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PREPARAR RECUBRIMIENTOS EN POLVO
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1. Yo, Emilio FERRERO, obrando como apoderado del solicitante, en el asunto en

/-

referencia, atentamente, presento con este escrito copia certificada de la solicitud de
patente alemana nimero 199 35 539.8 del 30 de julic de 1999, junto con la respectiva
traduccion de su caratula y reivindicaciones, de la cual se reclama prioridad en esta

solicitud de patente.

2. Ruego a la Sefiora Jefe se sirva aceptar este escrito con sus anexos, y se continte

con el tramite de la solicitud.

Bogot4, 27 6CT. 2000

Sefiora Jefe,
-

EMILIO FERRERO
T.P.A. No. 31.929

COLO: 0591-801-001-7
RCB/mrm- Id-21

NIT. 860.041.367-3



Prioritdtsbescheinigung liber die Einreichung
einer Patentanmeldung

' | Aktenzeichen: 199 35 539.8
A'nmeldetag: 30. Juli 1599
Anmelderllnhlaber: Herberts GmbH & Co KG, Wuppertal/DE
Bezeichnung: Verfahren zur Herstellung witterungsstabiler Pulver-
beschichtt.mgen
IPC: BO5D7/16

e

Die angehefteten Stiicke sind eine richtige und genaue Wiedergabe der ur-
spriinglichen Unterlagen dieser Patentanmeldung. :

Minchen, den 20. Juli 2000
Deutsches Patent- und Markenamt
Der Priisident
Im Auftrag

W . Faust
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Verfahren zur Herstellung witterungsstabiler Pulverbeschichtungen auf
metallischen oder nicht-metallischen Oberflichen durch Auftrag einer
Pulverlackzusammensetzung und anschlieBendes Aufschmelzen und Aushirten,
dadurch gekennzeichnet, daB eine Pulverlackzusammensetzung aufgetragen wird,
die Polyesterharze, deren Siurebaustein allein oder Gberwiegend auf aromatischen
Dicarbonsiuren, deren Anhydriden und/oder Estern basiert, sowie als Vernetzer
mehrfunktionelle niedermolekulare Epoxide enthiilt, und das Aufschmelzen und
Aushiirten durch NIR-Strahlung durchgefiihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB eine
Pulverlackzusammensetzung cingesetzt wird, die 40 bis 95 Gew.-% des
Polyesterharzes enthilt.

Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB der Polyester
carboxyfunktionell ist.

Verfahren nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch gekeanzeichnet,
daB die Polyesterharze auf Terephthalsiure und/oder Isophthalsdure, deren
Anhydriden und/oder Estern basieren.
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Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von auenbestindigen
Pulverlackbeschichtungen auf metallischen und nichtmetallischen Substraten.

Die dekorative oder funktionale Beschichtung von Oberflichen mit Pulverlacken hat
aufgrund der hohen Wirtschaftlichkeit des Verfahrens sowie der giinstigen Beurteilung aus
der Sicht des Umwelischutzes bei der Beschichtung von Metallen ein breites

_Anwendungsgebiet gefunden. Zahlreiche Pulverlackformulierungen fiir die verschiedenen

Einsatzgebiete wurden entwickelt. Fiir Beschichtungen, die UV-Strahlung auspesetzt
werden, beispielsweise im AuBenbereich (Fassadenbeschichtungen, Fensterprofile,
Garagentore, Metalltiiren, Gartenmdbel, Automobilteile etc.) sind bestindige
Pulverlacksysteme, beispielsweise auf Basis von Polyesterharzen, mit endstindigen
Carboxylgruppen, entwickelt worden. Die Polyesterharze werden in der Regel mit
niedermolekularen, hoherfunktionellen Vernetzern, wie multifunktionellen Epoxiden oder
Hydroxyalkylamiden ausgehértet.

AuBenbestiindige Pulverlacke auf Basis von Polyestern, die auf aromatischen
Carbonsiuren wie Terephthalsiure oder Isophthalsiure basieren, sind seit langem bekannt
und im Einsatz. Pulverlacke, die auf diesen Polyesterharzen basieren, sind kostengiinstig
herzustellen, und die Beschichtungen weisen gute mechanische Eigenschaften sowie eine
Witterungsbestindigkeit auf, die fiir zahlreiche Anwendungen, insbesondere in Gebieten
mit gemiBigten klimatischen Verhiltnissen, ausreicht. Derartige Pulverlacksysteme
werden pach den bekannten iiblichen Methoden auf dem Substrat gchartct
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Es hat nicht an Versuchen gefehlt, die Witterungshestindigkeit von Pulverlacksystemen
zu erththen. Beispielsweise wurde versucht, durch Einsatz von Polyesterharzen, die
ausschlieBlich oder iiberwiegend aus aliphatischen und/oder cycloaliphatischen
Komponenten aufgebaut sind, die Witterungsbestindigkeit von Pulverbeschichtungen zu
verbessern. Solche Polyesterharze sind beispielsweise in der US Patentschrift 5,486,988
sowie in der EP 0 561 102 beschricben. Aus solchen Harzen hergestellte Pulverfacke
zeigen zwar eine verbesserte Bewitterungsbestiindigkeit, haben allerdings im Vergleich zu
den oben erwihnten Systemen auf Basis von aromatischen Carbonsduren wesentlich
schlechtere mechanische Eigenschaften sowie deutlich hohere Rohstoffkosten.

Es stellt sich daher die Aufgabe, kostengiinstige Pulverlackbeschichtungen zur Verfiiguag
zu stellen, welche die oben geschilderten Nachteile nicht besitzen. Insbesondere sollen die
Pulverbeschichtungen den Anspriichen einer erhdhten Witterungsstabilitit geniigen, so daB
sie auch z. B. in Gebieten mit extremen klimatischen Verhiltnissen ohne Beeintrichtigung
der Beschichtungen einsetzbar sind.

Die Aufgabe kann gelost werden durch ein Verfahren, bei dem Pulverlackbeschichtungen
auf der Basis von Polyesterharzen, welche aromatische Dicarbonsiuren ihre Anhydride
und/oder Ester als wesentlichen Bestandteil enthalten und mit niedermolekularen,
mehrfunktionellen Epoxidharzen vernetzt sind, gehirtet werden durch Verwendung von
Strahlung im nahen Infrarotbereich (NIR).

Die Pulverlackzusammensetzungen konnen beispielsweise 40 bis 95 Gew.-% der
Polyester und 1 bis 20 Gew.-% der niedermolekularen, mehrfunktionellen Epoxidhafze
enthalten, wobei auch weitere iibliche Bestandteile in iiblichen Mengen enthalten sein
konnen, so daB sich samtliche Bestandteile auf 100 Gew.-% addieren.

Die Polyester weisen beispielsweise ein zahlenmittleres Molekulargewicht Mn von 500
bis 10000, und beispielweise eine Glasiibergangstemperatur von 30 bis 80°C auf.
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Die Polyester kinnen hydroxy- und/oder carboxyfunktionalisiert sein, wobei, falls eine
derartige Funktionalisierung vorliegt, die OH-Zahl beispielsweise 10 bis 200 und die
Siiurezahl beispielsweise 10 bis 200 betragen kann.

Bei der erfindungsgemaB verwendeten NIR-Strahlung handelt es sich um kurzwellige
Infrarot-Strahlung mit einem Maximum der Intensitit im Wellenlingenbereich von etwa
760 bis etwa 1500 Nanometer, bevorzugt 780 bis 1200 Nanometer. Die Anwendung von
NIR-Strahlung zum Trocknen von Lacken ist aligemein bekannt (Kai Bir, JOT 2/98).
Nach dieser Methode kdnnen Pulveriacke mit Hilfe von NIR-Strahlung hoher Intensitiit in
kurzer Zeit gehiirtet werden, ohne daB es zu einer wesentlichen Erwarmung des
Substrates kommt.

Uberraschend wurde gefunden, daB Pulverlackbeschichtungen auf Basis von
Polyesterharzen, die aromatischen Dicarbonsiuren wie Terephthalsiure oder
Isophthalséure ihre Anhydride und/oder Ester als wesentliche Bausteine enthalten
zusammen mit niedermolekularen, mehrfunktionellen Epoxiden als Vernetzer, bei
Aushirtung mit NIR-Strahlung eine Witterungsbestindigkeit aufweisen, die deutlich iiber
der iiblicherweise bei konventioneller Aushiirtung, beispiclsweise in einem Umluftofen,
erzielten Bestiindigkeit fiir solche Harzsysteme liegt. Dabei liegen die mechanischen
Eigenschaften, wie z. B. die Flexibilitiit der Beschichtung, mindestens auf dem Niveau,
das bei koaventioneller Hirtung erzielt wurde. Zusitzlich erlaubt die NIR-Hirtung eine
wesentliche Verkiirzung der Aushdrfungszeit im Vergleich zur konventionellen
Ofenhirtung.

Die fiir das erfindungsgemiiBe Verfahren einsetzbaren Pulverlackformulierungen haben als
Bindemittelbasis hydroxy- und/oder carboxylfunktionelle Polyester, die als Siurebaustein
allein oder als Hauptbestandteil aromatische Dicarbonséuren, deren Anhydride und/oder
Ester, wie z. B. Terephthalsiiure oder [sophthalsiure enthalten, welche mit den @blichen
aliphatischen Diolen, wie z. B. Neopentylgiycol, Ethylenglycol, Butylenglycol, Hexandiol
oder Diethylenglycol oder Cyclohexandimethanol umgesetzt werden. Beispiele fiir weitere
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aromatische Dicarbonsduren sind Naphthalin-2,6-dicarbonsdure, Naphthalin-1,5-

dicarbonséure und Phthals@ure. Bevorzugt kommen carboxyfunktionelle Polyester zum
Einsatz auf der Basis von Terephthalsiiure und isophthalsiure bzw. deren Anhydriden.

Gegebenenfalls konnen als Nebenbestandteil auch aliphatische und/oder cycloaliphatische
Dicarbonsiuren, wie z. B. Adipinsiure oder Cyclohexandicarbonséure eingesetzt werden,
wobei der Anteil aliphatischer und/oder cycloaliphatischer Dicarbonséuren nicht mehr als
50 % betriigt, bezogen auf den Dicarbonsiureanteil im Polyester. Als weitere
Komponenten kdnnen die Polyesterharze geringe Mengen an mehrfunktionellen
Verzweigern, wie z. B. Glyzerin oder Trimethylolpropan sowie Additive wie z. B.
Beschleuniger enthalten. Es ist auch moglich, Mischungen verschiedener Polyester
einzusetzen. Die erfindungsgemil verwendbaren Polyester konnen iiblicherweise durch
Reaktion der Dicarbonsiiuren, deren Anhydriden und/oder Estern mit den Diolen
hergestellt werden, siehe beispielsweise D. A. Bates "The Science of Powder Coatings”,
Vol. 1 u. 2, Gardiner House, London, 1990.

Die fiir das erfindungsgemiBe Verfahren geeigneten Pulverlackformulierungen enthalten
die zur Aushirtung erforderliche Menge der niedermolekularen, mehrfunktionellen
Epoxide als Vernetzerkomponente. Die Menge betriigt im allgemeinen 1 bis 20 Gew.-%,
bezogen auf das Polyester-Epoxid-System. Als Vernetzer sind beispiclsweise
Triglycidylisocyanurat (TGIC), Polyglycidylester auf Basis Terephthalsiure/Trimellitsdure
(erhiltlich z. B. von Ciba Spezialititen Chemie unter dem Handelsnamen Araldite* PT
910), mehrfunktionelle, aliphatische Oxiranverbindungen, die beispielsweise von der
Firma DSM Resins unter dem Handelsnamen Uranox® angeboten werden oder

glycidylfunktionalisierte (Meth)acrylcopolymere einsetzbar.

Die Pulverlackzusammensetzungen, enthaltend die Polyester und Epoxid-Vernetzer,
kinnen gegebenenfalls weitere iibliche Bestandteile wie z. B. Pigmente und/oder
Fiillstoffe sowie gegebenenfalls weitere iibliche Additive, wie Verlaufsmittel,

Entgasungsmittel und/oder Beschleuniger enthalten. Diese werden in iiblichen, dem
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Fachmann geldufigen Mengen zugesetzt. Beispielsweise werden 0 bis 50 Gew.-%
Pigmente und/oder Fiillstoffe und 0,02 bis 3 Gew.-% iibliche Additive eingesetzt.

Die Herstellung der erfindungsgemiien Pulverlacke kann nach bekannten, dem Fachmann
geldufigen Extrusions-/Mahlverfahren erfolgen. Es konnen auch andere Verfahren, z. B.
die Herstellung von Pulvern durch Verspriihen aus iiberkritischen Losungen oder das
Non-Aqueous-Dispersion-Verfahren Anwendung finden.

Im erfindungsgemiBen Verfahren werden die oben beschriebenen Pulverlacke mit den
bekannten Pulverapplikationsverfahren, beispielsweise durch elektrostatische
Spriihverfahren, auf die zu beschichtenden Substrate aufgebracht und anschliefiend durch
Bestrahlung mit NIR-Strahlung, die beispiclsweise ein Maximum der Intensititsverteilung
im Bereich 800 bis 1200 nm aufweist, in einem Zeitraum von beispielsweise 1 bis 200
Sekunden aufgeschmolzen und ausgehirtet. Fiir das erfindungsgemiiBe
Beschichtungsverfahren geeignete Strahler sind beispielsweise von der Fa. Industrie
SerVis kommerziell verfiighar, beispielsweise kénnen Halogenlampen, welche Strahler-
Temperaturen von 3500 K erreichen, verwendet werden. Es kann auch eine Kombination
mit konventionellen Wirmequellen (Infrarot-Strahlung, Konvektionstfen) sowie
gegebenenfalls mit zusitzlichen Reflektor-/Linsensystemen eingesetzt werden.

Bevorzugt wird mit NIR-Strahlung ohne zusdtzliche Kombinationen gehiirtet.

Die nach dem erfindungsgemiiBen Verfahren erhaltenen Beschichtungen haben einen
ausgezeichneten Verlauf, gute mechanische Eigenschaften sowie eine deutlich verbesserte
Witterungsbestiindigkeit im Vergleich mit konventionell ausgehirteten
Pulverlackbeschichtungen auf gleicher Harzbasis.

Durch Variation der Pulverlackrezeptur ist der gewiinschte Glanzgrad der
Pulverbeschichtung einstellbar. Es ist moglich, sowohl hochglinzende, als auch

seidenglinzende oder matte Beschichtungen herzustelien.
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Die nach dem erfindungsgemiifien Verfahren erhaltenen Pulverbeschichtungen kdnnen fiir
alle Anwendungen, fiir die eine Witterungsbestindigkeit erforderlich ist, eingesetzt
werden. Als Substrate kbnnen beispielsweise Metalle, wie Aluminium, Stahl, aber auch
Holzwerkstoffe wie z. B. mitteldichte Faserplatten (MDF) oder Mischungen aus
verschiedenen Materialien eingesetzt werden. Aufgrund der guten mechanischen
Eigenschaften, insbesondere der Flexibilitit der erhaltenen Beschichtungen, ist das
Verfahren auch besonders zur Beschichtung von Coil oder Pre-coated Metals (PCM)
geeignet.

Das erfindungsgemiBe Verfahren erlaubt die wirtschaftliche Herstellung aulenbestéindiger
Pulverbeschichtungen mit ausgezeichneten Eigenschaften durch Verwendung kostengiinstiger
Rohstoffe sowie einer deutlichen Reduzierung der Aushértungszeit.

Die nachfolgenden Beispiele erliutern die Erfindung:

HersteHlung der Pulverlacke

Die in den Tabellen aufgelisteten Pulverlackformulierungen wurden nach dem fir die
Pulverlackherstellung iiblichen Verfahren durch intensives Vermischen der Komponenten,
Extrudieren und Mahlen in Beschichtungspulver dberfiihrt,

Die Pulver wurden mit gleicher Schichtdicke elektrostatisch auf Priifbleche aus Aluminium
mit Hilfe einer Corona Pulversprithpistole appliziert.
Die Aushidrtung nach dem erfindungsgemifien Verfahren erfolgte auf einer Bandanlage, die
mit einem NIR-Strahler der Fa. IndustrieSerVis mit einer Leistung von maximal 400 kW/m’
ausgeriistet ist.
Fiir die Vergleichsbeispiele wurden die Proben 10 Minuten bei 200 C in einem Umluftofen
ausgehiirtet.
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Tabelle 1: Pulverlackzusammensetzungen
Beispiel
Nummer 1 2 3 4
Farbton schwarz rot weiss grau
Harz Alftalat AN® 57 % 57 % 57 % 57 %
03640
Hirter Araldite PT 52 % 52% 52% 52 %
910
Pigmentierung 1 % Ruff 2 % organisches 25 % Tnandioxid 198 %
Rotpigment anorganische
Pigmente
Filllstoffe 12,3 % 313% 83 % 13,5 %

@ Ein Polyester, dessen Siurekomponente als Haupthestandteile Terephthalsivre und
Isophthalsiure enthilt.

Alle Formulierungen enthalten 4,2 % eines handelsiiblichen Verlaufsmittels sowie 0,3%
eines Entgasungshilfsmittels.
Bewitterungsversuche
Die Uberpriifung der mechanischen Eigenschaften vor und nach den Bewitterungstests
ergab fiir alle Proben folgende Werte:

Kugelschlagpriifung (ASTM D 2794)20 inch pound
Dornbiegepriifung (DIN EN 1SO 1519)4mm
Erichsen-Priifung (DIN EN 1SO 1520)7mm

Gitterschnitt (DIN EN 1SO 2094)GtOA
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Alle Muster wurden in einem Schnellbewitterungstest QUV (B) 313nm gepriift. In
Tabelle 2 sind die Zeitriume aufgefiihrt, nach denen der Restglanz (gemessen bei 60 °)
auf 50% des Ausgangswertes vor der Bewitterung abgefallen ist.

Tabelle 2: Ergebnisse der Untersuchungen nach Bewitterung

Probe nach 1 i* 2 2% 3 3* 4 4*
Beispiel
Restglanz 450 350 500 400 500 400 500 350
<50% nach h

* Nicht erfindungsgemiBe Proben, die im Umluftofen ausgehiirtet wurden.

N
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Zusammenfassugg:

Verfahren zur Herstellung witterungsstabiler Pulverbeschichtungen anf metallischen
oder nicht-metallischen Oberflichen durch Auftrag einer Pulverlackzusammensetzung
und anschlieBendes Aufschmelzen und Aushirten, wobei eine
Pulverlackzusammensetzung aufgetragen wird, die Polyesterharze, deren Sdurebaustein
allein oder itberwiegend auf aromatischen Dicarbonsiuren, deren Anhydriden und/oder
Estern basiert, sowie als Vemetzer mehrfunktionelle niedermolekulare Epoxide
enthilt, und das Aufschmelzen und Aushirten durch NIR-Strahlung durchgefiihrt

wird.
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8olicitante/titular: Herberts GmbH & Co. KG, Wuppertal/DE

IPC: B OS5 D 7/16

10005;31{é

Las hojas anexas son una reproducciédn correcta y exacta de los

documentos originales de esta solicitud de patente

Munich, 20 de julio 2000
El Presidente de la Oficina Alemana de Marcas y Patentes
(E) Pdo.: firma ilegible
Faust '

(Cinta y sello de oblea)
Oficina Alemana de Marcas y Patentes
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. Reivindicaciones

Procedimiento para la preparacién de recubrimientos
en polvo, resistentes a la intemperie, para
superficies ﬁetalicas © no metélicas, mediante
aplicacién de una compuesto de esmalte en polvo y su
posterior fusién y endurecimiento, caracterizado
porque se aplica un compuesto de esmalte en polyo que
contiene las resinas de poliéster, su componente
dcido solo o especialmente a base de 4cidos
dicarboxilicos aromaticos, sus anhidridos y/o ésteres
y como agente reticulador, resinas epéxicas
multifuncionales de bajo peso molecular y porque la
fusién .y el endurecimiento se efectdan mediante

radiacién no ionizante (NIR)

Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque se emplea un compuesto de
esmalte en polvo que contiene de 40 hasta 95% en peso

de la resina de poliéster.

Procedimiento segin la reivindicaciédn 2,

caracterizado porque el poliéster es carboxifunciﬁﬁaq,

LUz we rF\aBER
TRADUCA ORAN iNTEHFMﬂE?FICIAL
» /l‘

fAesolucion No.588 Minjusticia
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Procedimiento segin una de las reivindicaciones
antecedentes, caracterizado porque las resinas de
poliéster son a base de 4&cido tereftdlico vy/o

isoftélico, sus anhidridos y/o ésteres.

ES TRADUCCION FIEL Y COMPLETA, de la cual se deja copia en

los archivos de estas oficinas para su confrontacién.

Bogoté, 24 de octubre 2000.

HERBER
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