por cromatografia
de permeacién de gel, basada en la curva de calibra-
ci6n lineal obtenida a partir de patrones de poliesti-
" reno derpeso molecular estrecho;
2. 17-30 partes en peso de bisfenol A y
3. 0,6~-2,0 partes en peso de un alquilimidazol donde el
.qrupo algquilo contiene de 1 a 4 &tomos de carbono.

DESCRIPCION DE LA INVENCION

Se ha encontraao que la composicidn de recubrimiento en
polvo de :esina epoxi de esta invencién elimina inesperadamen-
te los inconvenientes de la técnica anterior relativos a la
velocidad de curado, flexibilidad y retencifén de la adhesién.
Los aspectos deseables de los recubrimientos de la té&cnica
anterior'han sido incorporados a la nueva composicién en un
grado inesperado.

La comppsicién de recubrimiento de esta invencién
tiene un tamafio de partfcula del p&lvo tal que por lo menos
el 90 % del peso de las particulas presenta una dimensién mé-

xima no superior a 150 micras y preferiblemente ninguna de
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ellas tiene una dimensifn mdxima superior a 200 micras; Se
prefiere una dimensidn mixima de 10-120 micras y todavia
mejér de 40-100 micras.

Alrededor de 9-25 partes en peso de la composicién de
recubrimiente en polvo es una resina epoxi'del tipo de

epiclorhidrina~bisfenol A de fdrmula:

OH
/o\ 'TH3 |
CHy-CH-CHp O@? 0~CH,~CH-CH =0~
: . n

CH3

| CH3 . . //{/0 | "
A o-md

CH3

donde n es suficientemente grande para proporcionar una

viscosidad Gardner~Holdt de H-L medida al 40 % de s6lidos
poliméricos en &ter n~butflico de dietilenglicol a 25°C y
la resina tiene un peso equivalente epbxido de 575-700. El
peso equivalente epéxido es el peso en gramos de resina
epoxi que contiene un equivalente gramo de epéxido.
Preferiblemente se ugilizan 10-15 partes en peso y to-

davia mejor alrededor de 1l1-12 partes en peso de esta resina
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epoxi en la composicidn de recubrimiento en polvo.

En la composicibn se utilizan alrededor de 0,9-3 par-
tes en peso de otra resina epoxi. Esta resina epoxi tiene
la misma férmula general que la resina anterior y una vis-
cosidad Gardner-Holdt, medida como antes, de K-P y un peso
equivalente epdxido de 660-810. Preferiblemente, la relacidn
ponderal de la resina epoxi a la primera resina epoxi es
aproximadamente de'0,08/1 a0,2/1.

En la composicién se utilizan alrededor de 20-38 par-
tes en peso de una resina epoxi/epoxi~novolac, Esta resina
es uﬁa resina de epiclorhidrina-bisfenol A de la f6rmula

antes indicada, modificada con una resina epoxi-novolac de

f6rmula
0 /p
0-CH,~CH~CH, 0-CH,~CH-CH, . 0~CH,~CH-CH,
i Z ] 2 ]
7
3 R [N~

donde n de la resina epoxi y m de la resina epoxi-novolac
tienen valores suficientemente grandes para formar una re-
sina epoxi/epoxi-novolac con una viscosidad Gardner-Holdt
de W—Z, medida al 40 % de sélidos poliméricos en éter n-bu-
tLflico de dietilepglicol'a 25°C y con un peso equivalente

epbxido de 750~860. Preferiblemente se utilizan 22-30 partes
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en peso de esta resina.

Las resinas epoxi/epoxi-novolac se forman modificando
una resina de epiclorhidrina-bisfenol A con una resina epo-
xi—ﬁovolac. Se cree que la'modificaciéﬁ es o bien un entre-~
cruzamiento directo de las dos resinas o un entrecruzamien—
to indirecto a través de la reacci6n de ambaé resinas con
bisfenol A.

Variando la relaci6n de evoxi de epiclorhidrina~bisfe-
nol A a epoxi-novolac, la viscosidad y el peso equivalente
epbxido pueden ser variados y'bueden obtenerse resinas epo-
xi/epoxi-novolac de diferente‘réactividad.

Opcionalmente, pueden utilizarse en la composicién
hasta 25 partes en peso de una epoxi/epoxi-novolac de la
misma férmula que antes. Esta resina tiene una viscosidad
Gardner-Holdt de 0~8, medida :como antes, y un peso equiva-
lente epbxido de 500~575. Preferiblemente esta resina se
encuentra en una proporcién de 20-25 partes en peso y toda-
via mejor de 22-23 partes en peso, pero las partes en peso
de ambas resinas epoxi/epoxi-novolac deben totalizar como
minimo 34,

\ Para aumentar la resistencia a la abrasién del recu-
brimiento y aliviar las fuerzas de contraccién que pueden
producirse durante el curado, la composicidn contiene de

10 a 20 partes en peso de pafticulas de carga con una dimen-

sifn méxima de 10 micras. Las cargas en particulas conven-
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cionales que pueden utilizarse gon las de sflice, sulfato
bérico, carbonato cédlecico, silicato de éluminio, mica y
similares. Las cargas preferidas son la silice, el sulfato
bérico y mezclas de estos. Una carga de sflice adecuada,
por ejempleo, se encuentra en el mercado bajo el nombre

de Min-U-Sil®5,. registrada por la Pennsylvania Glass Sand
Company.

Cuando la composicién se utiliza para recubrir barraz
reforzantes nervadas u otros articulos de bordes afilados,
se consigue un recubrimiento més uniforme del borde cuando
ge afiade hasta 3 % en peso calculado sobre el peso de la
coméosicién, de sflice ahumada. Se trata de una sflice amor-
fa muy fina, formada a partir de ceras de silice con un
diayetro medio de 7-14 milimicras y con gran superficie espe-
éffica, de 200-400 mz/g. Esta sustancia se encuentra en el
mercado introducida.por la Cabot Corporation como Cab~O—Sil(R).

En la combosigién se emplea un agente de curado en una
proporcién de 18~25 partes en peso. El agente es de cardc-
ter resinoso y contiene:

1. 68-81 partes en peso de un compuesto de f6rmula
HO-Ar ~O-CH2—?H—CH2-O—Ar - OH

OH
CHB

CH3
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y % es -un nfimexo positivo suficientemente grande para
formar un compuesto con un peso molecular promedio en pe-
is0 de 1250—1600; determinado por cromatografia de permea-
cién de gel (CPG), .bas&ndose en una curva de calibrado
lineal obtenida a partir de patrones de poliestireno de
peso molecular estrecho;
2. 17-30 partes en peso de bisfenol Ay
3. 0,6-2,0 partes en peso de un alquilimidazol en el que el
_grupo alquilo contiene de 1 a 4 &tomos de carbono. Prefe-
riblemente, el grupo alquilo es metilo.

Con respecto al primer coméonente del agente de curado,
se érefiere, para obtener un recubrimiento mis flexible, que
el peso molecular medio de este éomponente aumente dentro
de sus limites a medida gue aumenta el nfimero de partes en

peso del componente utilizado en la composicidn del agente

"de curado.

La composicién puede estar pigmentada o sin pigmentar
pero habitualmente es pigmentada y contiene una relacifn de
pigmento a ligante de 3/100 a 30/100. Puede utilizarse cual-
quier pigmento o carga convencional, orgénico o inorgénico.
Son ejemplos de los pigmentos que pueden utilizarse en la
composicién los siguientes: &xidos metflicos como diéxido
de titanio, 6xido de cinc, 6xido de hierro, éxido de cromo
y similares; polvos metdlicos; hidr6xidos metdlicos; sulfu-

ros; sulfatos y otros pigmentos de relleno.
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Pueden agregarse agentes de control de la fluidez a la
composicidn de recubrimiento en polvo en proporciones de
hasta 1,0 % en pesé, calculadas sobre el peso de la com-
posicidn. Son agentes de control de la fluidez tipicos los
poli(acrilatos de alquilo) donde el grupo alquilo contiene
de 2 a 8 dtomos de carbono. Una sustancia adecuada para es-
te fin se encuentra en el mercado bajo el nombre comercial

de ModaFlow(R)

, regilstrado por Monsanto Corporation.

Un método de formacidn de la composicién de recubrimien-
to en polvo de esta invencidn copsiste en mezclar los compo-
nentes y después pasar la mezcla por una extruidora conven-
cionél. A continuacién el extrufdo puede ser reducido a un
polvo empleando un equipo de molturacién convencional. Des-
pués de moler, el polvo se pasa por un tamiz para separar
las partficulas grandes. Preferiblemente se utiliza un tamiz
que elimine las particulas con una dimensidn mixima mayor
de 150 micras pero el 40-55 % del peso del polvo debe tener
una dimensién maxima no superior a 44 micras.

El polvo asi formado tiene las propiedades de rdpido cu-
rado y buena duracidn en almacenamiento en un grado inespera-
do teniendo en cuenta los componentes implicados. Una compo-
sicidn especialménte preferida, descrita en el Ejemplo 1,
cura en 90 segundos a 232°C. Se observa la misma velocidad
de curado después de que el polvo se ha mantenido almacenado

durante 4 semanas a 40°C.
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Bn la técnica anterior, el uso de resinas epoxi y agen-
tes de curado esencialmente similares a los utilizados en
esta invencién producfa composiciones de recubrimiento en
polvo que requerfan unos tiempos de curado, a las temperatu~
ras comercialmente aceptables, superiores a 2 minutos para
formar recubrimientos lisos y flexibles. Sin embargo, esta
invencién combina los componentes para obtener resultados
sinérgicos en un polvo gue no solamente cura en menos de
2 minutos sino que también forma recubrimientos gue son adhe~
sivos, flexibles, lisos y uniformes.

En comparacifn, una composicién de recubrimiento en pol~
vo de resina epoxi, descrita en el folleto de datos técnicus
de la Dow Chemical Company, titulado®Dow Experimental Hardener
KD-8062" (p4g. 8, Tabla IIX), 2 de Marzo de 1975, requiere
un tiempo de curado de 3-5 minutos a 232°C. La composicidn
descrita en esta referenqia contiene dos resinas epoxi/epoxi-
novolac y un agente de curado esencialmente similar a los
componentes que constituyen parcialmente la composicién de
esta invencién. Aungue el recubrimiento formado por la compo-
sicidn es adhesivo y resistente a los impactos, reguiere un
tiempo de curado mayor y presenta menos flexibilidad.

A titulo de nueva comparacién, en la misma referencia
se describe (pdg. 6, Tabla II, columna 2) una composicién de
recubrimiento en polvo de resina epoxi gue contiene dos resi-

nas epoxi que, junto con otras, son utilizadas en esta inven-
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cién. Esta composicidn es curada por un agente de curado

esénéialmente similar al empleado en la presente invencién.

Esta composiciGn de referencia presenta unas propiedades de
) ) .

pelfcula aceptables pero requiere 15 minutos para curar a

200°C.

Se ha encontrado que la composicifn de esta invencidn
combina estas resinas epoxi v epoxi/epoxi-novolac con un
agente de curado para producir una nueva composicién de re-
cubrimiento en polvo que presenta propiedades inésperadas.
Las propiedades de la pelicula son iguales o superiores en
calidad a las presentadas portlés-composiciones de la refe-
renéia'antes citadas y estas propiedades se consiguen con
unos tiempos de curado inferiqres a 2 minutos a las tempera-
turas comercialmente aceptables.

También se ha encontrado que los recubrimientos forma-
dos a partir de las composiciones de esta invencidn presen-
tan excelente resistencia a la pérdida de adhesién bajo pro-
teccidn catédica. Un procedimiento utilizado para determinar
esta resistencia consiste en recubrir un panel metdlico, co-
mo se describe mis adelante, con la composicién de recubri-
miento en polvo; a continuacidn se taladra un agujero de
3 mm de difmetro a través del recubrimiento y parte del espe-
sor del panel. Se une al recubrimiento adhesivamente una pie-
za de tuberia de pldstico de 10 c¢m de didmetro para formar

un contenédor hermético a los flufdos, con el agujero situa-



A1}

10

15

20

25

- 17 -

do en el centro de la base plana de este contenedor. El con-
tenedor se llena con una solucién de NaCl al 5 % en agua.

Se coloca un alambre de platino en la solucidn y se aplica
confinuamente un potencial de 6 voltios de corriente con-
tinua entre el alambre y el panel metdlico, gue actfia como
cdtodo en este circuito. Al cabo de 30 dias, se desconecFa
la fuente de voltaje, se vierte la solucién y cualquier'bar—
te del recubrimiento gue se haya despegado se rasca coﬁ un
cuchillo afilado, dejando un circulo sin recubrir cuyo did-
metro se mide. Los recubrimientos de tuberfa de la técnica
anterior que se utilizan comercialmente dejan'un circulo sin
recubrir de 20-40 mm de didmetro cuando se someten a este
ensayo. Una composicién preferida de esta invencidén deja

un circulo sin recubrir de solamente 11-22 mmm de dié&metro
cuando se somete a este ensayo.

La‘composicién de recubrimiento en polvo de esta in-
vencién puede ser aplicada a un substrato metflico mediante
técnicas de pulverizacidn electrostética o utilizando un
lecho fluidificado que puede ser electrostitico. El método
preferido es la pulverizacibn electrostédtica en la que se
aplica a una pistola pulverizadora un voltaje de 20-100
kilovoltios. La composicién puede ser aplicada en una sola
pasada o en varias pasadas para obtener espesores variables
después del curado, de 0,2 a 0,5 mm de acuexrdo con la apli~-

cacibén final deseada del articulo recubierto. Algunas tube-
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rias, por ejemplo, que tienen que ser enterradas subterrédnea-
megte, requieren un espesor del recubrimiento de aproximada-~
mente 0,4 mm.

| Opcionalmente, el artfculo a recubrir puede ser calen-
tado a cualquier temperatura hasta aproximadamente 270°C
antes de la aplicacidn del polvo. La precalefaccién del
articulo permite obtener una mejor'deposicién del polvo y
un recubrimiento mis uniforme.

Después de la aplicaci6n del pélvo, el articulo recu-
bierto se calienta a 200-280°C durante 1 o 2 minutos para
fusionar y curar las particulas.de polvo en un recubrimiento
uniforﬁe sustancialmente continuo. El inteFvalo de tempéta»
tur% preferido es de 230 a 253°C cuando el contenido en

alquilimidazol del agente de curado es de 1-1,4 % en peso.

. Unas temperaturas de curado superiores a unos 253°C pueden

producir algunas veces un recubrimiento frigil. Cuando el
porcentaje en peso de alquilimi&azol en el agente de cura-
do es supegior a 1,6, las temperaturas de curado superiores
a 210°C pueden producir algunas veces un recubrimiento de
mal aspecto.

‘ La composicién de la invenciln puede ser aplicada di~-
rectamente a una superficie metflica, aunque para algunas
aplicaciones puede emplearse una imprimacién. Es preferi-
ble que la superficie a recubrir sea limpiada primero, por

ejemplo mediante esmerilado o con chorro de arena.
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Los siguientes ejemplos ilustran la invenciln. En los
ejemplos, nos referiremos a los componentes de acuerdo con
el siguiente esquema de numeracidn:

(1) Resina epoxi de férmula:

OH 0
CH..\ﬂH_c do-{/ \ <L,,/ N0 ¢t ey b0/ N O—O—m{?uCH-CH
o CH-CH; =/ \= FEON-/ | \= 2 2
: n CH3
. CH;

donde n es.suficientemente grande para dar una viscosidad

Gardner-Holdt de H-L, medida al 40 % de sélidos poliméricos

en éter n-butflico de dietilenglicol a 25°C y con un peso

equivalente epbxido de 575-700.

(2) Resina epoxi de la misma férmula anterior pero con un
valor de n tal que la viscosidad Gardner-Holdt, medida
como antes, es K-P y el peso equivalente ep6xido es
660-810.

(3) Resina epoxil/epoxi-novolac que es una resina epoxi de
la férﬁula del apartado (1) modificada con una resina

epoxi-novolac de f6rmula

0 . 0 0

0-CHy-CH-CH, [ 0~CH2-C{I~CH2 0~Cit -G~
; CH, A CH; (L\
X N2
g m
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donde n en la resina epoxi y m en la epoxi~novolac pre-
sentan valores suficientemente grandes para proporcionar
; una resina epoxi/epoxi-novalac con una viscosidad
Gardner~Holdt de W-2, medida como en (1) y un peso
equivalente epfxido de 750-860.
(4) Resina epoxi/epoxi-novolac de la férmula del apartado
(3) pero con unos valores de n.y m suficientemente gran-
des para proporcionar una viscosidad Gardner~holdt de 0-S,
medida como en (1) y un peso equivalente epéxidv de
500-575.
(5) Particulas de silice, dimensidn mixima 10 micras.
(6) 'Agente de curado que es una combinacibén de:
fa. 70 partes en peso de una resina dé f6rmula
HO-Ar~[}O—CHz-CH-CHz-O-Ar-]x-OH

H
CH3

e+ D40

CH3
y X es aproximadamente 3,8, correspondiendo a un
. peso molecular promedio en peso (CPG) de 1312, basa~
do en una curva de calibrado lineal obtenida a partir
de patrones de poliestireno de peso molecular estrecho;
b. 30 partes en éeso de bisfenol A y
c. 1,3 partes en peso de 2-metilimidazol.

(7) Pigmento de didxido de titanio.
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(8) Pigmento de 6xido de hierro rojo
(9)}ModaFlow(R)‘
EJEMPIO 1

Se mezclan los siguientes componentes:

Componente . Partes en pesd
1 11,3 .
2 1,0
3 22,8
4 22,8
5 16,6
6 22,4
7 0,4
8 2,8
9 0,05’

La mezcla anterior se carga en una extruidora por fusién
y se extruye a 88-94°C, Después el extrufdo se descompone
en virutas y se carga en un molino molturador donde se mue-
le para formar un polvo fino. A continuacién el polvg se
pasa por un tamiz que separa las partfculas de una dimensidn
mixima superior a 150 micras. .

El polvo asi formulado puede ser almacenado>durante
4 semaﬁas a 40°C sin pérdida apreciable de su capacidad pa-
rarcurar répidamente o para formar una pelfcula lisa.

Antes de la aplicacidén del polvo, un panel de acero de

3 mm de espesor, limpiado con chorro de arena, gue ha de ser
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recubierto en este ejemplo, se calienta a 253°C. Después

se aplica el polvo mediante pistolas electrostiticas de pol-
Vo’gansburg. Las éistolas utilizan electricidad a 60 voltios
para cargar las partfculas de polvo y una presién de aire
de 60 libras/pulgada2 (4,2 kg/cmz) para propulsar las parti-
culas que son alimentadas a cada pistola desde un depSsito
de lecho fluidificado, mediante una corriente de aire. Des-
pués el panel se calienta durante 90 segundos a 232°C. La
pelicula resultante es lisa y uniforme y estd libre de vesi-
culas y créteres. El espesor de la pelicula es aproximadémen-
te 0,3 mm.

‘El panel de acero recubierto presenta una resistercia al
impacto frontal de 160 pulgadas-libra (184 kg.cm), utilizan-
do un aparato de resistencia al impacto Gardner n° 16-1120. .
No aparece ninguna cuarteadura visible en el recubrimiento
cuandc el panel se dobla a 180° alrededor de un mandril de
forma cénica cuyo di&metro varfa desde 1/8" (3,1 mm) hasta
1,5" (38,1 mm) sobre una longitud de 8" (203 mm). Después
de repetidos ensayos de la pérdida de adhesién bajo protec-
c;én catbdica, como se ha descrito antes, las &reas circula-

res de recubrimiento que se desprenden presentan unos difme-

tros que oscilan entre 11 y 22 mm, indicando que la pérdida

de adhesidn es baja.
EJEMPLO 2

Se mezclan los siguientes componentes:
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Componente _ Partes en peso
1 23,0
2 ' 2,0
3 34,7
5 . 16,6
6 20,6
7 0,4
8 2,8
9 0,1

El polvo se forma como en el Ejemplo 1. El polvo de
este ejemplo también puede sex almacenado durante 4 semanas
a 40°C sin pérdida apreciable de su capacidad para curar ré-
pidamente o para formar una pelfcula lisa.

El polve se aplica a un panel.como en el Ejemplo 1. Des-
pués el panel se calienta, cor objeto de curarlo, durante
2 minutos a 232°C. Si esta composicidén particular es curada
a una temperatura mis alfa, puede producirse una pelicula
fragil.

El panel de acero recubierto de este ejemplo tiene una
resistencia al impacto frontai‘de 160 pulgadas.libras (184
kg.cm) utilizando un aparato de medida del impacto Gardner
n°16-1120. No aparece ninguna cuarteadura visible en el recu-
brimiento cuando el panel se dobla 180° alrededor de un man-~
dril de forma c6nica, que varia de 1/8" (3,2 mm) a 1,5"

(38,1 mm) de di&metro sobre una longitud de 8" (203 mm).
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EJEMPLO 3

La composicibn, la formacidn del polvo y el proce-
dimiento de aplicacibn del Ejemplo 1 se utilizan para recu-
brir una tuberia de acero de 1,5 pies (45,7 cr) de longitud
Yy 1,5" (38,1 mm) de didmetro interno. Los bordes de la tube-
ris quedan recubiertos uniformemente y el recubrimiento a lo
largo de las paredes-de la tuberia es esencialmente waiforme,
liso e igual y libre de vesiculas y créteres.

Habiendo descrito la invencidén, se considervu como una
novedad y, por lo tanto, reclamamos como de muestra nropiedad
lo contenido en las siguientes:

REIVINDICACIORES

l.~ Un procedimiento para la preparacidn de umna com-
posicidén de recubrimiento en polvo que estd constifuida esen-
cialrwente por particulas finamente divididas de las que por lo
menos el 90 % en peso tienen una dimensidn méxima no superior
a 150 micras, cuyo procedimiento comprende:

(I) hacer reaccionar vna resina epoxi de férmula:

0o CH |
O\ e ol
CHz— CH ——Cl, 0 «@-» c|:> f@‘O—CHZ-C}LCHZ 0=
L

el

. e S .-' T
JRes N
. ' , _CH'~f*-CHé

CH3
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con una resina epoxi-novolac de férmula:

2
o’ ‘ - , N ot !'wk
\:1 2 L Li\j;J ' 2 gm v

VA ' : )
0-CHy-CH~CHy  OmCH, H“CHé 0~0ﬂ2~5ﬁ~CH2

para formar una resina epoxi époxi/novolac;

(II) combinar:

(A) 20-38 partes en peso de la resina obtenida en (I) donde n
¥y m tienen unos valores suficientemente grandes para propor-
cionar una resina epoxi/epoxi-novolac con una viscosidad
Gardner-Holdt de W-Z, medido al 40 % de s6lidos poliméricos
en éter n-butilico de dietilenglicol a 259C y con un peso
equivalente epéxido de 750-860;

(B) 0~25 partes en peso de la resina obtenida en (I) pero con
unos valores de n y m suficientemente grandes para formar una
resina epoxi/epoxi-novolac con una viscosidad Gardner~Holdt
de 0~S, medida como en (A), ¥ con un peso equivalente epbdxido
de 500-575, donde las partes en peso de componentes (A) y (B)
totalizan 34 como minimo;

(C) 9~25 partes en peso de una resina epoxi de férmula:

[

0

. . CH
/\ I o
CHy~ CH ~—CH,—- 0 —@- C: @omcnz ~CH~CH,, ~+—0~
| n
) CH :

3
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iHj — i

yd \\\ .
, — 0 —CH, —— G ——
| @ 2 o,

CH3

donde n es suficientemente grande para proporcionar una
resina con una vigcosidad Gardner-Holdt de H~L, medida

como en (A) y con wn peso cquivalente epdxido de 575-700,
(D) 0,9-3 partes en peso de una resina epoxi de la misua
foérmula general que en (C) pero con un valor de n suficien-
temente grande para proporcionar  una resina con une visco-
sidad Gardner-Holdt de K-P, medida como amntes, y cor un peso
equivalente epdxido de 660-810;

(E) 10)-20 partes en peso de particulas de carga ccr una
dimensitn méxima de 10 micras y

(¥) 7.8-25 partes en peso de un agente de curado resinoso
constituido esencialmente por:

(1) 68-8B1 partes en peso de un compuesto de férmula

HO- -[—-- ~CH~CH,-0-Ar~| -
Ar-|-0-CH, CI:H CH,~0-Ar ]x OH

- "l’Hz. .
donde Ar = —@—0_@. .
' I
CH3

y donde % es un nimero positivo suficientemente grande parg
formar un compuesto con un peso molecular prcmedio en peso-

de 1250-1600, determinado por cromatografia de permeacidn
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de gel y basado en una curva de calibrado lineal obtenida
a partir de patrones de poliestireno de peso molecular es-
trecho;

(2) 17-%0 partes en peso de bisfenol A y

(3) 0,6-2,0 partés en peso de un laguilimidazol
donde el grupo alquilo contiene de 1 a 4 Atomos de carbono.

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacidén 1 donde
la composicitn contiene un pigmeto en una relacién de pigmen-
to a ligante de 3/100 a 30/100.

3.~ Un procedimiento seglin la reivindicacidén 1, don-
de la composicidén contiene hasta 1 % en peso, calculado sobre
el peso de la composicidn, de un poli(acrilato de alquilo)
como agente de control de la fluidez.

4,~ Un procedimiento segln la reivindicacidn 1, don-
de la composicidn contiene hasta 3 % en peso, calculado sobre
el peso de la composicidn, de silice ahumada.

5.= Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, don=-
de las particulas de carga son de silice, sulfato barico o
una mezcla de éstos.

6.~ Un procedimiento.segin la reivindicacién 5, don-
de la composicibn contiene:

10-15 partes en peso de Componente (C).

22-30 partes en peso de Componente (4).

20-25 partes en peso de Componente (B) y

21~-25 partes en peso de Componente (I).

7.~ Un procedimicrto segln la reivindicacién 6 don-
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de la composicidn contiene pigmento en una relacidn de
pigmento a ligante de 3/100 a 30/100.

8.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 6 don-
de la composicidén contiene hasta 1 % en peso, calculado so-
bre el peso de la composicidn, de un poli(acrilato de alqui~
1lo) como agente de control de la fluidez.

9.~ Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, don-
de la composicidn contiene:

22-23 partes en peso del componente (A);

22-25 partes en peso del componente (B), con la con-
dici6n de que las partes en peso de los componentes (A) y
(B) totalicen como minimo 34; -

‘ 11-12 partes en peso del componente (C);

1 parte en peso del componcnte (D);

16-17 partes en peso del componente (E), donde las
particulas de carga son silice, sulfato bisico o una mezcla
de éstos, y

22-2% partes en peso del componente (F).

10.~ Un procedimiento segin la reivindicacién 9
donde la composicidén contiene un pigmento en una relacidn
de pigmento a ligante de 3/100 a 30/100.

11.~ Un procedimiento segln la reivindicaciém 9, don-
derla composicién contiene hasta 1 % en peso, calculado so-
bre el peso de la composicidn, de un poli(acrilato de alqui-
lo) como agente de control de la fluidez.

12.~ Un procedimiento segln la reivindicacién 9, don-
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de:

el Componentevl del agente de curado estd presente
en una proporcién. de 70 partes en peso y tiene un peso mo-
lecular de 1312; | |

‘el Componente 2 del agente de curado estd presente
en una proporcidn de 30 partes en peso y

el Componente 3 del agente de curado es 2~melilimida=-
zZol.

1%.~ Un procedimiento segim la reivindicacidn 9, don-
de la composicidn contiene hasta 3 % en peso, calculado so-
bre el peso de la composicibn, de silice ahumsda.

* 14.- Se reivindica pér ultimo como objeto sobre el
que ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita: UN
PROCﬁDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE UNA COMPOSICION DE RE-
CUBRIMIENTO EN POLVO.

Todo conforme gueda deserito y veivindicado en la pre-
sente Memoria descriptiva que consta de veintinueve paginas
mecanografiadas. 1

Madrid, 15 de Junio de 1978
BERNARDC UNGRIA

DPeDe
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