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N N S B I . friallyst, - seos

Kertamuovinen pulveripinnoituskoostumus - En hardplastisk

)[ Lttt bras &8 @ 0 k&V L e
pulverbelaggningskomposition

Tamd keksinté koskee kertamuovista pulveripinnoituskoostu-
musta. Aivan erityisesti t&mad keksintd koskee pulveripin-
noituskoostumusta, jolla on parannetut optiset ominaisuu-
det, kuten parannettu kiilto, pienennetty appelsiininkuori-

vaikutelma ija parannettu DOI-arvo (kuvan erotettavuus).

Alalla on tunnettua, ettd pulveripinnoituskoostumukset ovat
hyd6dyllisid metallialustojen maalaamisessa. Tdllaiset pin-
noituskoostumukset ovat erittdin toivottavia, koska niiden
kaytto vahentidd ja voi jopa eliminoida nestemdisissd maa-
leissa olevat orgaaniset liuottimet. Kun pulveripinnoitus-
koostumuksia kovetetaan kuumentamalla, vain vahan, jos lai-
nkaan haihtuvaa materiaalia vapautuu l&hiympdristoon. Tama
on merkittdvad etu nestemdisiin maaleihin nadhden, joista
haihtuu orgaanista liuotinta ilmakehaan, kun maali kovete-
taan kuumentamalla. Alalla on vhtid hyvin tunnettua, etté
pulveripinnoituksen kovettumismekanismi on pulveripinnoi-

tuskoostumusten tarked nakokohta.

Pitkdikaisyyden aikaansaamiseksi ulkokaytossa alan aikai-
semmat pulveripinnoituskoostumukset kokoonpantiin karbok-
syyvylihapporyhman sisidltavasta polyesteri-~ tai akryylipoly-
meerista, dikarboksyylihapporyhmin sisdltivasti materiaa-
lista ja beta-hydroksialkyyliamidikovetusaineesta. Naiden
pulveripinnoituskoostumusten ja kovetussysteemien sanottiin
olevan stabiiledja ja omaavan hyvat fysikaaliset ominaisuu-
det.

Alan aikaisemmilla pulveripinnoituskoostumuksilla ja kove-
tussysteemeilld ei ollut kuitenkaan hyvid optisia ominai-
suuksia. Tamdn keksinndén tavoitteena on taman vuoksi voit-
taa tamid ongelma samalla, kun sdilytetdidn tallaisten koos-
tumusten ja systeemien muut toivotut fysikaaliset ominai-

suudet.
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Ratkaisu tahi&n ongelmaan, jonka tamd keksintd saa aikaan,
on kertamuovinen pulverikoostumus (ja siihen liittyva kove-
tusmekanismi), 7joka koostuu happoryvyhmin sisdaltivasti poly-
esteripolymeerista, monokarboksyylihapporyhman sisaltdvasta
materiaalista ja erikoiskovetusaineesta, jossa monokarbok-
syylihapporyhmidn sisaltavaa materiaalia on ldsna tietty

mAAra.

Ndin ollen taman keksinnén mukaisesti aikaansaadaan kerta-
muovinen pulveripinnoituskoostumus, joka koostuu karboksyy-
lihapporyhmaén sis&ltavadsta polyesteristi; monokarboksyyli-
happoryhman sisdltavastid materiaalista; ja kovetusaineesta;
jossa kovetusaine on beta-hydroksialkyyliamidikoevetusaine
ja/tai epoksifunktionaalinen silloitusaine ja jossa mono-
karboksyylihapporyhmin sisdltavida materiaalia on lasn& noin
0,5-15 painoprosentin mdara polyesterin painosta laskettu-

na.

Taman keksinnon kovetussysteemi tarjoaa parannetut optiset
ominaisuudet alan aikaisempiin systeemeihin nihden samalla,
kun se sailyttadad muut halutut fysikaaliset ominaisuudet.
Samoin taman keksinnén mukaisella kertamuovisella pulveri-
koostumuksella on parannetut optiset ominaisuudet alan ai-
kaisempiin koostumuksiin ndhden ilman, ettd vaikutettaisiin
haitallisesti muihin fysikaalisiin ominaisuuksiin, kuten
taipuisuuteen, pitkdikadisyyteen, liuottimien ja korroosion-

kestoon.

Erityisesti taman keksinnén pulveripinnoituskoostumuksilla
on parannetut optiset ominaisuudet, kuten kiilto, appel-
siininkuorivaikutelma ja DOI-arvo (kuvan erotettavuus),
samalla kun ne s&ilyttavit muut fysikaaliset ominaisuudet,
kuten varastostabiilisuuden (ts. ne eivat kokkaroidu lam-
moélle altistettaessa), taipuisuuden, kovuuden, liuotinkes-
ton ja korroosionkeston ynnad hyvan sekoituksen muita fysi-

kaalisia ominaisuuksia, kuten kovuuden, iskunkeston ja ke-
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miallisen keston ja uudelleenpinnoitettavuuden.

Taman keksinndn pulveripinnoitteet soveltuvat kaytettavaksi
vleisissid teollisuuspinnoitteissa, koneisto- ja laitteisto-
pinnoitteissa, erityisesti metallien, kuten tolkkien, ko-
jeiden, autonosien jne pinnoitteissa. Lisdksi pulveripin-
noituskoostumuksia voidaan kaytt&da kalvoissa, kuiduissa,
maaleissa, selluloosa- ja alkydilakoissa, saumattomissa

lattiapinnoitteissa, tiivistys- ja kyllastysaineissa.

Tamidn keksinnodn mukaisesti aikaansaadaan kertamuovinen pul-
veripinnoituskoostumus. Tyypillisesti koostumus sisaltaa
karboksyylihapporyhméan sisiltdvaa polyesterid, ijonka Tg on
noin 30-85¢C ja happoluku on noin 20-80, beta-hydroksial-~-
kyyliamidia olevaa kovetusainetta ja monokarboksyylihappoa
parannettujen ulkondkdé~ ja sddnkesto-ominaisuuksien saami-

seksi.

Koostumus voi myos sisdltaa epoksifunktionaalista kove-
tusainetta, kuten triglysidyyli-isosyanuraattia (TGIC) tai

TGIC:n ja hydroksialkyyliamidikovetusaineen seoksia.

Koostumus voi myds sisaltad happofunktionaalista akryylipo-
lymeeria, epoksifunktionaalista tai hydroksialkyyliamidiko-
vetusainetta ja monofunktionaalista karboksyylihappoa pa-

rannettujen ulkondkdominaisuuksien saamiseksi.

Tiaman keksinnén pulveripinnoituskoostumukset koostuvat
useiden materiaalien perusteellisesta seoksesta. Kuitenkin
tadmin keksinnén pulveripinnoituskoostumuksessa on kolme
olennaista aineosaa, nimittdin karboksyylihapporyhman si-
saltidvaid polyesteria, toista karboksyyliryhmda, joka on
valittu alifaattisesta tai aromaattisesta monokarboksyyli-~
happoryhmdstd niiden seokset mukaanluettuna, ja beta-hyd-
roksialkyyliamidia olevaa kovetusainetta. Monokarboksyyli-
happoryhman lisdys parantaa merkittdvasti optisia ominai-

suuksia, kuten kiiltoa, appelsiininkuorivaikutelmaa ja DOI-
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arvoa.

Karboksyylihapporyhmdn sis&dltdviid polyestereita, joita voi-
daan kayttaa, ovat ne, jotka perustuvat alifaattisten‘poly~
olien, sykloalifaattiset polyolit mukaanluettuna kondensaa-
tioreaktioon alifaattisten ja/tail aromaattisten polykarbok-

syvlihappoijen ja -anhydridien kanssa.

Esimerkkeja sopivista alifaattisista polvyoleista ovat 1,2~
etaanidioli, 1,3-propaanidioli, 1,4-butaanidioli, 1,6-hek-
saanidioli, neoventyyliglyvkoli, sykloheksaanidimetanoli,
trimetylolipropaani yms. Sopivia polykarboksyylihappoia

ja -anhydridejid ovat meripihkahappo, adipiinihappo, atsela-
iinihappo, sebasiinihappo, tereftaalihappo, isoftaalihappo,
tetrahydroftaalihappo, heksahydroftaalihappo, trimelliitti-
happo ja nadiden happoijen anhydridit.

Polyolin ja hapon tai anhydridin annetaan reagoida yvhdessa
kayttiaen ylimddrin happoa alkoholiin nidhden polyesterin
muodostamiseksi, jossa on vapaita karboksyyliryhmia. Edul-
lisesti karboksyylihapporyhmén sisdltavan polyesterin hap-
poluku on noin 20-80 ja edullisemmin noin 20-45 ja se on
kiinted huoneenliampotilassa. Edullisesti polyesterille on
edelleen tunnusomaista Tg-arvo noin 30-85°C ja edullisesti
noin 40-75°cC,

Polymeerin Tg on sen kovuuden -ja sulavirtauksen mitta. Mita
korkeampi Tg-arvo, sitd pienempi on sulavirtaus ja sita
kovempi pinnoite. Tg-arvoa on kuvattu teoksessa Principles
of Polymer Chemistry (1953), Cornell University Press. Tg
voidaan todella mitata tai se voidaan laskea, kuten Fox on
kuvannut julkaisussa Bull. Amer. Physics Soc., 1, 3, sivu
123 (1956). Tassia kaytettynd Tg viittaa todella mitattuihin
arveoihin. Polymeerin Tg-arvon mittaamiseen voidaan kaytttaa
differentiaalista pyvhk&isykalorimetria (DSC) (la&mmitysno-
peus 10°C/min, Tg-arvoksi otettu ensimmidinen sisaantaipu-

mispiste).
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Jos polyesterin Tg on alle 30°C, polymeeri ja sitd sisalta-
vA pulveripinnoituskoostumus saattavat olla tahmeita ja
vaikeita k3sitelld. Jos Tg on yli 85°C, polyesterin sula-
virtaus on pieni ja pinnoitteella saattaa olla huono ulko-

nako.

Toinen oleellinen aineosa taman keksinndn pulveripinnoitus-
koostumuksissa on beta-hydroksialkyyliamidi. Beta-hydrok-
sialkyyliamidi on happofunktionaalisen polyesterin kovetus-
aine. Beta-hydroksialkyyliamidi voi auttaa aikaansaamaan
silloitetun polymeriverkoston, joka on kova, pitkdik&inen,
korroosionkestoinen ja liuotinkestoinen. Arvellaan, etta
beta-hydroksialkyyliamidit kovettavat pinnoitteen esterdin-
tireaktiolla karboksiryhmdn sisdltavan polyesterin kanssa
muodostaen lukuisia esterisidoksia. Beta-hydroksialkyy-
liamidin hydroksyylifunktionaalisuuden tulisi olla keski-
madarin vahintaan kaksi, edullisesti yli kaksi ja viela
edulllisemmin yli kaksi ja korkeintaan neljd optimi kove-

tusreaktion aikaansaamiseksi.

Happoryhmidn sisaltdvad akryylipolymeeria valmistettaessa
eri monomeerit sekoitetaan yvyhteen ja niiden annetaan rea-
goida tavanomaisilla vapaaradikaali-initioiduilla polyme-
rointiprosesseilla. Vapaaradikaali-initiaattoreita, joita
voidaan kayttda, ovat bentsoyyliperoksidi, tert.-butyyli-
hydroperoksidi, ditert.-butyyliperoksidi, atsobis(2-metyy-

lipropionitriili) iJjne.

Ketjunsiirtoaineita, kuten merkaptopropionihappoa voidaan
myds kayttada. Polymerointi on edullista suorittaa liuokses-
sa kayttaen liuotinta, johon monomeerit liukenevat, kuten

tolueenia tai ksyleenii.

Polymeroinnin padtyttya reaktioseos haihdutetaan esimerkik-
51 asettamalla se alipaineeseen orgaanisen liuottimen pois-
tamiseksi ja polymeerin talteenottamiseksi kiintednad mate-

riaalina.
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Vaihtoehtoisesti polymeeri voidaan saostaa ja kuivata sen
jdlkeen. Tavallisesti haihdutettu polymeeri sisdlt&dd alle 1
painoprosentin materiaaleja, jotka haihtuvat pinnoitteiden

kovetukseen kdytetyissd lampotiloissa.

Happoryhmidn sisdltdvd polymeeri voi olla myds akryylipoly-
meeri, joka on valmistettu emulsiopolymeroinnilla, suspen-
siopolymeroinnilla, mdhkdlepolymeroinnilla tai niiden sopi-
villa yhdistelmilld, kuten on hahmoteltu patentissa US-A-

4 727 111. N&amd tekniikat ovat alalla hyvin tunnettuja.

Edulliset beta-hydroksialkyyliamidimateriaalit voidaan
esittd3d rakenteellisesti seuraavasti:
0] o
B I [ |
HO-CH-CH,-N-C 4~ A -} C~N-CH,-CH-OH
| l | |
Ry Ry R R;
m n
jossa R; on H tai C;-Cg-alkyyliryhmd; R, on H, C,;-Cg-alkyy-
liryhmd tai ryhmid,
HO-CH-CH, -

Ry

jossa R; on sama kuin edelld esitettiin; A on sidos, yk-
siarvoinen tai moniarvoinen orgaaninen radikaali, joka on
perdisin tyydytetystd, tyydyttdmdttomdstd tai aromaattises-
ta hiilivedystd mukaanluettuna substituoidut hiilivetyradi-
kaalit, jotka sisdltdvidt 2-20 hiiliatomia, m on 1-2, n on
0-2 ja m + n on vdhintdadn 2, edullisesti yli 2 ja tavalli-
sesti vdlilla 2-4.

Edullisesti A on alkyleeniradikaali -(CH,)x-, jossa x on 2-
12, edullisesti 4-~10.

Beta-hydroksialkyyliamidi voidaan valmistaa antamalla alem-
man alkyyliesterin tai karboksyylihappojen estereiden seok-
sen reagoida beta-hydroksialkyyliamidin kanssa l&mpdtilas-
sa, joka vaihtelee ympdristén ldmpdtilasta aina noin 200°-
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*C:seen riipuen reagenssien valikoimasta 4a katalyytin mu-
kanaolosta tai puuttumisesta. Sopivia katalyytteija ovat
emaskatalyytit, kuten natriummetoksidi, kaliummetoksidi,
natriumbutoksidi, kaliumbutoksidi, natriumhydroksidi, ka-
liumhydroksidi yms, joita on l&dsnd noin 0,1-1 painoprosen-

tin md&rat alkyyliesteristd laskettuna.

Pulveripinnoituskoostumuksen tehokkaimman kovettumisen ai-
kaansaamiseksi beta-hydroksialkyyliamidin (hydroksiekviva-
lenttien) ja karboksiryhmdn sis&ltavan polyesterin (karbok-
syylihappoekvivalenttien) ekvivalenttisuhde on edullisesti
valillid noin 0,6-1,6:1 ja edullisemmin valilla 0,8-1,3:1.
Vaihteluvalin 0,6-1,6:1 ulkopuolella olevat suhteet ovat

epamieluisia huonon kovettumisen vuoksi.

Pulveripinnoituskoostumus voi sisadltad myo6s monokarboksyy-
lihapporyhmdn sisdltiava3d materiaalia, 7joka on valittu ali-
faattisista hapoista, kuten steariini-, myristiini-, palmi-
tiini~-, fenoksietikka-, fenoksipropioni-, krotoni-, bent-
syvli ja mantelihapoista; aromaattisista hapcista, kuten
bentsoe-, tolu- (orto-, meta- ja para-), asetyylisalisyyli-~-
, salisyyli-, metoksibentsoe-(anisiini-), isopropyylibent-
soe- ja kanelihapoista; sykloalifaattisista hapoista, kuten
sykloheksaanikarboksyylihaposta, syklopentaanikarboksyyli-
haposta ja furoiinihaposta; monohappo-oligomeereista, kuten
sul jetusta alifaattisesta dikarboksyylihaposta (esim. adi-
piini- tai sebasiinihapon monometyyliesteri) tai sul jetusta
happofunktionaalisesta polyesteristd; tai oligomeerisista
polyvestereistid, kuten poly(kaprolaktonista) tai poly(kapro-
laktaamista) yms. Lisiksi voidaan kdyttd3d monofunktionaa-
lista karboksyylihappoa nestemuodossa. Tamd monohappomate-
riaali parantaa optisia ominaisuuksia, kuten kiiltoa, ap-
pelsiininkuorivaikutelmaa ja DOI-arvoa ja se voi antaa myds

lisataipuisuutta ja/tai iskunkestoa saadulle pinnoitteelle.

BEdul lisesti monokarboksyylihapporyhmén sisiltava materiaali

on steariinihappo, bentsoehappo, kanelihappo tai furo-
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Pulveripinnoituskocostumus voi sisaltaa edelleen polykarbok-

syylihapporyhmidn sisadltavaa materiaalia, joka on valittu

ryhmasta, johon kuuluvat alifaattiset C4-Czo

-polykarboksyy-

lihapot, polymeeriset polyanhydridit, alhaisen moolimassan

polyesterit, joiden happoekvivalenttipainoc on noin 150-600,

ja niiden seokset.

Alifaattisiin polyvkarboksyylihappoihin, joita voidaan kayt-

taa, sisaltyvat dikarboksyylihapot, kuten adipiinihappo,

korkkihappo, atselaiinihappo, sebasiinihappo ja dode-

kaanidioiinihappo.

Edullisesti alifaattinen dikarboksyylihappo

lisen lukumddr&@n hiiliatomeja.

sisdaltiaa paril-

Pinnoituskoostumus voi sis8ltdi myods tiettyjd muita lisaai-

neita, joita liitet&ddn tyypillisesti pulveripinnoituskoos-

tumuksiin, kuten pigmenttejd, virtauksensiitdaineita, rais-

kymisenestoaineita, pulverin valumislisdaineita ja valosta-

bilisaattoreita.

Sopivan varin antamiseksi pulveripinnoituskoostumuksille

pigmenttid voidaan lis&dt3d pinnoituskoostumukseen tyypilli-~

sesti noin 1-50 painoprosentin maardt laskettuna pulveri-

pinnoituskoostumuksen kokonaispainosta. Pigmentit, jotka

soveltuvat pulveripinnoituskoostumuksiin, voivat olla or-

gaanisia tai epdorgaanisia ja niitd ovat emidksinen lyijy-

piidioksidikromaatti, titaanidioksidi, ultramariinisininen,

ftaalosyaniinisininen, ftaalosyaniinivihred,

nokimusta,

musta rautaoksidi, vihre& kromioksidi, ferriittikeltainen

ja kvintopunainen.

Sopivia virtauksensaitoaineita ovat akryylipolymeerit ija

kopolymeerit, kuten polylauryyliakrylaatti,
rylaatti, poly(2-etyyliheksyyli)akrylaatti,

polubutyyliak-
poly(etyyliak-
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rylaatti-ko-2-etyyliheksyyliakrylaatti), polylauryylimeta-
krylaatti, polyisodekyylimetakrylaatti yms ja fluoratut
polymeerit, kuten polyetyleeniglykolin tai polypropyleeni-
glvkolin esterit fluorattujen rasvahappojen kanssa, esim.
moolimassaltaan yli noin 2500 olevan polyetyleeniglykolin
ja perfluorikapryylihapon esteri. Polymeerisia siloksaane-
ja, joiden moolimassat ovat yli 1000, kuten esimerkiksi
polydimetyylisiloksaania tai poly{metyylifenyyli)siloksaa-

nia voidaan myds kayttiad virtauksensiditodaineena.

Virtauksensidatdaineet voivat auttaa pienentamdaan pintajin-

nitystd pulverin kuumennuksen aikana ja eliminoimaan kraa-

terinmuodostusta. Yleensid, kun virtauksen sddtdainetta kay-
tetdd3n, sitd on l&snid noin 0,05-5 painoprosentin maarat

laskettuna pulveripinnoituskoostumuksen kokonaispainosta.

Raiskymisenestoaineita voidaan lisdt& koostumuksiin, jotta
mahdollisesti l&snd olevan haihtuvan materiaalin olisi mah-
dollista paasti pois kalvosta paiston aikana. Bentsoiini on
erittain edullinen kaasunpoistoaine ja kun sita kavytetaan,
sen lasnaolevat maarat ovat noin 0,5-3 painoprosenttia las-

kettuna pulveripinnoituskoostumuksen kokonaispainosta.

Pulveripinnoituskoostumukset voivat sis&ltdid edullisesti
myds UV-sdteilyd absorboivia aineita, kuten Tinuvin R-val-
mistetta (jota on kaupallisesti saatavissa ja joka on yvhti-
6n Ciba-Geigy Company rekisterdity tavaramerkki). Kun Tinu-
vinR -valmistetta kdytetddn, sitd on tyypillisesti l&snid
koostumuksissa n. 0,5-6 painoprosentin maarat laskettuna

pulveripinoituskoostumuksen kokonaispainosta.

Lisdksi pulveripinnoituskoostumus voi sis&ltdd hoyrystettya
piidioksidia tai vastaavaa pulverin juoksevuuslisidaineena
pulverin paakkuuntumisen vdhentdmiseksi varastoinnin aika-
na. Hayrystettyd piidioksidia myy esimerkiksi Cabot Corpo-
ration tavaramerkilla Cab-0~SilR. Kun pulverin juocksevuus-

lisdainetta kaytetdidn, sitd on yleensd lasni noin 0,1-0,5
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painoprosentin miaarat laskettuna pulveripinnoituskoostumuk-
sen kokonaispainosta. Pulverin juoksevuuslisdainetta lisa-
ti3n yleensd hiukkasmaiseen pulveripinoituskoostumukseen

hiukkasmaisen seoksen valmistuksen jdlkeen.

Kertamuoviset pulveripinnoituskoostumukset valmistetaan
sulasekoittamalla pinnoituskoostumuksen aineosat yhteen.
Tamd voidaan toteuttaa sekoittamalla ensin suuren leikkaus-
nopeuden tai suurtehoisessa kuivasekoittimessa, esim. Hen-
schel-sekoittimessa ja sulasekoittamalla seos sitten eks-
truuderissa, esimerkiksi Werner-Pfeiderer ZK-30-kaksiruu-
viekstruuderissa noin 80-130 °C:n lampotilassa. Puriste
jdahdytetdan sitten ja jauhetaan pulveriksi. Pulveripinnoi-
tuskoostumus voidaan levittda suoraan metalli-, kuten te-
rds tai alumiini-, lasi-, muovi- tai kuitulujitteiselle

muovialustalle.

Pulverin levitys voi tapahtua s&hkostaattisella (koronapur-
kaus- tai hankaussihko-)ruiskutuksella tai kayttien lei ju-
kerrosta. Sahkéstaattinen ruiskutus on edullinen. Pulveri-
pinnoituskoostumus voidaan levitt&did yhdelld ruiskutusker-
ralla tai useilla ruiskutuskerroilla kalvon paksuuden saa-
miseksi vAlille noin 1,27-12,7x10-3 cm kovetuksen jalkeen.
Edullisesti korkealaatuisen viimeistelyn aikaansaamiseksi
kohtuullisin kustannuksin pulveripinnoitteen paksuus on n.
3,05 - 10,2 x 10°3 cm ja edullisesti noin 3,56-7,62 x 10-3

cm,

Pinnoitettava alusta voidaan valinnaisesti esikuumentaa
ennen pulverin levittidmistid tasaisemmin pulverin kerrostu-
misen edistdmiseksi. Pulverin levityvksen jalkeen pulveri-
pinnoittettua alustaa voidaan paistaa tyypillisesti noin
149-204 °C:ssa noin 5-60 minuuttia ja edullisesti noin 20-

40 minuuttia.

Tadtad keksintdid kuvataan nyt ainoastaan esimerkkien vuoksi.
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Seuraavat esimerkit sisdltdvat eri hydroksialkyyliamidiko-
vetusaineiden, karboksyylihappofunktionaalisten polyesteri-
polymeerien, karboksyylihappofunktionaalisten akryylipoly-
meerien valmistuksen, joita on kasitelty monokarboksyyliha-
poilla, ja joita kdytetddn tamadn keksinndn kertamuovisten

pulveripinnoituskoostumusten valmistuksessa.

Seuraavissa esimerkeissa suoritettiin seuraavat koemenette-
lyt.

(1) Iskulujuus mitattiin Gardner-iskukoelaitteella. Pinnoi-
tetut paneelit saatettiin alttiiksi kasvaville iskumiddril-
le, kunnes pinnoitus murtui: paneelia iskettiin pinnoitteen
puolelle, ts. suoralla iskulla ja mydés pinnoitteen vastak-
kaiselle paneelin puolelle, ts. kdantdpuolen iskulla. Tu-

lokset ilmoitetaan yksikdissad Nm.

(2) T-taivutuskokeessa taivutettiin pinnoitettuja paneeleja
(13,81 x 30,48 cm) 180° niin, ettd pinnoitettu paneeli
taittui itsensd padidlle, ja tarkistettiin murtumisirtoaminen

pitkin taivetta.

(3) Kyndkovuus midéritettiin ottamalla kovuudeltaan kasvavia
lyijykynid (F - 3 H) ja yrittamalla saada piirtomerkki ni-
kymaan pinnoitteessa. Ensimmdisen kynan kovuus, joka jiisi

nakymadn pinnoitteeseen, ilmoitetaan kalvon kynakovuutena.

(4) 20°:n ja 60°:n kiilto mitattiin kiiltomittareilla, joi-

den valmistaja on Gardner Instrument Company.

(5) Appelsiininkuori-vaikutelma arvioitiin visuaalisesti
kovetetuista paneeleista ja luokiteltiin esiintyvin pinnan

epadtasaisuusasteen mukaan.

(6) Kuvan erotettavuus mitattiin kayttden laitetta, joka
heijastaa vaihtelevan kokoisia puolipydreitd kuvioita pa-

neelin pintaan. Niiden kuvien koko, jotka ovat selvisti
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nakyvissd paneelin pinnassa, madrittelee ilmoitetun DOI-

arvon.

Esimerkki 1: Pulveripinnoitteen valmistus (pigmentoitu val-
koiseksi)

Pigmentoitu pulveripinnoituskoostumus, joka sisaltad beta-

hydroksialkyyliamidisilloitusainetta, karboksyylihappoa

sisalt8vaia polyesterid ja eri maaria monofunktionaalista

karboksyylihappoa, valmistetaan seuraavasti. Vertailuna

esitetddn vastaava systeemi ilman monofunktionaalista kar-

boksyylihappoa. Kaikki arvot ovat prosentteja koko kokoon-

panosta.

Aineosa Nayte
Karboksyylihapporyhman A B C D E F
sisadltiva polyesteril) 55,81 55,94 54,95 53,48 52,04 49,90
Hydroksialkyyliamidi 2,94 3,03 3,20 3,42 3,59 3,86
Modaflow III 2) 0,7 0,75 0,75 0,75 0,75 0,75
Steariinihappo - 0,28 1,10 2,15 3,12 4,99
Bentsoiini 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50 0,50
Titaanidioksidi 40,00 39,49 39,50 39,50 40,00 40,00
Huomautukset

1) Polyesteri, jonka happoluku on noin 34, saatavana nimel-
132 Grilesta V76-12 yhtiolta EMS-American Grilon, Inc.
2) Modaflow III on akryylikopolymeeri piidioksiditukiai-

neella ja sitd on saatavana yhtidltid Monsanto Company.

Kokoonpanon aineosia esikasiteltiin Henschel-suurte-
hosekoittimessa nopeudella 1800 rpm 1 minuutin ajan, minka
jalkeen seos suulakepuristettiin Werner-Pfleiderer ZSK-30
ekstruuderilla 110 °C:ssa. Puristeet jiihdytettiin, murs-
kattiin, jauhettiin Micropul-vasaramyllyssad, seulottiin 140
meshin seulan lapi ja ruiskutettiin s&dhkodstaattisesti Bon-
derite 1000-alustoille Volstatic-pistoolilla. Pulveripin-
noitteiden kovetusta suoritettiin ilman pakkokiertouunissa
180 “C:ssa 20 minuutin ajan. Naiden pinnoitteiden mekaani-
set ja optiset ominaisuudet esitetdidn seuraavassa taulukos-

sa 1.
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Taulukko 1
Happo- | Kiilto Appel - Isku vas-~ T-taivu- Kyna-
Nayte % 1) [ 20/60 po1 2) siinin- ta/suora tukset kovuus
kuori 3)
A 0 75/90 40 4 >18/>18 T-0 H
B 0,5 80/93 40 4-5 >18/>18 T~0 H
c 2 80/94 45 6 >18/>18 T-0 H
D 4 82/96 60 6 >18/>18 T-0 H
E 6 88/98 65 1 >18/>18 T-0 H
F 10 84/100 70 8-9 >18/>18 T-0 H

Huomautukset:
1) Happo-% on laskettu polyesterihartsista.
2) DOI-asteikko on 0-100; 100 = paras

3) Appelsiininkuori-asteikko on 0-10; 10 = paras

Esimerkki 2: Pulveripinnoitteen valmistus (valkoiseksi
pigmentoitw) . .
Pigmentoitu pulveripinnoituskoostumus, joka sisaltai tri-
glysidyyli-isosyanuraattisilloitusainetta, karboksyylihap-
poa sisaltivad polyesteriid ja eri maariid monofunktionaalis-
ta karboksyylihappoa, valmistetaan seuraavasti. Vertailuna
esitetiddn vastaava systeemi, 7jossa el ole monofunktionaa-

lista karboksyylihappoa. Kaikki arvot ovat prosentteja koko

kokoonpanosta.
Aineosa Nayte

A B c
Karboksyylihapporyhman 55,8 53,93 52,61

sisaltava polyesteri 1)
Triglysidyylii-isosyan-
uraatti 2) 4,20 4,24 4,55
Modaflow III 3) 0,75 0,75 0,75
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Steariinihappo - 1,08 2,10
Bentsoiini 0,50 0,50 0,50
Titaanidioksidi 40,00 39,50 39,49
Huomautukset:

1) Polyesteri, jonka happoluku on noin 34 ja joka on saata-
vana nimellid Grilesta P7307.3 yhtidltia EMS-American Grilon,
Inc.

2) Saatavana yhtiolta Ciba-Geigy Corp. nimella Araldite PT-
810.

3) Modaflow III on akryylikopolymeeri piidioksiditukiai-

neella ja sitd on saatavana yhtidltid Monsanto Company.

Kokoonpanon aineosia esisekoitettiin Henschel -suurte-
hosekoittimessa nopeudella 1800 rpm 1 minuutin ajan, minkia
jdlkeen seos suulakepuristettiin Werner-Pfleiderer ZSK-30

ekstruuderilla 110 °C:ssa.

Puristeet jddhdytettiin sitten, murskattiin, 7jauhettiin
Micropul -vasaramyllyssd, seulottiin 140 meshin seulan lapi
ja ruiskutettiin sahkodstaattisesti Bonderite 1000-alustoil-

le Volstatic-pistoolilla.

Pulveripinnoitteiden kovetusta suoritettiin ilman pakko-

kiertouunissa 180 °C:ssa 20 minuuttia.

Ndiden pinnoitteiden mekaaniset ja optiset ominaisuudet

esitetdidn seuraavassa taulukossa 2.
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Taulukko 2
Nayte | Happo- Kiilto DOI 2) Appel - Isku T-tai- Kyna-
% 1) 20/60 sii- vas- vutuk- kovuus
nin- ta/- set
kuori suora
3)
0 75/91 40 4 >18/>- T-0 H
18
2 82/93 60 4-~5 >18- T-0 H
/>18
4 83/97 60-70 7 >18- T-0 H
/>18
Huomautukset:

1) Happo-% on laskettu polyesterihartsista.
2) poI-asteikko on 0-100; 100 = paras.

3) BAppelsiinikuoriasteikko on 0-10; 10 on paras.

Esimerkki 3: Pulveripinnoitteen (siniseksi pigmentoitu)
valmistus

Pigmentoitu pulveripinnoituskoostumus, ijoka sisdltaa beta-

hydroksialkyyliamidisilloitusainetta, karboksyylihappoa

sis&ltédvaa polyesteriad ja monofunktionaalista karboksyyli-

happoa, valmistetaan seuraavasti. Vertailuna esitetdan vas-

taava systeemi ilman monofunktionaalista karboksyylihappoa.

Kaikki arvot ovat prosentteja koko kokoonpanosta.

Aineosa Nayte

A B
Karboksyylihapporyhman
sisaltava polyesteri 1) 85,6 82,65
Triglysidyyli-isosyan- 4,7 5,17

uraatti
Modaflow III 2) 1,0 1,0
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Steariinihappo - 2,48
Bentsoiini 0,7 0,7
Titaanidioksidi 5,69 5,69
BT-417 3) 2,31 2,31
Huomautukset:

1) Polyesteri, jonka happoluku on noin 34 ja jota on saata-
vana nimellid Grilesta V76-12 vhtidlta EMS-American Grilon,
Inc. ‘

2) Modaflow III on akryylikopolymeeri piidioksiditukiai-
neella ja sitid on saatavana yhtidlta Monsanto Company.

3) BT-417 on ftaalosyaniinia oleva sininen pigmentti, jota

oli aikaisemmin saatavana yhtidlta DuPont.

Kokoonpanon aineosia esisekoitettiin Henschel-suurte-
hosekoittimessa nopeudella 1800 rpm 1 minuutin ajan, minka
jalkeen seos suulakepuristettiin Werner-Pfleiderer ZSK-30-
ekstruuderilla 100 °C:ssa. Puristeet jaidhdytettiin sitten,
murskattiin, jauhettiin Micropul-vasaramyllyssa, seulottiin
140 meshin seulan ldpi ja ruiskutettiin s&hkéstaattisesti
Bonderite 1000-alustoille Volstatic-pistoolilla. Pulveri-
pinnoitteiden kovetusta suoritettiin ilman pakkokierto-
uunissa 180 °‘C:ssa 20 minuuttia. Naiden pinnoitteiden me-
kaaniset ja optiset ominaisuudet esitetdan seuraavassa tau-

lukossa 3.

Taulukko 3

Navyte Happo-% | Kiilto Do1 2) Appel - Isku,

1) 20/60 siinin- | vas-
kuori ta/suo-

3) ra
A 0 91/98 50 7 >18/>18
B 3 98/99 60 7-8 >18/>18
Huomautukset:

1) Happo-% on laskettu polyesterihartsista.
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2) pOI-asteikko on 0-100; 100 = paras.

3) Appelsiininkuoriasteikko on 0-10; 10 = paras.

Esimerki 4: Pulveripinnoitteen (valkoiseksi pigmentoitu)
valmistus o - , o
Pigmentoitu pulveripinnoituskoostumus, joka sisdltidid beta-
hydroksialkyuyliamidisilloitusainetta, karboksyylihappoa
sisdltavas polyesteria ja bentsoehapon eri madrid monofunk-

tionaalisena happolisidaineena, valmistetaan seuraavasti.

Vertailuna esitetdin vastaava systeemi ilman monofunktio-
naalista karboksyylihappoa. Kaikki arvot ovat prosentteja

koko kokoonpanosta.

Aineosa Nayte

A B c D
Karboksyylihapporyhman
sisdltava polyesteri 1) 56,28 55,84 54,56 52,87
Hydroksialkyyliamidi 2,97 3,13 3,60 4,20
Modaflow III 2) 0,75 0,75 0,75 0,75
Bentsoehappo - 0,28 1,09 2,18
Bentsoiini 0,50 0,50 0,50 0,50
Titaanidioksidi 39,5 39,5 39,5 39,5
Huomautukset

1) Polyesteri, jonka happoluku on noin 34 ja jota on saata-
vana nimelld Grilrsta V76-12 yhtiolta EMS-American Grilon,
Inc.

2) Modaflow III on akryylikopolymeeri piidioksiditukiai-

neella ja sitad on saatavana vhtiolta Monsanto Company.

Kokoonpanon aineosia esisekoitettiin Henschel-suurte-
hosekottimessa nopeudella 1800 rpm 1 minuutti ja seos suu-
lakepuristettiin sitten Werner-Pfleiderer ZSK-30-ekstruude-
rilla 100 °C:ssa. Puristeet j&adhdytettiin sitten, murskat-
tiin, jauhettiin Micropul-vasaramyllyssid, seulottiin 140

meshin seulan l3pi ja ruiskutettiin s3hkdstaattisesti Bon-
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derite 1000-alustoille Volstatic-pistoolilla. Pulveripin-
noitteiden kovettamista suoritettiin ilman pakkokierto-
uunissa 180 °C:ssa 20 minuuttia. Ndiden pinoitteiden me-

kaaniset ja optiset ominaisuudet esitetddn seuraavassa tau-

lukossa 4.
Taulukko 4
Niyte | Happo- Kiilto DOI2) Appel - Isku T-tai- Kynako-
§ 1) 20/60 siinin- vas- vutuk- vuus
kuori 3) ta/suo- set
ra
0 75/92 40 4 >18/>18 T-0 H
0.5 74/92 35 5-6 >18/>18 T-0 H
2 87/91 55 5 >18/>18 T-0 H
4 87/93 50 6 >18/>18 T-0 H
Huomautukset:

1) Happo-% on laskettu polyesterihartsista.
2) pol-asteikko on 0-100; 100 = paras.

3) Appelsiininkuoriasteikko on 0-10; 10 = paras.

Esimerkki 5: Akryylipulveripinnoitteen valmistus
Pigmentoitu pulveripinnoituskoostumus, joka sisdltidid beta-
hydroksialkyyliamidisilloitusainetta, karboksyylihappoa
sisdltivaid akryylipolymeeria ja 4 % (akryylihartsista las-
kettuna) steariinihappoa monofunktionaalisena happolisdai-
neena, valmistetaan seuraavasti. Vertailuna esitetadn vas-
taava systeemi ilman monofunktionaalista karboksyylihappoa.

Kaikki arvot ovat prosentteja koko kokoonpanosta.

Aineosa Nayte

A B
Karboksyylihapporyhman
sisaltdva akryylihartsi 1) 56,42 53,45

Hydroksialkyyliamidi 3,22 3,64
Modaflow III 2) - 0,76
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Resiflow P-67 3) 0,60 -
Steariinihappo - 2,14
Bentsoiini - 0,49
Titaanidioksidi 39,76 39,50
Huomautukset:

1) Akryylihartsi, saatavana nimelld SCX-815B yhtiolta S.C.
Johnson Co.

2) Modaflow III on akryylikopolymeeri piidioksiditukiai-
neella ja sitd on saatavana yhtidltd Monsanto Company.

3) Resiflow P-67 on akryylivirtausaine, saatavana yhtiolta

Estron Chemical.

Kokoonpanon aineosia esisekoitettiin Henschel-suurte-~
hosekoittimessa nopeudella 1800 rpm 1 minuutin ajan ja suu-
lakepuristettiin sitten Werner-Pfleiderer ZSK-30-ekstruude-
rilla 110 °C:ssa. Puristeet jadhdytettiin sitten, murskat-
tiin, jauhettiin Micropul-vasaramyllyssa, seulottiin 140
meshin seulan l&pi, ja ruiskutettiin sdhkéstaattisesti Bon-
derite 1000-alustoille Volstatic-pistoolilla. Pulveripin-
noitteiden kovettamista suoritettiin ilman pakkokierto-
uunissa 180 °‘C:ssa 30 minuutin ajan. Ndiden pinnoitteiden
mekaaniset ja optiset ominaisuudet esitetdan seuraavassa

taulukossa 5.

Taulukko 5
Happo- Kiilto DOI 2)
Nayte % 1) 20/60 S
A 0 63/85 40
B 4 92/>110 30

Huomautukset:
1) Happo-% on laskettu akryylihartsista.
2) DOI-asteikko on 0-100; 100 = paras.

Esimerkki 6: QUV-8 s&aankesto
Bonderite 1000-paneeleja, jotka oli pinnoitettu esimerkin 3
pulveripinnoituskoostumuksilla, asetettiin QUV-veteromet-

riin, joka oli varustettu "B"-hehkulampulla (s&teilymaksimi
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313 nm). Veterometrin kiertojakso oli 8 tuntia valoa

65 °C:ssa ja 4 tuntia jadhdytystd 40 °Cissa. Paneelit ase-
tettiin aina kiiltomittariin ja niiden 20 ° ja 60 °:n kiil-
to mitattiin valojakson aikana. Kiillon pysyvyys, Jjoka mi-
tattiin annetun kiiltotason sadilymisaikana (tunneissa),
laskettiin kiiltomittauksista ajan funktiona. Namid tulokset

esitetaan taulukossa 6.

Taulukko 6
Nay | Pysy- Aika 60 Aika Pysy- Aika 80 Aika 90
te vyys- %:n py- 50 %:n vyys-% %:n %:n
% 306 SYvVyy- pPYSYy- 306 h pPYSY- pyYsSy-
h teen, h vVYy- jal- vyyY- vyy-
jal- teen,h | keen teen, h | teen, %
keen
A 30 245 257 66 272 290
B 47 274 295 73 285 312

Edelld olevat tulokset osoittavat, ettda taman keksinnon
kertamuoviset pulverikoostumukset tuottavat hyvat ja paran-
netut optiset ominaisuudet sdilyttden samalla muut toivotut

ominaisuudet.
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Patenttivaatimukset

1. Kertamuovinen pulveripinnoituskoostumus, joka sisdltéaa
karboksyylihapporyhmdn sisdltdvdd polyesterid; monokarbok-
syylihapporyhmdn sis&dltdvdd materiaalia; ja kovetusainetta;
tunnettu siitd, ettd kovetusaine on beta-hydrok-
sialkyyliamidikovetusainetta ja/tai epoksifunktionaalista,
silloittuvaa kovetusainetta ja

ettid monokarboksyylihapporyhmdn sisdltdvdd materiaalia on
ldsnd noin 0,5-15 painoprosentin mddrd polyesterin painosta

laskettuna.

2. Patenttivaatimusken 1 mukainen koostumus, t unne t -
t u siitd, ettd monokarboksyylihapporyhmdn sisdltdva mate-
riaali on valittu ryhmdstd, johon kuuluvat steariini-, my-
ristiini-, palmitiini-, fenoksietikka-, fenoksipropioni-,
krotoni-, bentsyyli- ja mantelihapot; aromaattiset hapot,
kuten bentsoe-, tolu- (orto-, meta- ja para-), asetyy-
lisalisyyli-, salisyyli-, metoksibentsoe-(anisiini-), iso-
propyylibentsoe- ja kanelihapot; sykloalifaattiset hapot,
kuten sykloheksaanikarboksyylihappo, syklopentaanikarbok-

syylihappo, furoiinihappo ja niiden seokset.

3. Patenttivaatimukset 2 mukainen koostumus, t unne t -
t u siitd, ettd monokarboksyylihapporyhmdn sisdltdvd mate-
riaali on steariinihappo, bentsoehappo, kanelihappo tai

furoiinihappo.

4. Minkda tahansa edell&d olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t un ne t t u siitd, ettd karboksyylihappo-
ryhmdn sisdltdvd polyesteri on muodostettu joko alifaattis-
ten polyolien tai sykloalifaattisten polyolien kondensaa-
tioreaktiolla joko alifaattisten tai aromaattisten polykar-
boksyylihappojen ja -anhydridien kanssa, ja ettd polyeste-
rin Tg on noin 30-85 °C ja happoluku noin 20 - 80.

5. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
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koostumus, t unnettu siitd, ettd monokarboksyyli-
happoryhmin sisiltdvd polyesteri muodostaa noin 1 - 10 pai-

noprosenttia polyesterin painosta.

6. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t unnet tu siitd, ettd beta-hydroksial-

kyyliamidilla on rakennekaava
(0] o
I |

HO-CH-CH,-N-C-}-A-+4-C-N-CH,-CH-OH
| l | |
Ry Ry Ry Ry
. m n
jossa R; on H tai C;-Cg-alkyyliryhmd; R, on H, C,;-Cg-alkyy-
liryhmd tai ryhmd

HO-CH~CH,-

I

Ry
jossa R; on sama kuin edelld esitettiin ja A on kemiallinen
sidos tai yksiarvoinen tai moniarvoinen orgaaninen radikaa-
li, joka on perdisin tyydytetystd, tyydyttadmattomdastd tai
aromaattisesta hiilivedystd mukaanluettuna substituoidut
hiilivetyradikaalit, jotka sis&dltdvat 2-20 hiiliatomia, m
on 1-2, n on 0~2 ja m + n on vahintddn 2.

7. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t un ne t t u siitd, ettd beta-hydroksialkyy-
liamidin ja karboksyylihappoekvivalenttien vdlinen ekviva-

lenttisuhde on noin 0,6:1 - noin 6:1.

8. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t unnettu siitd, ettd monokarboksyyli-
happo muodostaa noin 1-10 painoprosenttia alkyylihartsin
painosta.

9. Minkd tahansa edelld olevan patenttivaatimuksen mukainen
koostumus, t unnet tu siitd, ettd koostumus sisdltda
beta-hydroksialkyyliamidikovetusainetta ja epoksifunktio-
naalista silloittavaa kovetusainetta.
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