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Keksintd kohdistuu primaarisista monoamiineista ja syklisistd monokarbo-
naateista moolisuhteessa 1:0,8-0,8:1 olevaa reaktiotuotteen kiyttddn
apuaineena vakiona pysyvin kerrospaksuuden siit&i varten katcdisessa
sdhktkastolakkauksessa sekd lakkatahnoihin ja kastokylpyihin, jotka si-
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lek vid katodisk elektrodopplackering
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nehdller denna produkt.
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Apuaineen kdyttd vakiona pPysyvdn kerrospaksuuden siditéis

varten katodisessa sdhk6kastolakkauksessa

Pddllystettdessi alustoja katodisen sihkdkastolak-
kausmenetelmin (KTL) mukaan on suotavaa saostettaessa
kalvoja kylvysti saada viikkoja kestdvi vakiona pysyva
kalvonpaksuus. Tiedet&didn, etti kalvonpaksuuden s3its
voidaan tehdd liuottimien avulla, jotka eividt sekoitu
tdysin veteen tai jotka ovat tdysin liukenemattomia ve-
teen. Nditd liuottimia (esimerkiksi etyleeniglykolimo-
noheksyylieetterig, 2,2,4—trimetyylipentaanidioli—1,3—
monoisobutyraattia jne) lisdtiin KTL-kylpyihin.

Kalvon paksuutta voidaan sditii myds kaupallisilla
pehmentimilld, jotka poltto-olosuhteissa eivat juuri
ole haihtuvia. Esimerkkejd ndistd ovat dioktyyliftalaat-
ti, dibutyyliftalaatti, rasvahappojen n-alkyyliesterit,
Joissa on korkeintaan 18 C-atomia alkyylitdhteessd ja
muut kdyttokelpoiset pehmentimet.

Tunnetaan my8s katodisten sdhkBkastolakkojen kerros-
paksuuden muuttaminen kdyttden kohotettuja miiriid edel-
ldmainittuja lisdaineita siten, ettd ne vastaavat niin
sanottuja paksukalvopdillysteiti (kerrospaksuudet vilil-
13 30-70 mikrometrid).

Liuvottimien k&yt&114 on kuitenkin se epdkohta, ettid
ne haihtuvat avoimista kylvyistd enemmin tai vihemmdn no-
peasti, joten niitd on annosteltava Jatkuvasti lis&di kyl-
pyjen koostumuksen s#dilyttidmiseksi vakiona. Lisdksi ai-
heuttavat erikoisesti poltto-olosuhteissa haihtuvat liuot-
timet selvdd ympdristdn kuormittumista.

Kdytettdessd nditd liuottimia paksujen kerrosten
saavuttamiseksi on tilanne t&ssid suhteessa vieli epdedul-
lisempi n&diden yhdisteiden kasvaneiden lisdysmdédrien vuok-
si. Jos sitdvastoin kdytetiin pehmentimid, jotka yleen-

sd poltto-olosuhteissa ovat tuskin tai eivdt lainkaan
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haihtuvia, kerrospaksuuden s54t6on tai paksukalvopaél-
lysteiden saamiseksi, taataan tosin kerrospaksuuden va=
kiollisuus ilman jdlkiannostusta ja lisdksi ympdriston-
kuormitus on ndiden yhdisteiden vaikutuksesta vahdinen.
Koska nimid pehmentimet j4ivit saostettuun ja kovetettuun
kalvoon, heikkenevat erikoisesti ndiden kalvojen korro-
siosuojaominaisuudet voimakkaasti.

Mainittujen epdkohtien poistamiseksi on suotavaa
16ytdd apuaine vakiona pysyvan kerrospaksuuden saavut-
tamiseksi katodisessa sihkdkastolakkauksessa, misséa
aine toisaalta ei ole haihtuva tai haihtuu vain vaikeas-
ti ja jaa siten suurimmaksi osaksi saostettuun ja poltet-
tuun kalvoon, ja joka toisaalta ei vaikuta haitallisesti
teknologisiin ominaisuuksiin.

Keksinndn kohteena on taten primddristen monoamii-
nien ja syklisten monokarbonaattien reaktiotuotteiden
kayttd moolisuhteessa 1:0,8-0,8:1, edullisesti suhtees-
sa 1:1, vakiona pysyvan kerrospaksuuden saitsd varten
katodisessa sihkdkastolakkauksessa.

Reaktiotuotteen kiytdn erikoinen etu katodisissa
kastolakkauskylvyissd on vakiona pysyvan kerrospaksuu-
den saavuttaminen jopa pitkdaikaisessa kaytossd. Lisdksi
voidaan kerrospaksuudet nostaa jopa 50 mikrometriin saak-
ka, mikd my&s merkitsee pddllysteen parantumista. Kerros-
paksuutta saitdvid aineita lisatddn yleensd 0,2-3, edul-
lisesti 0,5-2 % olevia misiria kylvyn painosta laskettu-
na.

Primddristen monoamiinien kaava on HZ-N—R, jossa
R on haaroittunut tai haaroittumaton alkyyli- tai al-
koksialkyylitdhde, Jjossa alkyylitéhteessé on 2-18 C-ato-
mia, edullisesti 2-14 C-atomia. Muita kdyttdkelpoisia
amiineja ovat korkeintaan 10 C-atomia sisdltdvét syklo-
alifaattiset- ja aralifaattiset monoamiinit. Esimerkkeja
keksinndnmukaisesti kéytettévisté amiineista ovat n-

butyyliamiini, n-oktyyliamiini, tirdesyyliamiini, iso-
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tridesyyliamiini, 3-metoksipropyyliamiini, 3-(2-etyyli-
heksoksi)propyyliamiini, syklocheksyyliamiini, bentsyy-
liamiini, 2-fenyylietyyliamiini, 2-metoksifenyylietyyli-
amiini jne.

Syklisid monokarbonaatteja, joiden voidaan antaa
reagoida amiinien kanssa uretaanisidoksen muodostuessa,
ovat esimerkiksi ne, joissa on 1,2-karbonaattiryhmé,
kuten alkyleenikarbonaatit, joissa alkyleeniryhmdssa on
2-18, edullisesti ¢ ~12 C-atomia, esimerkiksi etyleenikar-
bonaatti, propylee .karbonaatti, 1,2-butyleenikarbonaat-
ti sekd ne sykliset karbonaatit, joita saadaan hiilidi-
oksidin reaktion avulla esimerkiksi seuraavien epoksi-
dien kanssa: korkeammat alifaattiset epoksidit kuten
hekseeni-, okteeni-, dodeseeni- ja oktadeseeni-1-oksidi.

Muita karbonaatteja, joita keksinntssd voidaan
kdyttdd, ovat esimerkiksi ne, jotka valmistetaan epoksi-
komponenteista, joissa on pddteasemassa oleva 1,2-epok-
siryhmd. Edullisesti ovat ndmd yhdisteitd, jotka sisdlta-
vidt substituoidun tai substituoimattoman glysidyylieette-
riryhmédn tai glysidyyliesteriryhmdn, esimerkiksi n-butyy-
liglysidyylieetteri, etyyliheksyyliglysidyylieetteri, kor-
keampien isomeeristen alkoholien monoglysidyylieetterit.
Esimerkkejd glysidyyliestereistd ovat ne, joita saadaan
alifaattisista tai aromaattisista, tyydytetyistd tai
tyydyttidmdttdmistd monokarbonihapoista kuten 3-18, edul-
lisesti 3-12 C-atomia sisdltdvistd alifaattisista mono-
karbonihapoista, akryylihaposta, metakryylihaposta, bent-
soehaposta jne. Erittdin k&dyttdkelpoinen kaupallinen gly-
sidyyliesteri on seos, joka sisdltdd tyydytettyjd mono-
karbonihappoja, joiden ketjupituus on 9-11 hiiliatomia
ja jotka muodostuvat pddasiassa (noin 94-prosenttisesti)
tertiddrisistd hapoista (versatiinihappoglysidyyliesteri).

Sopivia ovat edelleen yksiarvoisten fenolien mono-
glysidyylieetterit, esimerkiksi fenoli-(CGHSOH) sekd al-

kyylifenolit, joissa on 1-18, edullisesti 1-12 C-atomia
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haarcittuneessa tai haaroittumattomassa alkyylitdhtees-—

sd ja useampiarvoisten alkoholien kuten etyleeniglyko--

lin, propyleeniglykolin, butyyliglykolin, ne

glykolin, heksyleeniglykolin jne. eetterit,

fenyyliglysidyylieetteri, p—tert.—butyylifen

dyylieetteri, o—kresyyliglysidyylieetteri.

Muita

monoepoksideja, jotka soveltuvat

kdytettdviksi, on esitetty saksalaisissa pat
sissa P 35 29 263.6 ja P 36 00 602.5 ("menetelma 2-okso

-1,3-dioksolaanien valmistamiseksi", joissa

opentyyli-

esimerkiksi

yyliglysi-

reaktiossa

enttianomuk-

on myds esi-

tetty tdssd kdytettdvien syklisten monokarbonaattien

valmistus,

jolloin tdssd otetaan huomioon va

teltavat toteutusmuodot.

Seuraavissa esimerkeissd merkitsee (po)

ja (%) painoprosenttia.

Esimerkit

1. Sekoittajalla Jja palautusjééhdyttéjé

in suosi-

paino-osaa

113 varustet-

tuun 1 litran reaktioastiaan pantiin 199,4 po tridesyyli-

amiinia jJja

kuumennettiin 80°¢ ldmpdtilaan. S

itten lisdt-

tiin hitaasti tipoittain 102 po propyleenikarbonaattia

niin, ettd ei ylitetty 90°¢c limpdtilaa ja reaktioseosta

pidettiin vield noin 6 tuntia 80°c 1imp&tilassa, kunnes

oli saavut
min viskoo
1 n 125°C)

Seura

tettiin es

ettu amiiniluku noin 10. Saadun 13hes varitto-

sin nesteen polttojddnnds oli 96 %
avat esimerkit 2-10 (taulukonmukai

imerkissd 1 esitetylld tavalla.

(DIN 53 216;

set) valmis-
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Reaktiotuotteita kdytettiin kerrospaksuutta sddta-
vind aineina KTL-kylvyissd. T&ll6in niitd joko lisdttiin
elektroforeesikylpyjen materiaaleihin ennen niiden sijoit-
tamista veteen - siis lakkatahnojen - tai niitd lisdttiin
sellaisenaan tai sekoitettuina veden kanssa sekoitetta-
viin tai osittain veden kanssa sekoitettavien liuottimi-
en, kuten etyleeniglykolimonoetyylieetterin tai metoksi-
propanolin kanssa valmiisiin KTL-kylpyihin (kastokylpyi-
hin). On myds mahdollista lisdtd reaktiotuotteita lakka-
tahnoihin tai myds kastokylpyihin. Elektroforeesikylpyi-
ni kdytettiin erilaisia tunnettuja koostumuksia, esimer-
kiksi saksalaisen patenttihakemuksen P 34 17 441,9 kdyt-
tdesimerkin 11 mukaista kylpyd. Lisdttdvad, amiinipitoi-
nen polymeeri valmistettiin seuraavasti:

3,6 po dimetyyliaminopropyyliamiinia
16,1 po 2-etyyliheksyyliamiinia seos I
79,2 po etyleeniglykolimonoetyylieetterid

Seosta kuumennettiin 2 litran astiassa, joka oli
varustettu palautusjddhdyttdjdlla, sekoittajalla ja sdh-
kdvastuskummuksella, noin 143°¢ liampdtilassa heikosti
palauttaen. 317 po bisfenoli-A-epoksihartsia, jonka
epoksidiekvivalenttipaino oli 480, liuotettiin 136 pai-
no-osaan etyleeniglykolimonoetyylieetteriin ja lis&ttiin
hitaasti tipottain seokseen 1 143°¢ limpbtilassa 1 tunnin
aikana. Sitten lisdttiin tipoittain 130 po epoksoitua soi-
jatljyd, jonka epoksidiekvivalentti oli 260, tunnin aika-
na 143°C lsmpstilassa ja seosta pidettiin sitten vield
10 tuntia 142°C ldmpStilassa. Saatiin epoksidi-amiini-
liitdnniistuote 70-prosenttisena liuoksena etyleenigly-
kolimonoetyylieetterissad.

Elektroforeesikylvyn kovetinkomponentti valmistet-
tiin kahdessa vaiheessa:

Esituote: Reaktoriin pantiin 2160 po hydroksietyyliak-
rylaattia, jonka happoluku pienempi tai yhtd suuri kuin

1, 3,8 po sinkkiasetyyliasetonaattia, ja 422 po digly-
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kolidimetyylieetteris, kuumennettiin 60°¢ lampétilaan,
lis&ttiin hitaasti tipottain 1636 po tolueenidi-isosya-
naattia ja seosta pidettiin niin kauan 60°C ldmpotilassa
kunnes -N=C=0O-ryhmien pitoisuus oli pienempi kuin 0,2 %.
Sitten lis&dttiin 15 po hydrokinonia ja 422 po etyleeni-
glykolimonoetyylieetterii. Saatiin 80-prosenttista, vaa-
leaa, viskoosia hartsia, jonka kaksoissidospitoisuus oli
9,5 % (liucksesta laskettuna) .
Kovetin: 1016 po 80-prosenttista esituotetta, 10 po KOH:
ta, 30-prosenttista metanolissa, pantiin reaktoriin, kuu-
mennettiin 80°C ldmpStilaan ja lisdttiin tipoittain hi-
taasti 132 po malonihappodimetyyliesterii niin, etta
807¢ lampottilaa ei ylitetty. Seosta pidettiin 80°¢C lam-
pStilassa niin kauan, kunnes kaksoissidosten -C=C-pitoi-
suus oli alentunut 4,2-prosenttiin. Reaktioseos laimen-
nettiin etyleeniglykolimonoetyylieetterillé 80 ¢ kiin-
tedainepitoisuuteen ja lis&ttiin 2,0 g etikkahappoa,
jolloin saatiin viskoosia, kellertdvii hartsia. Sen
osoittamiseksi, etti kerrospaksuuden siitdaineen lisdys-
td voidaan kdyttdi yleisesti eri koostumuksen omaaviin
elektroforeesikylpyihin, suoritettiin tutkimuksia esi-
merkin 6, eurooppalaisen patenttihakemuksen 0 012 463
taulukko 1 ja eurooppalaisen patenttihakemuksen 0 012
566 esimerkin I C suhteen yhdessd keksinndnmukaisten yh-
disteiden kanssa, jolloin kulloinkin kdytettiin esitet-
tyjd kylpyjen koostumuksia ja saostusolosuhteita.
Elektroforeesikylpyjen valmistus suoritettiin siten,
ettd kulloinkin homogenoitiin ensin nopeakdyntisessi
sekoittimessa esitetyt midrit haluttaessa pigmentoituja
epoksidiamiini-liitdnndistuotetta esitettyjen midrien
kanssa kovettimia ja katalyyttejid sekd vastaavia happo-
ja ja haluttaessa lisdttyjéd kerrospaksuuden siitSainei-
ta ja sekoitettiin sitten hitaasti deionisoidun veden
kanssa, kunnes elektroforeesikylpyjen kiintedainepitoi-

Suus vastasi kulloinkin esimerkeissi esitettyjd arvoja.
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Elektroforeettista saostusta varten tdytettiin muo-
viallas, jossa oli jaloterdstd oleva anodi ja sinkkifos-
faatti—fosfatointikerroksella varustettu, katodiksi kyt-
ketty terdslevy (anodin ja katodin vilinen etdisyys 5 cm,
katodi/anodi-suhde 1:1), asianmukaisella elektroforeesi-
kylvylld ja -kylpyjen 24 tunnin kypsymisajan ja 4 viikon
kuluttua -suoritettiin saostus tasajdnnitettad (katso tau-
lukko 2) kdyttden 2 minuutin aikana. muodostuneet kalvot
huuhdeltiin suoloista puhdistetulla vedelli ja poltettiin
sitten 20 minuutin aikana 180°¢C limpotilassa. Taulukossa

2 on esitetty myds saadut lakkateknilliset ominaisuudet.
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Tuloster tarkastelu
Lisdykset kerrospaksuuden sd@tdd varten osoittautuvat
kaikissa testatuissa KTL-kylvyissa tehokkaiksi, riippu-

matta siitd, miten eri valmistajilta perdisin olevat si-
deaineet ovat kokoonpantu. Kun kerrospaksuudet vertailu-

esimerkeissd lisdttdessd liuottimia 4 viikon kylvyn van-
hennuksen jédlkeen pieneni merkittdvidsti, sdilyttivat kek-
sinndnmukaisia kerrospaksuuden sgstdaineita sisdltdvat
esimerkit 12-16, 20-22 ja 25-26 kerrcspaksuutensa erit-
tdin hyvin vakiona.

Keksinndnmukaisten aineiden 1 % lisdys elektroforee-
sikylpyihin aiheuttaa oleellisen kerrospaksuuden kasvun
nollandytteeseen (vertailuesimerkit 11,19 ja 24) verrat-
tuna. Jos mairid kasvaa 2 prosenttiin, saadaan 50 mikro-
metriin asti olevia kerrospaksuuksia, joita voideaan pi-
taa paksukerrospééllysteiné. Suuremmat lisdysmddrdt, ku-
ten jatkokokeet ovat osoittaneet, eivat anna merkittdvaa

kerrospaksuuden kasvua.
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Patenttivaatimukset

1. Prim&8risists monoamiineista ja syklisistd mo-
nokarbonaateista moolisuhteessa 1:0,8 - 0,8:1 saadun
reaktiotuotteen kdyttd apuaineena vakiona pysyvidn kerros-
paksuuden si&timiseksi katodisessa sdhk&kastolakkaukses-
sa.

2. Patenttivaatimuksen 1 mukainen k&yttd, t u n -
nezttu siitd, etts reaktiotuote muodostuu amiinin ja
karbonaatin stokiometrisistd masrists.

3. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen kaytto,
tunnettu siitd, ettd primidrisen monoamiinin kaa-
va on H,N-R, jossa R on suoraketjuinen tai haarautunut
alkyyli- tai alkoksialkyylitéhde, jolloin alkyylitidhde
sisdltids 2 - 18, edullisesti 2 - 14 C-atomia.

4. Patenttivaatimuksen 1 tai 2 mukainen kaytto,
tunnettu siitd, ettd monoamiini on enintdidn 10 C-
atomia sis#ltsava sykloalifaattinen tai aralifaattinen
amiini.

5. Yhden tai useamman patenttivaatimuksen 1 - 4
mukainen kdyttd, tunne t tu siitd, etta monokarbo-
naatti on alkyleenikarbonaatti, jonka alkyleeniryhms si-
sdltasd 2 - 18 C-atomia tai joka on valmistettu substitu-
oidun tai substituoimattoman glysidyyliesteri- tai glysi-
dyylieetteriryhman sisdltdvistd yhdisteisti.

6. Yhden tai useamman patenttivaatimuksen 1 - 5
mukainen kdyttb, tunnet t u siits, ettis amiinina
kdytetdsn n-butyyli-, n-oktyyli-, tridekyyli-, isotride-
kyyli-, C,,- tai Cie-amiinia ja karbonaattina kdytetdsn
etyleeni- tai pPropyleenikarbonaattia tai dodekeeni-1-ok-
sidin, 2—etyleeniheksyyliglysidyylieetterin tai versatii-
nihappoglysidyyliesterin karbonattia.

7. Yhden tai useamman patenttivaatimuksen 1 - 6
mukainen k&yttd, t u n Nnettu siitid, ettd reaktio-
tuotetta kiytetdsn 0,2 - 3, edullisesti 0,5 - 2 paino-%:n
mddrd kylvyn ma&r&sti laskettuna.
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8. Lakkatahna, tunnettu siitd, etta se
sisaltds primddristen monoamiinien ja syklisten monokar-
bonaattien moolisuhteessa 1:0,8 - 0,8:1 olevaa reaktio-
tuotetta apuaineena vakiona pysyvan kerrospaksuuden s3da-
tva varten katodisessa sihkdkastolakkauksessa.

9. Kastokylpy, tunnettu siits, ettad se
sisdltdi primddristen monoamiinien ja syklisten monokar-
bonattien moolisuhteessa 1:0,8 - 0,8:1 olevaa reaktio-
tuotetta apuaineena vakiona pysyvén kerrospaksuuden saa-

t®4 varten katodisessa sihkdkastolakkauksessa.
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Patentkrav

1. Anvdndning av en reaktionsprodukt av primédra
monoaminer och cykliska monokarbonater i ett molf&rhal-
lande av 1:0,8 - 0,8:1 sasom hjdlpmedel f&r justering av
en konstant skikttjocklek vid katodisk eldopplackering.

2. Anvandning enligt patentkravet 1, k & nn e -
tecknad dirav, att reaktionsprodukten bildas av
stékiometriska mingder av amin och karbonat.

3. Anv&ndning enligt patentkravet 1 eller 2,
k8@8nnetecknad dédrav, att den primi#ra monoami-
nen har formeln H,N-R, vari R &r en alkyl- eller alkoxi-
alkylrest med rak eller f8rgrenad kedja, varvid alkylres-
ten innehdller 2 - 18, féretrddesvis 2 - 14 C-atomer.

4. Anvandning enligt patentkravet 1 eller 2,
kdnnetecknad ddrav, att monoaminen utgdrs av
en cykloalifatisk eller aralifatisk amin med hégst 10 C-
atomer.

5. Anvéndning enligt ett eller flera av patentkra-
ven 1 ~ 4, k&nnete cknaid ddrav, att monokar-
bonatet utgérs av ett alkylenkarbonat, i vilket alkylen-
gruppen innehdller 2 - 18 C-atomer eller vilket fram-
stédllts av foreningar innehallande en substituerad eller
osubstituerad glycidylester- eller glycidyletergrupp.

6. Anvéndning enligt ett eller flera av patentkra-
venl -5 kd&dnneteckna d d&rav, att sasom
amin anvénds n-butyl-, n-oktyl-, tridekyl-, isotridekyl-,
Ci2- eller C,,-amin och sasom karbonat anvénds karbonatet
av dodecen-1-oxid, 2-etylenhexylglycidyleter eller versa-
tinsyraglycidylester.

7. Anvéndning enligt ett eller flera av patentkra-
ven 1 - 6, k&nnetec k n ad dirav, att reak-
tionsprodukten anvinds i en mangd av 0,2 - 3, fdretrides-
vis 0,5 - 2 vikt-%, beriknat P4 mdngden av badet.
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8. Lackpasta, k dnne tecknad darav, att
den innehaller en reaktionsprodukt av primara monoaminer
och cykliska monokarbonater i ett molforhdallande av
1:08 - 0,8:1 sasom hjalpmedel fOr justering av en kon-
stant skikttjocklek vid katodisk eldopplackering.

9. Doppbad, k @nne tecknat dirav, att
det innehdller en reaktionsprodukt av primdra monoaminer
och cykliska monokarbonater i ett molférhallande av
1:0,8 - 0,8:1 sasom hjdlpmedel for justering av en kon-
stant skikttjocklek vid katodisk eldopplackering.
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