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Opis wynalazku

Niniejszy wynalazek dotyczy kompozycji powtokowej w postaci termoutwardzalnego proszku.

Konkretniej, niniejszy wynalazek dotyczy kompozycji powtokowej (lub farby) w postaci termou-
twardzalnego proszku majgcego doskonatg wszechstronnoé¢ i utwardzalno$é, lub ktéra moze by¢ poli-
meryzowana w niskiej temperaturze i ktéra tworzy, po polimeryzacji, warstwe powtokowg majgcg do-
skonate cechy estetyczne (takie jak potysk i przejrzystosc), z doskonatymi wiasciwosciami fizycznymi
(przyktadowo udarnoscig, odpornoscig na odpryskiwanie, odpornoscig na zarysowanie i optymalng
przyczepnoscig), odpornoscig barwy na zétkniecie, odpornoscig na wplywy atmosferyczne, odpornoscia
na $wiatto ultrafioletowe i doskonatg odpornoscig chemiczng (odpornoscig na kwasy i rozpuszczalniki,
przyktadowo).

Niniejszy wynalazek dotyczy takze sposobu powlekania takg kompozycje powtokowg lub farbg.

Doktadniej, niniejszy wynalazku dotyczy dziedziny kompozycji powtokowych w postaci termou-
twardzalnego proszku.

Nalezy pamietac, ze do powlekania tréjwymiarowych wyrobow, szczegdélnie gdy sg przeznaczone
do zastosowan (przyktadowo w dziedzinie przemystu samochodowego), dla ktérych istniejg skrajnie
sztywne wymagania w kategoriach jakosci koncowego produktu, opracowano farby, ktére spetniajg te
szczegOlnie ostre warunki. Sg to jednakze, niemal wytgcznie farby oparte na rozpuszczalnikach, ponie-
waz kompozycje powtokowe w postaci termoutwardzalnych proszkéw wedtug stanu techniki, ogélinie
proszkéw opartych na nasyconych zywicach poliestrowych i/lub opartych na zywicach epoksydowych,
nie majg wiasciwosci fizyko-chemicznych poréwnywalnych do wiasciwosci farb opartych na rozpusz-
czalnikach, przyktadowo gtéwnie pod wzgledem odpornosci na wplywy atmosferyczne (odpornoscig na
kwasny deszcz) i odpornoéci na rozpuszczalniki.

Ponadto, poniewaz sg termoutwardzalnymi kompozycjami powtokowymi, wymagajg w przyblize-
niu temperatur rzedu 160°C-200°C i czaséw w zakresie od 10 do 15 minut dla uzyskania petnego sie-
ciowania/polimeryzacji.

Ostatnio jednakze krajowe i miedzynarodowe przepisy dotyczgce ochrony zdrowia, zdrowia i bez-
pieczenstwa w pracy, ochrony $rodowiska, zapobiegania pozarom i wybuchom, itp. narzucity rosngce
restrykcje na stosowanie rozpuszczalnikéw organicznych w kompozycjach powtokowych, takich jak,
przyktadowo, kompozycje powtokowe lub ochronne. W szczegdlnosci, restrykcje zwigzane z zanie-
czyszczeniem ograniczyty zakres stosowania powtok opartych na rozpuszczalnikach i wymagajg roz-
woju nowych typdéw produktéw lub farb powtokowych, ktére nie zanieczyszczaja, lub, w kazdym przy-
padku, ograniczajg zanieczyszczenie powietrza do minimum. Jednoczes$nie konieczne jest jednakze,
aby zywica tworzgca podtoze (Srodek wigzgcy) farby byta komponowana tak, aby uzyskiwaé warstwe
powtokowg majgcg dobrg odporno$é na warunki pogodowe, $cieranie i rozpuszczalniki.

Z latami, tendencja ta doprowadzita wiec do powstania alternatywnych rozwigzan takich jak
oparte na wodzie kompozycje powtokowe, w ktdrych tradycyjny organiczny rozpuszczalnik zastgpiono
wodg i/lub doprowadzita do poszukiwania nowych kompozycji powtokowych w postaci proszku, spetnia-
jacych ostre jako$ciowe warunki, gtéwnie wymagane przez zastosowania na tréjwymiarowych wyrobach
metalowych lub niemetalowych, gtéwnie uzytkowanych na zewnatrz.

Kompozycje sieciowane za pomocg UV, giéwnie oparte na nienasyconych poliestrach, sg znane
i stosowane w dziedzinie kompozycji powtokowych w postaci proszku. Sg to jednakze kompozycje po-
wiokowe, ktére sg zasadniczo stosowane i nadajgce sie do uzytku na podtozach drewnianych i tylko na
produktach, ktére nie majg ztozonej tréjwymiarowej struktury. Nienasycony poliester, w istocie, jest sie-
ciowany przez zwiekszanie masy czasteczkowej w mechanizmie rodnikowym, w ktérym tworzenie wol-
nego rodnika zachodzi pod dziataniem promieniowania UV, ktére pada na powlekany element.

Oczywiste jest wiec, przyktadowo, ze w obszarach elementu nie o$wietlanych promieniowaniem
UV polimeryzacja nie moze zaj$¢ i wskutek tego otrzymany produkt nie spetnia koniecznych jakoscio-
wych wymagan, gtéwnie jesli produkt jest tréjwymiarowy i nieptaski.

Celem wynalazku jest wiec znalezienie termoutwardzalnej kompozycji powtokowej w postaci
proszku, ktéra przezwyciezy wady kompozycji powtokowych w postaci termoutwardzalnego proszku ze
stanu techniki.

Konkretniej, celem niniejszego wynalazku jest znalezienie termoutwardzalnej kompozycji powto-
kowej w postaci proszku, ktéra wykazuje doskonatg wszechstronno$¢, utwardzalno$é w niskich tempe-
raturach i ktéra tworzy po polimeryzacji, warstwe powtokowg z doskonatymi cechami estetycznymi (ta-
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kimi jak potysk i przejrzysto$é), z doskonatymi wtasciwosciami fizycznymi (przyktadowo udarnoscia, od-
pornoscig na odpryskiwanie, odpornoscig na zarysowanie i optymalng przyczepnoscig), odpornoscia
barwy na zétkniecie, odpornoscig na wptywy atmosferyczne, odpornoscig na $wiatto ultrafioletowe i do-
skonatg odpornoscig chemiczng (przyktadowo, odpornoscig na kwasy i rozpuszczalniki).

Dokument US 20110269908 A1 ujawnia jednoskfadnikowg proszkowg kompozycje powlekajgcg
utwardzang termicznie.

Dokument WO 2010108962 A1 ujawnia kompozycje nienasyconej zywicy poliestrowej, podczas
gdy dokument CN 103570930 A1 ujawnia spos6b wytwarzania nienasyconego poliestru.

Te cele, a nawet wiecej, osigga sie w niniejszym wynalazku.

Niniejszy wynalazek dotyczy termoutwardzalnej kompozycji powtokowej w postaci proszku, za-
wierajgcej:

— nienasycony polimer wybrany sposrod poliestrédw lub poliamidéw lub ich mieszanin, przy czym
polimer ma Tg w zakresie od 50 do 70°C, lepko$¢ w zakresie od 2000 do 9000 centypuazéw
w temperaturze 200°C, korzystnie od 2500 do 4500, temperature topnienia w zakresie od 60
do 80°C, z polarnymi grupami funkcyjnymi z liczbg kwasowg w zakresie od 5 do 60 mg KOH/g,
korzystnie od 20 do 50 mg KOH/q, i z liczbg hydroksylowa w zakresie od 0 do 20 mg KOH/g,
korzystnie od 2 do 10 mg KOH/g;

— katalizator/inicjator, ktérym jest organiczny nadtlenek wybrany sposréd nadtlenoweglanoéw dial-
kilu, nadtlenoestrow tert-alkilowych, nadtlenoketali ditert-alkilowych, nadtlenoeteréw di-tert-alki-
lowych, majgcych temperature zmniejszenia stezenia do potowy po 10 godzinach w zakresie
od 49°C do 140°C;

— pochtaniacz wolnych rodnikéw, ktéry jest wybrany spoéréd hydrochinonu, 1,4-dihydroksyben-
zenu i/lub ich pochodnych, lub zwigzkéw nalezacych do rodziny HALS majgcych temperature
topnienia w zakresie od 50 do 90°C.

Kolejny cel niniejszego wynalazku dotyczy sposobu powlekania podtoza kompozycjg powtokowsq.

Nienasyconym polimerem korzystnie jest nienasycony poliamid otrzymany przez polikondensacje
nienasyconych kwasoéw dikarboksylowych i mono-podstawionych diamin alifatycznych lub mono-pod-
stawionych diamin cykloalifatycznych.

Polarnymi grupami funkcyjnymi sg grupy -OH, -COOH, -CON(R1) (R>) itp., obecne w takiej iloSci,
aby zapewni¢, ze nienasycony polimer ,zwilza" wypetniacze i pigmenty, gdy wystepuja.

Organiczny nadtlenek jest korzystnie wybrany spos$réd nadtlenku benzoilu, nadtlenooctanu tert-
butylu, nadtlenobenzoesanu tert-butylu, nadtlenku dikumylu. Po$rod zwigzkéw wskazanych jako katali-
zatory, korzystne sg zwigzki majgce diuzszy okres uzytkowania, aby umozliwi¢ przechowywanie kon-
cowego produktu przez czasy dtuzsze niz 6 miesiecy z temperaturami nie wyzszymi niz 30°C.

Korzystnym pochtaniaczem wolnych rodnikéw jest tert-butylohydrochinon (TBHC).

Mozna réwniez uzyé dodatkowej ilosci benzoiny, ktéra rowniez dziata jako pochtaniacz wolnych
rodnikow.

Kompozycja powlokowa wedtug niniejszego wynalazku korzystnie zawiera:

— nienasycony polimer w iloSci w zakresie od 50 do 98% wagowych wzgledem {gcznej masy kom-
pozycji;

— katalizator w iloSci w zakresie od 0,01 do 1% wagowych wzgledem tgcznej masy kompozycji;

— pochtaniacz wolnych rodnikéw w ilosci w zakresie od 0,01 do 1% wagowych wzgledem fgcznej
masy kompozycji,

— pigment i/lub wypetniacz w iloSci w zakresie od 0 do 48% wagowych wzgledem fgcznej masy
kompozyciji.

Poza skfadnikami wymienionymi powyzej, kompozycja powtokowa w postaci termoutwardzalnego
proszku moze wiec rowniez zawieraé pigmenty i wypetniacze.

Pigmenty stosowane w kompozycji powtokowej wedtug niniejszego wynalazku sg wybrane spo-
8réd:

— pigmentéw organicznych takich jak PY14 (CAS 546875-7), PO36 (CAS 12236-62-3), PO73
(CAS 8462-59-7), PY194 (82199-12-0), PY83 (CAS 5567-15-7), PO34 (CAS 239898-6), PY154
(CAS 68134-22-5), PO13 (CAS 3520-72-7), PY139 (CAS 36888-99-0), PV19 (CAS 1047-16-1),
PR48:3 (CAS 15782-05-5), PV23 (CAS 6358-30-1), PR57:1 (CAS 5281-04-09), PR122 (CAS
980-26-7), PR188 (CAS 61847-481), PR146 (CAS 5280-68-2), PR254 (CAS 84632-65-5),
PR170 (CAS 2786-76-7), PG7 (CAS 1328-53-6), PB15:1 (CAS 14714-8), PB15:3 (CAS 147-
14-8); i/lub
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— pigmentéw nieorganicznych takich jak: dwutlenek tytanu (CAS 13463-67-7), PY42 (CAS 20344-
49-4), PY53 (CAS 8007-18-9), py42 (CAS 51274-00-1), PB24 (CAS 68186-903), PY184 (CAS
14059-33-7), PR101 (CAS 1309-37-1), PV15 (12769-96-9), PG17 (CAS 14302-13-7), PB29
(CAS 10135730-6), PB7 (CAS1333-86-4), PB11 (CAS 1317-61-9).

Wypetniacze stosowane w kompozycji powtokowej wedtug niniejszego wynalazku sg wybrane
sposrod:
naturalnego siarczanu baru (CAS 7727-43-7), strgcanego siarczanu baru (CAS 7727-43-7), weglanu
wapnia (CAS 471-34-1), talku (CAS 14807-96-6), wodorotlenku glinu (CAS 21645-51-2), nefelinu (CAS
37244-96-5) i/lub ich mieszanin.

Mozliwe dalsze dodatkowe sktadniki wystepujg w zmiennej ilosci, ktéra moze najwyzej stanowic
2% wagowych wzgledem tgcznej masy kompozycji i tymi dodatkowymi sktadnikami sg korzystnie:

— benzoina lub PhCH(OH)C(O)Ph w ilosci w zakresie od 0,30 do 0,70% wagowych wzgledem
facznej masy kompozycji;

— wosk polietylenowy w ilosci w zakresie od 0,10 do 0,30% wagowych wzgledem tgcznej masy
kompozyciji;

— poliakrylan w ilosci w zakresie od 0,10 do 1% wagowych wzgledem tgcznej masy kompozyciji.

Korzystna kompozycja powtokowa wedtug niniejszego wynalazku skfada sie z:

— nienasyconego poliamidu majgcego liczbe OH < 5 mg KOH/qg, liczbe kwasowg 20-50 mg
KOH/g, lepkos$¢ w zakresie od 2500 do 4500 cP w temperaturze 200°C, Tg w zakresie od 52°C
do 60°C i temperature topnienia w zakresie od 60°C do 70°C w iloSci w zakresie od 50 do 98%
wagowych wzgledem tgcznej masy kompozyciji;

— nadtlenku dikumylu w iloSci w zakresie od 0,8 do 1,0% wagowych wzgledem tgcznej masy kom-
pozycji;

— tert-butylo-hydrochinonu w ilo$ci w zakresie od 0,05 do 0,10% wagowych wzgledem tgcznej
masy kompozycji,

— pigmentu i/lub wypetniacza w ilosci w zakresie od 0 do 48% wagowych wzgledem fgcznej masy
kompozyciji;

— benzoiny lub PhCH(OH)C(O)Ph w iloSci w zakresie od 0,40 do 0,70% wagowych wzgledem
facznej masy kompozycji;

— wosku polietylenowego w ilosci w zakresie od 0,20 do 0,30% wagowych wzgledem tgcznej
masy kompozycji,

— poliakrylanu w iloSci w zakresie od 0,40 do 1,00% wagowych wzgledem tgcznej masy kompo-
Zyciji.

llo$¢ pigmentu i/lub wypetniacza waha sie w szczegolnie szerokim zakresie, ktory gtdwnie zalezy
od barwy kompozycji powtokowej. W przypadku biatej kompozycji powtokowej, przyktadowo, pigment
wystepuje w ilosci rownej w przyblizeniu 25% wagowych wzgledem tgcznej masy kompozycji, podczas
gdy w przypadku czarnej kompozycji powtokowej, pigment wystepuje w ilosci rdbwnej w przyblizeniu
1% wagowych i wypetniacz w iloSci rownej w przyblizeniu 24% wagowych, przy czym zawartosci pro-
centowe wskazano wzgledem tgcznej masy kompozycji powtokowe;j.

Niniejszy wynalazek dotyczy takze sposobu powlekania podtoza, ktéry obejmuje osadzanie
i przywieranie kompozycji powtokowej w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniejszego wy-
nalazku, na podtozu do powlekania i polimeryzacji osadzonej kompozycji powtokowej w temperaturze
w zakresie od 100 do 120°C, korzystnie od 100 do 110°C, przez czas w zakresie od 5 do 10 minut,
korzystnie od 7 do 10 minut.

Kompozycja powtokowa w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniejszego wynalazku
jest szczegollnie korzystna, poniewaz, dzieki swojemu szczegdlnemu skfadowi, pozwala potgczy¢ zalety
polimeryzacji UV z naturalnymi zaletami termoutwardzalnych farb proszkowych, ktére naktada sie w tra-
dycyjnym piecu na gorgce powietrze.

Nadtlenek organiczny, obecny jako katalizator w kompozycji powtokowej wedtug niniejszego wy-
nalazku, w istocie rozktada sie termicznie i generuje wolny rodnik, ktéry wyzwala reakcje polimeryzacji.

Nienasycony polimer, korzystnie nienasycony poliamid kompozycji powtokowej wedtug niniej-
szego wynalazku, ulega sieciowaniu/polimeryzaciji, zwiekszajac mase czgsteczkowg, z mechanizmem
rodnikowych, gdzie tworzenie wolnego rodnika jest inicjowane dzieki rozktadowi termicznemu nad-
tlenku, a nie przeciwnie wskutek dziatania promieniowania UV, jak to jest w przypadku poprzednio opi-
sanych kompozycji powtokowych w postaci proszku utwardzanego za pomocg UV.
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Poniewaz polimeryzacja jest polimeryzacjg rodnikowg, wskutek tego przebiega ze znacznie wyz-
szg szybkoscig w poréwnaniu z kinetykg addycyjng lub kondensacyjng. Ponadto, temperatura, do ktérej
nalezy podgrzaé wyrdb, na ktory naktadana jest kompozycja powtokowa wedtug niniejszego wynalazku,
jest znacznie nizsza. Dostateczne jest w istocie ogrzanie wyrobu do temperatury okoto 100-120°C
w poréwnaniu ze 180°C-200°C koniecznymi w przypadku tradycyjnej termoutwardzalnej kompozycji
powitokowej wedtug stanu techniki.

Dostateczne jest w istocie stopienie proszku pokrywajgcego wyrdb z uzyskaniem ruchliwosci po-
limeru, podczas gdy zachodzi rzeczywista reakcja polimeryzacji, jak juz wspomniano, nastepnie i przez
mechanizm rodnikowy inicjowany przez rozktad termiczny nadtlenek.

Kompozycja powlokowa w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniejszego wynalazku
jest wiec szczegdlnie korzystna, poniewaz reaguje w znacznie nizszej temperaturze (okoto 100-110°C)
w poréwnaniu z wymagang dla klasycznej termoutwardzalnej farby proszkowej (od 160 do 200°C) i sie-
ciowanie ulega ukonczeniu w znacznie krétszych czasach (kilka sekund) w poréwnaniu z 10-15 minu-
tami dla tradycyjnej termoutwardzalnej farby proszkowej.

Kompozycja powlokowa w postaci termoutwardzalnego proszku jest réwniez szczegéblnie ko-
rzystna, poniewaz dzieki swojemu szczegbélnemu sktadowi, sieciowanie/polimeryzacje mozna uzyskacé
w dowolnej czesci powierzchni powlekanej tg kompozycjg, poniewaz nie jest konieczne poddanie czesci
naswietlaniem promieniowaniem UV dla zainicjowania procesu rodnikowego.

Mozliwe wiec jest powlekanie tréjwymiarowych wyrobdw, nawet skrajnie ztozonych, a nie tylko
wyrobdéw ptaskich.

Nadtlenki stosowane jako inicjatory/katalizatory sg nadtlenkami organicznymi i sg trwate do tem-
peratury 100-110°C. Trwato$¢ nadtlenku odnosi sie do jego tendencji do rozktadania sie na dwa rodniki
R*. Im wieksza trwato$¢ nadtlenku, tym mniejsza jego tendencja do rozktadu. Ten parametr mierzy sie
jako temperature, przy ktérej po 10 godzinach, stezenie nadtlenku maleje do potowy.

Obecnosé pochfaniaczy wolnych rodnikéw, tj. korzystnie zwigzkéw z rodziny hydrochinonéw, po-
zwala na przedtuzenie zycia nadtlenku: w istocie, chronig one kompozycje powlokowg w fazach ogrze-
wania procesu produkcyjnego, a podczas fazy nanoszenia pozwalajg kompozycji osiggngé, podczas
procesu stapiania na powlekanym wyrobie, optymalng wielko$¢ lepkosci przed rozpoczeciem fazy poli-
meryzaciji. Dla osiggniecia dobrego przeptywu podczas procesu topnienia, lepkosé stopu musi osiggac
wartosci w zakresie 2000-3500 cP w temperaturze 200°C przez czas w zakresie od 3 do 5 minut. Takie
wartosci lepkosci sg optymalne dla uzyskania koniecznego przeptywu, jak réwniez unikniecia proble-
mow kapania z krawedzi.

Kompozycja powlokowa w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniejszego wynalazku
wykazuje réwniez wielkg zalete mozliwoSci nanoszenia i sieciowania na tych samych instalacjach przy-
stosowanych do przetwarzania klasycznych termoutwardzalnych powtok proszkowych: koncowa fi-
zyczna postaé kompozycji powtokowej wedtug wynalazku (przyktadowo, proszkowej kompozyciji powto-
kowej wedtug niniejszego wynalazku ma krzywg granulometryczng typu <30 mikrometréw: 40%, <73
mikrometréw: 90%; <100 mikrometréw: 100%), a sposoby nanoszenia sg w istocie takie same i produkt
mozna wiec zawsze sieciowaé w piecu z wymuszong cyrkulacjg na gorgce powietrze, lecz przy krot-
szych czasach i nizszych temperaturach, jak wyjasniono powyze;j.

W opisie i przyktadach niniejszego zgtoszenia patentowego, lepko$é mierzy sie zgodnie ze spo-
sobem ASTM D 4287.

W szczegdlnosci, polimeryzowana warstwa powitokowa zgodnie z niniejszym ujawnieniem ma
nastepujacg charakterystyke fizyczna:

— bezposrednig i posrednig udarnosé (ISO 6272) wyzszg niz 25 kg*cm;
gtebokie zarysowanie przyrzgdem Erichsen (ISO 1520) > 5 mm;
przywieranie do metalu i MDF (ISO 2409) réwne GTO;
- twardos$é Wolfa-Wilborga (ASTM D 3363) réowna H—4H;
odporno$¢ na odpryskiwanie przy uderzeniu kamieniem (ISO 20567) wynosi <2,5.
Pod wzgledem odpornosci na srodki chemiczne, polimeryzowana warstwa powlokowa wedtug niniej-
szego ujawnienia ma nastepujgce wiasciwosci:
— odporno$¢ na MEK (ASTM D4752) réwng 150 podwdjnym powtokom bez zmiekczenia polime-
ryzowanej warstwy,
— odporno$¢ na rozpylong solanke (ISO 9227): po 500 godzinach ekspozycii, penetracja kropli
w krzyzowym nacieciu wynosi < 1 mm;
— humidostat (ISO 6227) po 500 godzinach, nieobecno$¢ pecherzenia, tj. warstwa niezmieniona.
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Pod wzgledem odpornosci na czynniki atmosferyczne, polimeryzowana warstwa powiokowa we-
dtug niniejszego ujawnienia ma wtasciwosci rowne lub wyzsze niz produkt klasy 2, tj.:
— zachowanie potysku wyzsze niz 50% po ekspozycji przez 2000 godzin na dziatanie lampy kse-
nonowej (EN 11341).

Sposob wytwarzania proszkowej kompozycii powlokowej wedtug niniejszego wynalazku

Najpierw opisano sposéb wytwarzania dla uzyskania kompozycji powtokowej w postaci termou-
twardzalnego proszku wedtug niniejszego wynalazku, z kolei do nanoszenia na wyrob powlekany.

Proszkowa kompozycja powtokowa wedtug niniejszego wynalazku moze byé wytwarzana za po-
mocg sprzetu, ktéry obejmuje, przyktadowo, mieszalnik lub mieszalnik turbinowy, wyttaczarke, jeden lub
wiekszg liczbe kalandréw, oraz maszyne miotkujgcg i mtyn rozdrabniajgcy.

Cato$¢ lub cze$¢ sktadnikébw kompozycji miesza sie na sucho (30 minut przy 50-150 obrotach
na minute lub miesza turbinowo przez 5 minut przy 1000 obrotéw na minute) . Faze mieszania prowadzi
sie w temperaturze w zakresie od 15°C do 30°C, pod warunkiem, ze otrzyma sie zasadniczo jednorodng
mieszanine.

Warunki do zastosowania w mieszalniku lub mieszalniku turbinowym, poza czasem i liczbg obro-
téw na minute, mozna dogodnie okresli¢ na podstawie wiedzy specjalisty w tej dziedzinie.

Kompozycja powtokowa wedtug niniejszego wynalazku jest nastepnie przetwarzana na wytfa-
czarce wyposazonej w sterowanie temperaturg (chtodzenie) dla zapobiegania rozktadowi nadtlenku.
Odpowiednie $rodki sg réwniez stosowane w tym samym celu w sposobie chtodzenia wyttaczanego
produktu na wylocie gtowicy wyttaczarki.

Dla wytworzenia kompozycji powtokowej wedtug niniejszego wynalazku, mozliwe wiec jest przy-
jecie dwu alternatywnych sposobéw. Pierwszy sposob obejmuje:

a) mieszanie na sucho catosci lub czesci sktadnikdéw kompozycji powtokowa (30 minut przy 50—150 ob-
rotach na minute lub mieszanie turbinowe przez 5 minut przy 1000 obrotéw na minute);

b) wyttaczanie w kontrolowanej temperaturze (nizszej lub réwnej 100°C dla czaséw przebywania
krétszych niz 1 minuta);

c) szybkie chtodzenie (doprowadzanie materiatu na wylocie pierwszego kalandra do temperatury
nizszej niz 70°C) ;

d) rozdrabnianie w kontrolowanej temperaturze (nizszej niz 30°C dla unikniecia probleméw z pa-
kowaniem ze wzgledu na niskg Tg polimeru).

Alternatywnie, mozna realizowac¢ nastepujgce etapy:

a) mieszanie na sucho wszystkich sktadnikéw kompozycji powtokowej, poza katalizatorem (30 mi-
nut przy 50-150 obrotach na minute lub mieszanie turbinowe przez 5 minut przy 1000 obrotow
na minute);

b) wyttaczanie w kontrolowanej temperaturze i dodawanie katalizatora przez dozowanie na gto-
wicy wyttaczarki (nizszej lub réwnej 100°C dla czaséw przebywania krétszych niz 1 minuta);

c) szybkie chtodzenie (doprowadzanie materiatu na wylocie pierwszego kalandra do temperatury
nizszej niz 70°C);

d) rozdrabnianie w kontrolowanej temperaturze (nizszej niz 30°C dla unikniecia probleméw z pa-
kowaniem ze wzgledu na niskg Tg polimeru).

Drugi alternatywny proces produkcyijny jest szczego6lnie korzystny, poniewaz pozwala na zmini-
malizowanie czaséw ekspozyciji katalizatora (tj. nadtlenku) na dziatanie wysokich temperatur (tylko czas
przebywania w wyttaczarce), tak wiec ochrone katalizatora przed rozktadem i zwiekszenie jego skutecz-
nosci podczas poczgtkowej fazy sieciowania.

Sposo6b powlekania i sposéb polimeryzowania

Kolejnym przedmiotem niniejszego wynalazku jest sposéb powlekania kompozycjg powtokowg
w postaci termoutwardzalnego proszku.

Sposo6b ten pozwala na utworzenie warstwy powtokowej z kompozycji powtokowej w postaci ter-
moutwardzalnego proszku.
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W szczegdlnosci, kompozycja powlokowa w postaci termoutwardzalnego proszku przywiera do
powierzchni powlekanego wyrobu, tj. wyrobu, na ktérym nalezy utworzyé warstwe powtokowg. Powle-
kany wyréb moze mie¢ dowolng forme lub by¢ dowolnym materiatem, ktéry wytrzymuje temperatury
w zakresie od 100°C do 120°C przez kilka minut (do 10 minut).

Przywieranie kompozycji powtokowej w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniejszego
wynalazku do powlekanego wyrobu mozna uzyskac¢ za pomocg powlekania lub powlekania elektrosta-
tycznego lub powlekania w uktadzie ztoza fluidalnego.

Ponadto, powtoka kompozycji powtokowej w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniej-
szego wynalazku moze byé jedyng powlokg natozong na powlekany wyréb lub moze by¢ dolng, gérng
lub posrednig powtoka.

W tym przypadku, kompozycja powtokowa w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniej-
szego wynalazku moze réwniez byé nanoszona, w istocie, jako dolna warstwa powtokowa i z kolei wy-
kanczana ciektg rozpuszczalnikowg lub wodng farbg dla uzyskania jakosciowo doskonatego wyniku
w postaci poziomu wykonczenia powierzchni (wyréwnanie i potysk).

Gdy spowoduje sie przywarcie kompozycji powtokowej w postaci termoutwardzalnego proszku
wedtug niniejszego wynalazku do powlekanego wyrobu, ogrzewa sie go do temperatury w zakresie od
100 do 120°C, korzystnie od 100 do 110°C, przez czas w zakresie od 5 do 10 minut, korzystnie od 7 do
10 minut. Katalizator nadtlenkowy ulega rozktadowi, aktywujgc rodnikowg polimeryzacje polimeru i two-
rzenie warstwy powltokowej, charakteryzujacej sie doskonatg zdolnoscig przywierania, potyskiem, od-
pornoscig na czynniki atmosferyczne.

Kompozycja powtokowa w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug niniejszego wynalazku
jest rownomiernie nanoszona na podfoze (ktéry moze wiec byé warstwg farby lub powlekanym wyro-
bem) i nastepnie ogrzewana tak, ze moze zaj$¢ reakcja polimeryzacji (lub sieciowania lub utwardzania).

Nadtlenek organiczny, wystepujgcy jako katalizator w kompozycji powtokowej wedtug niniejszego
wynalazku, rozktada sie termicznie i generuje wolny rodnik, ktéry wyzwala reakcje polimeryzacji. Nie-
nasycony polimer, korzystnie nienasycony poliamid z kompozycji powtokowej wedtug niniejszego wy-
nalazku, ulega sieciowaniu/polimeryzaciji, zwiekszajagc mase czasteczkowg, przez mechanizm rodni-
kowy.

Polimeryzacja jest wiec polimeryzacjg rodnikowg, aktywowang termicznie, ktéra zachodzi zatem
ze znacznie wiekszg szybkos$cig i w znacznie nizszej temperaturze w poréwnaniu z warunkami koniecz-
nymi w przypadku tradycyjnej termoutwardzalnej kompozycji powtokowej wedtug stanu techniki.

Jak wskazano powyzej, w istocie dostateczne jest osiggnac temperatury w zakresie od 100 do
120°C, przez czas w zakresie od 5 do 10 minut, dla uzyskania warstwy powtokowej charakteryzujacej
sie doskonatg zdolnoscig przywierania, potyskiem, odpornoscig na czynniki atmosferyczne.

Przyktady
Pewne przyktady kompozycji powtokowych wedtug niniejszego wynalazku i pewne przyktady po-

rébwnawcze przedstawiono ponizej dla celéw pogladowych, nie stanowigcych ograniczenia niniejszego
wynalazku.

Przyktad 1

680,5 czesci nienasyconego poliamidu (CAS: 63428-84-2), majgcego liczbe OH < 5 mg KOH/g,
liczbe kwasowg 20-26 mg KOH/g, lepkos¢ rowng 3 200 cP w temperaturze 200°C, Tg réwng 53°C
i temperature topnienia réwng 63°C, mieszano na sucho przez 30 minut przy 50-150 obrotach na mi-
nute z 40 czeSciami przedmieszki ciektych polimeréw akrylowych (CAS: 26760-85-0; konkretnie prop-
2-enian 2-etyloheksylu — prop-2-enian butylu (1:1)) na bazie hydroksylowanego poliestru (CAS: 25135-
73-3; konkretnie benzeno-1,3-dikarboksylan dimetylu; kwas 2,3-dimetylo-tereftalowy; glikol etylenowy),
4 czeSciami ciektego polimeru akrylowego (CAS: 26760-85-0; konkretnie prop-2-enian 2-etyloheksylu —
prop-2-enian butylu (1:1)) na no$niku krzemionkowym (CAS: 7631-86-9), 15 czesci wosku polietyleno-
wego (CAS: 8002-74-2), 10 czeSciami nadtlenku benzoilu (CAS: 94-36-0), 0,5 czeSciami hydrochinonu
(CAS: 123-31-9) i 250 czesciami barwnika, rutylowego dwutlenku tytanu (CAS: 13463-67-7).

Tak otrzymang mieszanine wyttaczano nastepnie w kontrolowanej temperaturze, tj. temperaturze
ktéra jest taka, ze materiat na wylocie gtowicy wyttaczarki nie przekracza 105°C, dla czaséw przebywa-
nia krétszych niz minuta; wyttaczany materiat poddawano szybkiemu chtodzeniu, doprowadzajg mate-
riat na wylocie pierwszego kalandra do temperatury réwnej 67°C. Ochtodzony wyttoczony materiat na-
stepnie rozdrobniono w kontrolowanej temperaturze nizszej niz 30°C, utrzymywanej na tym poziomie
przez dodawanie ciektego azotu na okruchy do rozdrabniana.
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W taki spos6b otrzymano biatg kompozycje powtokowg w postaci termoutwardzalnego proszku.

Przyktad 2

650 czesSci nienasyconego poliamidu (CAS: 63428-84-2), majgcego liczbe OH < 5 mg KOH/q,
liczbe kwasowg 20—-26 mg KOH/g, lepko$¢ réwng 3200 cP w temperaturze 200°C, Tg rowng 53°C i tem-
perature topnienia rowng 63°C, mieszano na sucho przez 30 minut przy 50-150 obrotach na minute
z 40 czeSciami przedmieszki ciektych polimeréw akrylowych (CAS: 26760-85-0; konkretnie prop-2-
enian 2-etyloheksylu — prop-2-enian butylu (1:1)) na bazie hydroksylowanego poliestru (CAS: 25135-
73-3; konkretnie benzeno-1,3-dikarboksylan dimetylu; kwas 2,3-dimetylo-tereftalowy; glikol etylenowy),
4 czeSciami ciektego polimeru akrylowego (CAS: 26760-85-0; konkretnie prop-2-enian 2-etyloheksylu —
prop-2-enian butylu (1:1)) na no$niku krzemionkowym (CAS: 7631-86-9), 5 czeSciami wosku polietyle-
nowego (CAS: 8002-74-2), 4 czesSci benzoiny (CAS 119-53-9), 8 cze$ci nadtlenooctanu tert-butylu (CAS
540-88-5), 0,7 czesciami tert-butylohydrochinonu (CAS 1948-33-0), 421,7 czesci siarczanu baru (CAS
7727-43-7) i 10 czedciami barwnika, sadzy (CAS 1333-86-4).

Zgodnie z tg samg procedurg jak w Przyktadzie 1, otrzymano czarng kompozycje powlokowg
w postaci termoutwardzalnego proszku.

Przyktad 3

650 czesci nienasyconego poliamidu (CAS: 63428-84-2), majgcego liczbe OH < 10 mg KOH/g,
liczbe kwasowg 42-48 mg KOH/g, lepko$é rowng 4200 cP w temperaturze 200°C, Tg réwng 57°C i tem-
perature topnienia rébwng 65°C, mieszano na sucho przez 30 minut przy 50-150 obrotach na minute
z 40 czesSciami przedmieszki ciektych polimeréw akrylowych (CAS: 26760-85-0; konkretnie prop-2-
enian 2- etyloheksylu — prop-2-enian butylu (1:1)) na bazie hydroksylowanego poliestru (CAS: 25135-
73-3; konkretnie benzeno-1,3-dikarboksylan dimetylu; kwas 2,3-dimetylo-tereftalowy; glikol etylenowy),
4 czeSciami ciektego polimeru akrylowego (CAS: 26760-85-0; konkretnie prop-2-enian 2-etyloheksylu —
prop-2-enian butylu (1:1)) na no$niku krzemionkowym (CAS: 7631-86-9), 5 czeSciami wosku polietyle-
nowego (CAS: 8002-74-2), 4 czeSciami benzoiny (CAS 119-53-9), 10 czeSciami nadtlenku dikumylu
(CAS 80-43-3), 0,5 czesciami tert-butylohydrochinonu (CAS 1948-33-0), 484,5 czeSciami siarczanu
baru (CAS 7727-43-7), 50 czeSciami nefelinu (CAS 37244-96-5), 5 czeSciami dwutlenku tytanu (CAS
13463-67-7), 10 czeSciami z6itego tlenku zelaza (CAS 20344-49-4), 2 czeSciami czerwonego tlenku
zelaza (CAS 1309-37-1) i 2 czeSciami sadzy (CAS 1333-86-4).

Zgodnie z tg samg procedurg jak w Przyktadzie 1, otrzymano brgzowo zabarwiong kompozycje
powtokowg RAL 8008 w postaci termoutwardzalnego proszku.

Przyktad 4
Wyréb majacy postac tréjwymiarowg, konkretniej pudetko do wytwarzania elektrycznych tablic

rozdzielczych, powlekano kompozycjg powtokowg w postaci termoutwardzalnego proszku otrzymanego
jak opisano w poprzednich przyktadach 1-3, za pomocg powlekania lub powlekania elektrostatycznego.

Wyréb powlekany kompozycjg powtokowg wedtug niniejszego wynalazku doprowadzono nastep-
nie do temperatury 110°C przez 7 minut.

Tak powlekany wyrdb z warstwg powtokowg polimeryzowang wedtug niniejszego ujawnienia cha-
rakteryzuje sie fizykochemicznymi wiasciwosciami wskazanymi w ponizszych Tabelach 1 2.

Fizykochemiczne wtasciwosci podobnego wyrobu powlekanego kompozycjg powtokowg w po-
staci termoutwardzalnego proszku wedtug stanu techniki wskazano w ostatnim wierszu tych tabel: kon-
kretniej, uzyto czerwono zabarwionej poliestrowej farby RAL 3000 klasy 1 bez TGIC (utwardzanej (3-
hydroksyalkiloamidem). Taka proszkowa kompozycja powtokowa jest oparta na nasyconej zywicy po-
liestrowej (SPR), sieciowanej za pomocg procesu polikondensaciji (a wiec odwracalnego) w obecnosci
5% wagowych B-hydroksyalkiloamidu (CAS 6334-25-4), przy czym 5% wagowych obliczono wzgledem
masy wigzgcej zywicy poliestrowej.

Réznica pomiedzy proszkowg kompozycjg powtokowg wedtug stanu techniki i proszkowg kom-
pozycja powtokowg wedtug niniejszego wynalazku jest fundamentalna pod wzgledem wigzgcego poli-
meru (nasycony zamiast nienasyconego i tylko natury poliestrowej) i katalizatora (3-hydroksyalkiloamid
zamiast nadtlenku).
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Réznica w systemie wigzania implikuje rowniez oczywiscie réznice w mechanizmie wzrostu masy
czgsteczkowej : kompozycja powtokowa wedtug stanu techniki ulega sieciowaniu w reakcji polikonden-
sacji (odwracalnej), podczas gdy kompozycja powlokowa wedtug niniejszego wynalazku ulega siecio-
waniu za pomocg polimeryzacji rodnikowej (nieodwracalnej).

Tabela 1
BezposSrednia|Giebokie za-|Przywiera- |Twardosc Cdpornos$é na
i posrednia |rysowanie nie do me- |Wolfa-Wil- odpryskiwa-
udarnos¢ przyrzadem talu i MDP |borga nie przy
{150 6272) |Erichsen (IS0 2409) | (Asm 3363 |uderzeniu
(kg*cm) (IS0 kamieniem
1520) (mm) (ISO 20567)
Powloka
Przykiad 1 35 Kg*cm 7 mm GT0/GT0 2H < 1,5
Powloka
Przyktad 2 28 Kg*cm 7 mm GT0/GT1 2H < 2
Powloka
Przyklad 3 42 Kg*cm 9 mm GT0/GT1 3H <1,8
5020/0005 GTO0/ brak
.Stan 27 Kg*cm 6 mm przywiera- HB-H < 2,5
techniki~ nia na MDF
Tabela 2
Odpornosé Qdporno$é na |Humidostat Zachowanie poly-
na MEK rozpylona (ISC 6227) sku
(ASTM solanke (EN ISO 11341)
D4752) (IS0 9227)
(mmm)
Powioka 170 <1l mm Brak pecherzenia [61% po 2000 go-
Przyktad 1 po 800 godzinach |dzin
Powioka 175 <1l mm Brak pecherzenia [53% po 2000 go-
Przyktad 2 po 800 godzinach |dzin
Powioka 182 <0,5 mm Brak pecherzenia |[55% po 2000 go-
Przyxtad 3 pa R00 godzinach |dzin
5020/0005 ,stan |35 <1l mm Pecherzenia po 53% po 1000 go-
techniki® 625 godzinach dzin

Oczywiste jest, ze wyréb powlekany proszkowymi kompozycjami powtokowymi wedtug niniej-
szego wynalazku wykazuje polepszone ogélne wtasciwosci i przede wszystkim znacznie wyzszg zdol-
no$¢ przywierania i wtasciwosci odpornosci w poréwnaniu z wyrobem powlekanym kompozycjg termo-
utwardzalnego proszku wedtug stanu techniki.

Ponadto, powtoka wedtug stanu techniki wymaga temperatury okoto 170°C dla umozliwienia zaj-
Scia polimeryzacji warstwy powtokowe;j.

Zastrzezenia patentowe

1. KompozyCJa powtokowa w postaci termoutwardzalnego proszku, zawierajgca:

nienasycony polimer wybrany spo$rdd poliestrow lub poliamidéw lub ich mieszanin, przy
czym polimer ma Tg w zakresie od 50 do 70°C, lepko$¢ w zakresie od 2000 do 9000 cen-
typuazéw w temperaturze 200°C, korzystnie od 2500 do 4500, temperature topnienia w za-
kresie od 60 do 80°C, z polarnymi grupami funkcyjnymi z liczbg kwasowg w zakresie od
5 do 60 mg KOHY/g, korzystnie od 20 do 50 mg KOH/q, i z liczbg hydroksylowa w zakresie
od 0 do 20 mg KOH/g, korzystnie od 0 do 10 mg KOH/g;

— katalizator/inicjator, ktérym jest organiczny nadtlenek wybrany spos$réd nadtlenoweglanéw
dialkilu, nadtlenoestréw tert-alkilowych, nadtlenoketali di-tert-alkilowych, nadtlenoeteréw di-
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tert-alkilowych, majgcych temperature zmniejszenia stezenia do potowy po 10 godzinach
w zakresie od 49°C do 140°C;

— pochtaniacz wolnych rodnikéw, ktéry jest wybrany sposrdéd hydrochinonu, 1,4-dihydroksy-
benzenu i/lub ich pochodnych, lub zwigzkéw nalezgcych do rodziny HALS majgcych tem-
perature topnienia w zakresie od 50 do 90°C.

. Kompozycja powtokowa wedtug zastrz. 1, znamienna tym, ze nienasyconym polimerem jest

nienasycony poliamid otrzymany przez polikondensacje nienasyconych kwaséw dikarboksy-
lowych i monopodstawionych diamin alifatycznych lub monopodstawionych diamin cykloalifa-
tycznych.

. Kompozycja powlokowa wedtug jednego z zastrz. 1-2, znamienna tym, ze organiczny nad-

tlenek jest wybrany sposrod nadtlenku benzoilu, nadtlenooctanu tert-butylu, nadtlenobenzoe-
sanu tert-butylu, nadtlenku dikumylu.

. Kompozycja powtokowa wedtug jednego z zastrz. 1-3, znamienna tym, ze pochtaniaczem

wolnych rodnikéw jest tert-butylohydrochinon (TBHC).

. Kompozycja powtokowa wedtug jednego z zastrz. 1—-4, znamienna tym, ze zawiera:

— nienasycony polimer w ilosci w zakresie od 50 do 98% wagowych wzgledem tgcznej masy
kompozyciji;

— katalizator w iloSci w zakresie od 0,01 do 1% wagowych wzgledem tgcznej masy kompo-
ZyCiji;

— pochtaniacz wolnych rodnikéw w ilosci w zakresie od 0,01 do 1% wagowych wzgledem
facznej masy kompozyciji;

— pigment i/lub wypetniacz w iloSci w zakresie od 0 do 48% wagowych wzgledem tgcznej
masy kompozycji.

. Kompozycja powtokowa wedtug jednego z zastrz. 1-5, znamienna tym, ze dodatkowe skfad-

niki wystepujg w zmienne;j ilosci, ktéra moze by¢ najwyzej rowna 2% wagowych wzgledem
facznej masy kompozycji, przy czym dodatkowymi sktadnikami s3:
— benzoinalub PhCH(OH)C(O)Ph w iloSci w zakresie od 0,30 do 0,70% wagowych wzgledem
facznej masy kompozycij;
— wosk polietylenowy w ilosci w zakresie od 0,10 do 0,30% wagowych wzgledem tgcznej
masy kompozycji;
— poliakrylan w iloSci w zakresie od 0,10 do 1% wagowych wzgledem tgcznej masy kompo-
ZyCji.

. Kompozycja powtokowa wedtug jednego z zastrz. 1—-6, znamienna tym, ze sktada sie z:

— nienasyconego poliamidu majgcego liczbe OH < 5§ mg KOH/q, liczbe kwasowg 20-50 mg
KOH/q, lepko$¢ w zakresie od 2500 do 4500 cP w temperaturze 200°C, Tg w zakresie od
52°C do 60°C i temperature topnienia w zakresie od 60°C do 70°C w iloSci w zakresie od
50 do 98% wagowych wzgledem tgcznej masy kompozyciji;

— nadtlenku dikumylu w ilosci w zakresie od 0,8 do 1,0% wagowych wzgledem tgcznej masy
kompozycji;

— tert-butylo-hydrochinonu w ilosci w zakresie od 0,05 do 0,10% wagowych wzgledem fgcz-
nej masy kompozycii;

— pigmentu i/lub wypetniacza w ilosci w zakresie od 0 do 48% wagowych wzgledem tgcznej
masy kompozycji;

— benzoiny lub PhCH(OH)C(O)Ph w iloci w zakresie od 0,40 do 0,70% wagowych wzgledem
facznej masy kompozyciji;

— wosku polietylenowego w ilosci w zakresie od 0,20 do 0,30% wagowych wzgledem tgcznej
masy kompozycji;

— poliakrylanu wilosci w zakresie od 0,40 do 1,00% wagowych wzgledem tgcznej masy kom-
pozycii.

8. Sposéb wytwarzania kompozycji powtokowej w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug

ktéregokolwiek z zastrz. od 1 do 7, ktéry obejmuje nastepujgce etapy:

a) mieszania na sucho catosci lub czesci sktadnikow kompozycji powtokowe;j;

b) wyttaczania w kontrolowanejtemperaturze z mozliwym dozowaniem na gtowicy wyttaczarki
skfadnikbw kompozycji nie zmieszanych w etapie a), w temperaturze nizszej lub réwnej
100°C dla czaséw przebywania kroétszych niz 1 minuta;



9.

10.

PL 235 856 B1 11

c) szybkiego chtodzenia, doprowadzania materiatu przychodzgcego z etapu c) na wylocie
pierwszego kalandra do temperatury nizszej niz 70°C,

d) rozdrabniania w kontrolowanej temperaturze, nizszej niz 30°C.

Sposo6b wedtug zastrz. 8, znamienny tym, ze etap a) prowadzi sie w mieszalniku przez 30 mi-
nut przy 50-150 obrotach na minute lub w mieszalniku turbinowym przez 5 minut przy
1000 obrotéw na minute.

Sposo6b powlekania podtoza, ktéry obejmuje osadzanie i przywieranie kompozyciji powtokowej
w postaci termoutwardzalnego proszku wedtug ktéregokolwiek z zastrzezen od 1 do 7, na
podtozu do powlekania i polimeryzacje kompozycji powtokowej osadzonej w temperaturze
w zakresie od 100 do 120°C, korzystnie od 100 do 110°C, przez czas w zakresie od 5 do
10 minut, korzystnie od 7 do 10 minut.



