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COMPOSITION SJt - ARLF SO A POV % L LA TLNG COMPOSITION

COMPRISING AT LEAST ONE 22SiN AND AT EAST ONE DISPERSANT

The invention relates Lo a comrpositicn suitable for a powder coating
composition comprising at least one resir and at least cne dispersant. The invention
further relates to a process for preparing such a composition, a powder coaling '
composition, the coating and a substrate ccated with t~e powder coating.

Powder coaling compositions almost always contain a certain amount
of pigments to reach the aesthetic requirements. As known ir the field of powder
coating it is impossible to include ~'gh 'evels cf pigments ‘¢ the coating composition. A
high level of pigment always gives rise to an unacceptab e appearance of the final,
cured, coating. For exampie flow, gloss, and haze deter orate. Therefore it has never
been passible to include large amounts of pigment irto the coating composition. With
high level is meant here levels of approximately more than 40-50 wiw% (amount of
pigment in the coating composition).

In US 6.669.984 a powder ccating composition is described that
comprises a powder-based binder, a pigment and a surface-active agent. The binder
consists of the combination of a resin and a cross linking agent. US 6.669.984 seeks to
improve the color strength without sacrificing tos rmucn ¢ other physical properties. In
a mixing and extrusion step the bircer 1s corpined with a pigment and a surface-active
agent. By applying this procedure, US 6 569.984 is ablc to ircorporate up to 50%
pigment in the coating mixture consisting of t~e minder. the pigment ard the surface-
active agent.

A disadvantage of US 8.6869.984 is that with higher levels of pigment
the fina! coating has an unacceptable appearance. Howeve: as itis sometimes
necessary of desirable to .ncorperate more thap 5C% pigment 'n the coating
composition without deteriorating the naze, a sclution to this problem had to be found.
An example of the necessity of a higher than 55% pigment-ioading is when only thin
layers of the coating compostion are applicd, whereby tis stil! necessary to reach the
desired and specified requirements sucn as for example high “hiding power”.

it is an object of the present ‘nvention to overcome this disadvantage.
This is reached by a compositicn suitable for a powder coating composition comprising
at cast ore resin ard at least cre dispersant wiherery the dispersant is added during
the resin synthesis or while the resn leaves the reacter 'With reactor is here and
rereinafter meant the reactor wherein tne resin is syntriesized. It has surprisingly been

found that a powder coating compositior that comer'ses ine composition according to
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the presert invention shows ne significant increese i tne AameLit of haze when mora
‘han 50 w/w% pigment is added.

An additional advantage of the ccmpesition according te the
invention is that the fiow of a powder coating composition comprising the composition
according to the invention is generally better than a cowder coating composition known
in the prier art. Further the gloss and processability cf the powder coating composition
are improved when the composition according to the invention is used.

The composition according to the invention comprises at least one
resin and at least one dispersant. The nature of the resin is not particularly critical; a
wide variety of resins can be used in the composition. The nature of the resin in the
composition suitable for a powder coating composition will practically be guided by the
nature of the coating desired and its application. For example outdoor applications will
probably make it necessary to use other resins than indoor applications. Examples of
suitable resins are chosen from the list comprising polyester resin, urethane resin,
epoxy resin, acrylic resin, phenolic resin, polyesteramide resin and combinations of any
of them. The polyester resin can be either saturated or unsaturated. Preferably the
resin is a polyester resin, an acrylic resin, a pelyesteramide, an epoxy resin or a
combination of any of them. Most preferably the resin is a polyester resin, an acrylic
resin, a polyesteramide or a combination of any of them.

The resin will generally have some functional groups through which
the resin can react with a crosslinker upon which a network will be formed. Examples of
suitable functional groups are carboxyl-, hydroxy!-, eroxy-, amino groups and
combinations of any of them. Preferably carboxyl- or hydroxyl groups are present in the
resin.

The composition according to the inventior comprises in additicn to
the resin at least one dispersant Dispersants are sometirnes also referred to as
dispersing agerts”. With dispersant is here and hereinafter meant an additive that
increases the stability of a powder in another medium. With additive is here and
herginafter meant a substance that is generally added ir a small guantity ard that has
a particular chemical or technological effect. The “other mediurn” can also be another
rowder as long as its chemical nature is diiferent from the nature of the first powder.
The powder can for example be a pigment powder, which needs o be dispersed in a
powder resin as medium. The medium is the component that is present in the higher
amoeunt compared to the amount of the powder {amount on weight basis),

Ihe nature of the dispersant 1s not particulariy criticai and its choice

will mainly deperd on the interaction with the cther comoonerts in the composition.
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Suiable examples of dispersants are compounds that comprise botn a "pigment-affinic”
greup and a ‘resin-affinic” group. Examples of the "pigment-affinic’ grcup are phoshoric
acid ester-groups and sulfonic acid-groups. With “pigment-affinic’ group is meant a
chemical group thai due to its character has a higher affinity for the pigment compared
to the resin. With “resin-affinic” group is meant a chemical group that due toits
character has a higher affinity for the resin compared to the pigment. Examples of the
“resin-affinic” groups are polyester, acrylate or urethane chains. The amount of
dispersant is generally at least 0,01 w/w% and generally at most 10 wiw% (based on
e amount dispersant in the resin). The amount of dispersant is preferably at least 0,1
wiw% moré preferably at least 0,3w/w%. The amount of dispersant is preferably at
most 5wiw%, more preferably at most 3w/w%, most preferably at most 1,5Ww%. A
preferred range is 0,1-5 w/w%, more preferably 0,3-3w/w%.

The dispersant can be a solid or liquid at reom femperature.
Preferably the dispersant is a solid at room temperature.

The resin is at room temperature a solid. The glass temperature (Tg)
of the resin lies at or above 20 °C. Preferably the Tg lies above 35 °C, more preferably
above 45 °C. The Tg is determined by differential scanning calorimetry (DSC) ata
heating rate of 5 "C/min.

The compesition according to the invention comprising at least one
resin and at least one dispersant is prepared by adding the dispersant during the resin
synthesis or while the resin leaves the reactor. With “during the resin synthesis™ is
meant that the dispersant is added after the resin synthesis has started but before the
resin leaves the synthesis reacter. Generally the resin will be partially or fully cooled
down before it [eaves the synthesis reactor. Preferably the resin is partially cooled
down before leaving the reactor. The dispersant is preferably added to the resin while
the resin is partly cooled down but when it is still in the reactor.

The composition prepared in this way has new and very
advantageous proparties which are best reflected by the properties of the final coating
that can be obtained after curing a powder coating composition comprising the
composition according to the invention. The coating so obtained from the powder
coating composition cornprising the composition according to the invention and at least
one pigment, displays a much lower haze than a coating that is oblained after curing
the same powder coating composition without any dispersant. The coating obtained
from the powder coating composition comprising the composition according to the
invention and at least one pigment, also displays a much lower haze than a coating

that is obtained from a powder coating composition that is prepared difierently, for
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exzmple by mixing ‘ne tiraer e adcitive andine pigment in an extruder or oy us'Tg 3
pre-trixer togeihar wity an extruccr, whie leaving all cther condgticns of preparing the
coating the same.

Witk haze is meant the cloudy or turbid aspect or appearance of an
otherwise transparert specimen caused dy lignt scattered from within the specimen or
from ils surfaces (according to ASTM D 883-00). Haze is determined with a Byk-
Gardner Haze-Gloss apoaratus, well known in the art.

The resin itself can be prepared in ways known to the man skiled in
the art, see for example "Powder Ceatings, Chemistry and Technology” by T.A Misev.
John Wiley and Sons, 1881, the whole book in general and Chapler 2 in particular,
which is hereby incorporated by reference. The dispersant is either agded during the
resin synthesis cr while the resin lcaves the reactor. In the first situation where thz
dispersant is added while the resin is still in the reactor, the dispersant is
advantageously added just before the resin leaves the reactor. With “just bejore the
resin leaves the reactor’ is meant the moment in time where the resin has already all
pre-determined properties and is more or less waiting to leave the reactor. Preferably
the dispersant is added during a time interval that is 10% of the reaction time,
preceding the leaving of the reactor. Thus when the reaction lakes 2 hours to complete
the reaction until all pre-determined properties are reached, then in 12 minutes before
leaving the reactcr the dispersant is oreferably added.

The ofner situation tc add the dispersant to the resin is “while the
resin leaves the reactor”. This can be reached for example by using an in-line mixer,
which is well known to the marn skilied in the art of resin synthesis. in-ine mixers are for
example availacie througn Sulzer Chemtech.

in case a mixture of resins is used, the dispersant can be added to
ore of the resins or to both ¢f them separately. by a process according to tne invention.

The composition accerding to the invention can advantageously be
used 'n a powder ceating composition. A powder coating composition generaliy
comprises aresn, a crusslinker, a pigment and a dispersant. Acditionally other
components can be added to the powder coating composition, for example flow contre!
agents. catalysis, fillers light-stabilizers, biocides, and degassing agents.

With powder coating composition is here and hereinafter meant a
solid composition that is suttadle for application as a powder onto a substrate. With
solid is here and hereinafter meant a compeund that is solid at room temperature at
atmospheric pressure. The giass temperzture {Tg) of the powder coating composition

lies at or above 20 C. Preferaciy the 1g ies above 35 "C, more preierably above
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45 C. The Tg is determined by aifferential = anning calorimetry (OSC) at a neating

P

rate of & "C/min.

The present inventon zlsc reiates to a process for the preparation of
a composition comprising at least one resin and zl least one dispersant wherein the
res'n is prepared in a reacter and that tive dispersant 's added before the resin leaves
the reactor or while leaving the reactor, -

The present invention also relates to a powder coating composition
comprising at least one resin and at least crie crosshinker wherein at least one
dispersant is present in the composition and that the dispersant is added during the
resin synthesis or while the resin leaves the reactor. The powder coating composition
according to the invention results after curing in a coating with improved propariies in
respact of haze, gloss and processability compared to 2 powder coating compositicn
wherein the dispersant is added to the resin at another point in time. The powder
coating composition according to the present invention preferably comprises at least
one pigment.

The present invention also relates to a coating obtained by
crosslinking the powder coating compositien cemprising at least one resin and at least
one crosslinker wherein at least one dispersant is present in the compositicn and that
ths dispersant is added during the resin synthesis or while the resin leaves the reaclor.
The present invention also relates to a substrate fully or partly coated with a powder

coating composition comprising at least one resin and at least one crosslinker wherein

-at least one dispersant s present in the composition and that the dispersant is added

during tne resin synthesis or while the resin leaves the reactor.
The crossiinker present in the powder coating composition s not
particularly critical. The nature of the crosslinker is determined by the nature of the

functional groups in the resin. The functional groups on the crosslinker must be able to

react with the functional groups in the resin. Examples of crosslinkers are epoxy resins,

polyamines, isocyanates, aminoresins, polycarboxylic acids, acid anhydrides,
polyphenols, Primid®-like cempounds and cembinations of any of them.

Depending cn the nature of inc functional groups in the resin, the
crosslin<er will be chosen so as to react with the functional groups of the resin. The
cempesition comprising at least the resin and the crossifinker will be cured. This curing
process is well known fo the man sxilled in the art of making coatings. Examples of
curing processes are tharmal curing, curing with =lectromagnetic radiation. such as for
example UV- or eleciron beam curing. Depending on the nature of the functional

greups it is also possibie to use two (dual-cure) or more types of curing processes.
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Tre pigment prosent in thg powder coaung sonepositian can e of an
inorgan.c or organiz nature. With pigniert s meant here and Fereinafter a substance
consisting of particles. which 's practically inscluble in tre bincet andis used as a
coorant (DIN 55943). A colorant is a color-imparting substance. With binder is meant
the combination of resin and crosslinker. Pigments suiteble for use in the coating
composition according to the invention and in the powder coating compasition are for
example white pigments, coloured pigments, black pigments. special effect pigments
and fluorescent pigments. Generally the pigment can be presentin a coating
somposition and more specifically ir a powder coating composition in an amount of 1-
50 wiw%. However the pigment can be present in a powder coaling composition
comprising the composition accerding 1o the invention in even higher amounts, for
example up to 90 wiw/%, preferably between 50 and 85 w/w%, more preferably above
80 wiw % however preferably lower than 80 w/w %.

The present invention also relates to a powder coating composition
comprising at ieast one resin, at least one crosslinker, at least one pigment and at least
one dispersant, wherein the powder coating composition after curing has a haze lower
than the same compasition in the absence of any dispersant. Preferably the powder
ceating composition has, after curing. a haze that is 25 % lower than the haze of the
same cured powder coating ccmposition in the absence of any dispersant. The lower
haze obtainable after curing a powder coating compositicn ascording to the invention is
reached at both high and low levels of pigment. However it is advantageously reached
with a composition containing more than 40% (w/w) of pigment. Preferably with more
than 50 wiw%, more preferably between 50 and 85 w/w%, even morz preferably above
50 wiw%, however preferably lower than 80 w/w%.

The present invention aiso relates to a substrate fully or parily coated
with a powder coating composition comprising at least one resin, at least one
crosslinker, at least one pigrment and at leasl one dispersant, wherein the powder
coating composition after curing has a haze lower than the same composition in the
absence of any dispersant.

The present invertion also relates to a coating cblaired after curing a
cowder coating compasition comprising at least one resin, at least one crosslinker, at
ieast one pigment and at least one dispersant, wherein the coating has a haze lower
ihan the coating obtained after curing the same powder coating cemposition in the
absence of any dispersant.

ire influence of the moment of addt on of the tiscersant to the resin

ard thus of the invention is for example represented in graph | Inthis graph itis
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srown thal (he comameter 'nasc INCTEASES SlEitly @107 4 023N value of the pigment

lading {(determined as weight pigment per weight costing cornposition). It can be seen
frem graph * that when ne dispersarnt is added at all reprasenred by the curve labeled
“Uralac® P365 standard'): the sharp increase in the haze-value cceurs at
approximately 45 wiw% (Uralac® P865 is 3 commercially avaitaple carboxy!-functional
polyester sold by DSM Coating Resins, the Netherlands). Adding a commerciatly
available dispersant (Disperbyk® 180, sold by BYK Chemie international) in the pre-
mix results in a shift of the sharp increase towards approximately 49 wiw%. With "in the
ore-mix” is referrcd to the moment when the dispersant is added, that is, the dispersani
‘s added togetner with the other components that make up the coating composition,
reluding the resin. on an exiruder. Thus the dispersart is acced only at a moment
when the resin has alrsady long left the resin synthesis reactor. When exactly the same
dispersant is added in exacily the same amourt but at the moment when the resin is
synthesized, the sharp increase in haze is shifted upwards to higher pigment-loadings.
The invention will further be elucidaled by the following, non-fimiting

examples.

EXAMPLES

Preparation of the resin composiion

For the greparation of the resin compositior, first polyester resins
were synthesized Uralac® P 865 is a carboxy! functioral nolyester, availaple from
DSM Coating Resins, with acid value range AV= 33-27 mg KOH/g, Tg= 56°C.

Jralac® P 4050 is a carboxyl functional polyester, available ircrn DSM Coating Resins,
with acid va'ue range AV= €8-76 mg KOH/g, Tg = 58°C. Ihe acid value is the amount
of KOH that is necessary to neutralize the acidic constituents in 1 gram of resin.
Uralac® P 1580 is a hydroxyl functional polyester, availaile from DSM Coating Resins,
with hydroxy value range (OHV)= 75-95 mg KOH/g, acid value 's maximal 10 mg
KOH/g, Tg= 51°C. The hydroxyl value is calculated from the de'ta value (DV) and the
acid vaiue {AV). The delta valus is the ditference between tre hydrexyl value and the
acid vaite of a resin, exprassed in mg KOH/g resin. The hydroxyl groups are
zcetylated with a known amount of acetic anhydride. The sxcess anhydnde s
iydrolyzed during a pre-dose of titration solution. The scetic acid formed is titratad with
anueous potassium hydroxide solution, together with the acid groups. The dilference
setwesn blanc and sample determines the delia value (BV).

The polyester resins were synthesized by direst esterification at a

izmoeraire range of between 220 "C and 270 °C. After syniness, the polyester resins
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Resin A
An unmadified polyester resin Uralac® P 865 was cooled down in the
synthesis reactor to a temperature of 180°C. Thereatter the resin left the reacter ana

was further cooled cown to room temperature.

Resin B

At the end of the polyester resin synthesis of Uralac® P 865, the resin
was allowed o cool down to a temperature of 180°C, while still peing in ine synthesis
reactor. After reaching 180°C, 2 w/w% (amount dispersant in resin) of Disperbyk® 180
(Byk Chemie Internalional) was added to the Uralac® P 865, while being i the reactor.
The composition was stirred for 15 minutes at 180°C. Thereafter the composition ieft

the reactor and was further cooled down to room temperature.

Resin C
An unmodified polyester resin Uralac® P 4050 was ccoled aown in
the synnesis reacter to a lemeerature of 180°C. Thereafter the resin it the reactor

and was further cocled down o room temperature

Resin D

A* the end cf the polyester resin synihesis of Uralac® P 4050, the
resin was allowed to cool down to a temperature of 180°C, while still being in the
synthesis reactor. Alter reaching 180°C, 2 w/iw% (amount dispersant in resin) of
Disperbyk® 180 {Byk Chem'e International) was added to Uralac® P 4050. The
compestion was stirred for 15 minutes at 180°C. Therzafter the composition left the

reactor and was further cooled down to room temperature.

Resin
An unmodtfied polyester resin Uralac® P 1580 was cocled down in
the synthesis reactor lo a temperature of 180°C. Thereafter the resin left the reactor

and was ‘urther cocled dowr to rcom temperature.,

Resin |-

Alihe end of the polyester resin syrithesis of Uralac® » 1580, the

NN
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resin was allowed (o coc S wn oatamizeraturc of 18CTC whie still belrgin tre

synthesis reacter. Alter reachine 180 C, 5 wiw% (ameunt aispersant in resin) of
Disperbyk® 18C (Byk Cremie Irtarnaticnal) was acded ic Uralac® P 1580. The
composition was stirred fcr 15 mnutes at 180°C. Thereafter the compositicn left the

reactor and was further cooled down (o room temperature

Examples | I, {H. 1V and

Comparative Experirnent A, A2, 31, 52. C1.C2 D1, and D2

White vigimented sowder coating compositions containing the
following ingredicnts were formuiated as described in Table 1, and 2 (the amounts are
given in parts by weight). In the Comparative Experiments indicated with an index "1°,
no dispersant is added at ali. In thne Comparative Experiments indicaied with an index
“2" the dispersant is added separately in an pre-mixer together with the other
components (this will also be referred to as “external dispersant”). Examples according

to the invention will also be referred to as “internal dispersant”.
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[ Comp. Exp. Cermp Exe | Examplel;, | Comp. Exp. Comp. Exp. i Exampie 1l ]
: _ : . -~ [ t
POA-T N0 8 Diewwernal | internal LB-tino B-Z; cxtornal ¢ rlermal !
: : {
| disparsant g LG disparsani | dispursant dispersant . derersant i
: ) _ t L i

. 133

j
|
i
<

Prme® XL- | 1¢ “( 0 7 " fy

582:

crosslirker

[
)
WSS S S,

Disperbyk® 38 o 2,86
130; ‘ | i

dispersant

— - N ! ——
Kronos® 100 I ot j1ee ice 168 1e3

Z160, white ‘ i

pigmert ! i 1

e o b

Resifiow® 3
PV 5 flow

additive

Benzoimn 0,833 PG

Jegass'ng

i
O
x
>
fx]
o
e
©
€
(92}
©
By
fo
<.
-'J‘
fei}

agent } ; : . ;




T Comp Bxo. | Gorw ez oomracge o irp Exn [ Comp. Exp. i'ixm ‘

C o CCu exeral rlerra et re D-2; external | internal :

dispatsant dicocrzant Sapy ant sispessard | dispersznt dispersant ‘

TkesinC ez 7T TaExT T T TTTTTE T T 1A T ‘
Resin & ' 7 we T T o 71.4 -
adie® 9 o8 53 TEss 68.6 686 I
GT 7004 :
1 Jsperoykd L noa h B B ERE 1
;80 ; ‘ ! j
| Kronos® 260 100 wb | 158 BT 136 T
TResiowE 13T T it T T e o TEes 3,08 3,08 :
PV 5 ' ' z |
TBenzoin |18 15 BRER T aes 1,05 1,05 o

Primid is e registered trademark of EVIS Chemie

Disperbyk is a registerad trademark of BYK Chemie international
Kronos is a registered trademark of Krenos Etrope

Resiflow is a registered tradema k of Wer'ee-chermie GmbH

Araidite is a registered traderrark =f Huntsman advarced materials (europe)

The ingredic:its were mixad '~ 3 pre-mixer (Kinematica Blender
Micretron MB 550) ~orrogenised anis extruded it a doubie screw Prism extruder
(Prism TSk 16 1°C (200 RIFM, “20°C)). ¥ o _xtruuate was milled (Retsch ZM 100
(18000 RPM)) and sisved (Retscn vibro (5Cpmy) to a pewder with particle size less
*1an 90u. The powders were sprayed elect o taheally on an aluminium substrate (AL-
48). The coated substra‘es were cur2d for * 2 mirutes at 180°C. The properties of the

resulting coated substrates are reperted in Tab'e 3 ard 4.
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Hame and Gloss properties of the powde:r costng arc roiesured with 3 By Gard-er

PG CSS Meter at a iayer thickrness of 60 ym. A luw value 'ortne hare s preferapie
snd a high value for the gloss is preferable.

- Flow s deternined visually compared to PCl-panels and is ratea wth a value
tetween 1-1C. with 10= best

*ASTM D2794

TIN G5 890

* The color properties of the powder coating can be expressed in a b*-vaiue, measursd
win a Dr Lange Micro Coior Meter measured at a layer thickness of 60 um according

+5 iSO 7724, The closer the b*-value is to zero, the beiler,

The results show that the addition of a pigment-dispersing agent in
the resin synthesis reactor (example 1-IV) gives better propetties than no addition or the
additior of a pigment-dispersing agent in the premix of the powder coating
{Comparative Experiments). With the addition of a pigment-dispersing agent in the
resin synthesis reactor, a coating composition can be obtained with properties not yet
«nown in the art, which make it possible to apply higner pigment loadings whiie coating
appzarance 1s not affected

The same kind of experiments as described above were also
cerformed with a hydroxyl functional polyester (Uralac® P 1583), whose preparation is

deecriped abova

Examples V and Vi and

Ccmparative Experiment £1, £2, F1 and F2

White pigmented powder coating comnasitions containing the

tclicwing ingradicnts were formulated s described in Tabie > ({he amounts are given

in carts by weight)

/3
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Vestagon is a ragisiered radsroark from Degussa AG

5 The coated substrates were prepared in lhe same manner as described above. The
properties of the resulting coated substrates are reported in Table 6.
Tatle 6
!r ’ T Cormp. Lxe. ‘ Core Exp. Exernale 1 ; Cemp Exc. | Comp. Cxp. ""éx'amplv:: v I
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The results show that the addition of a pigment-dispersing agent in
the resin synthesis reactor improves the flow of the final coating cormposition without
getericrating the haze and gloss. Somparing this to the situation where the dispersant
is added only aftor the synthes:s or not even at all, it is clear that the overall resuil 's
15 improved, whie it is pessibie to incerporate high levels of pigment. Thus the

compaosition
which maks

other properties.

oblainca accerding to the process has properties not yet known in the arf,

it possibie ‘o use hich nigment loadings while retaining or improving the
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CLALNS

Compesitior suitabie for a powder coating compositon comprising at least
one resin ard at 'east onc dispersant characierised in that the dispersantis
added during the resin synthesis or while ine resin leaves the reactor.
Composttion accordirg to ciaim 1, charactensed in that the resin is chosen
from the list comprising polyester resin. acnylic resin, polyesteramide, epoxy
fesin or a combinaticn of any of them.

Composition accordirg t¢ any one of claim 1-2 characterised in that the resir
has a glass transiticn temperature, T,, abeve 35 °C, preferably above 45 °C.
Process for the preparstion of a compesition comprising at ieast one resin and
at least one dispersant characterised in that the resin is prepared in a reactor
and that the dispersant is added before the resin leaves the reactor or while
leaving the reactor. _
Powder coating composition comprising at least one resin and at least one
crosslinker characterised in that at least onc dispersant is present in the
composition and that the dispersant is added suring the resin synthesis or
while the resin leaves the reactor.

Powder coating compasition according tc claim 5 characterised in that the
composition comprises at least one pigrient.

Coating obtained by crosslinking the powder ceating composition according to
anyone of claim 3-6.

Powder coating compesition comprising at ieast one resin, at least one
crosslinker, at least cne pigment and at least cne dispersant, wherein the
powder coating compositicn after curing has a haze lower than the same
compositicn in the apsence of any dispersant.

Powder coating compcsition accoraing o claim 8 characterised 'n that the
haze of the powder coating composition comprising the dispersant is 25 %
lower tran the haze cf the same pewder coatirg compasition in the absence
of any dispersart

Powder coafing compcesition according to arycre cf claim 8-8 characterised in
that the lower haze is reached for & composition centaining more than 46%
twiw) of pigrert,

Coating obtaired a%er curing a powder coating carmpesition comprisirg at
least cre resin &t kast one crosslinkes, at lesst one pgment and at feast one

dispersant, wherei™ ‘iie coating has a hare ‘cwer than the coaling cbiainad




aflor Curing the same povdsr costing compesitionin the abserce ¢t any

dispersant.

1z. Substrate fully or oarlly coated with a powder coating corcesition according

to any one of claim 5-6 or 8-10.




ABSTIRALH

Com positicn suitaple for & powder coating composition comprising at least cne resin
ana at least one cispersant wherein the dispersant is adaed during the resin synthesis

or while the resin leaves the reactor.
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COMPOSICION ADECUADA PARA UNA COMPOSICION DE RECUBRIMIENTO EN
POLVO QUE COMPRENDE AL MENOS UNA RESINA Y AL MENOS UN
DISPERSANTE

Descripcion

La invencién se refiere a una composiciéon adecuada para una composicion de
recubrimiento en polvo que comprende al menos una resina y al menos un
dispersante. La invencion se refiere ademas a un procedimiento para preparar tal
composicion, una composicion de recubrimiento en polvo, el recubrimiento y el
sustrato con el recubrimiento en polvo.

Las composiciones de recubrimiento en polvo contienen casi siempre una
cierta cantidad de pigmentos para conseguir los requisitos estéticos. Tal como se
conoce en el campo del recubrimiento en polvo, es imposible incluir niveles altos de
pigmentos en la composicioén de recubrimiento. Un nivel alto de pigmentos siempre da
lugar a un aspecto inaceptable del recubrimiento final, curado. Por ejemplo, la fluencia,
el brillo y la opacidad se deterioran. Por tanto, nunca ha sido posible incluir cantidades
grandes de pigmento dentro de la composicion de recubrimiento. Por un nivel alto
quiere decirse aqui niveles de aproximadamente mas del 40-50% p/p (cantidad de
pigmento en la composicién de recubrimiento).

En el documento US 6.669.984 se describe una composicién de recubrimiento
en polvo que comprende un aglutinante basado en polvo, un pigmento y un agente
tensioactivo. El aglutinante consiste en la combinacion de una resina y un agente de
reticulacién. El documento US 6.669.984 busca mejorar la intensidad del color sin
sacrificar demasiado en otras propiedades fisicas. En una etapa de mezclado y
extrusién, se combina el aglutinante con un pigmento y un agente tensioactivo.
Aplicando este procedimiento, el documento US 6.669.984 puede incorporar hasta el
50% de pigmento en la mezcla de recubrimiento que consiste en el aglutinante, el
pigmento y el agente tensioactivo.

Una desventaja del documento US 6.669.984 es que con niveles altos de
pigmento, el recubrimiento final tiene un aspecto inaceptable. Sin embargo, puesto que
a veces es necesario o deseable incorporar mas del 50% de pigmento en la
composiciéon de recubrimiento sin deteriorar la opacidad, tiene que encontrarse una
solucién a este problema. Un ejemplo de la necesidad de una carga de pigmento
superior al 50% es cuando soélo se aplican capas delgadas de la composicién de

recubrimiento, mediante las que es todavia necesario lograr los requisitos
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especificados y deseados tales como por ejemplo alto “poder de cubrimiento”.

Es un objeto de la presente invencién solucionar esta desventaja. Esto se
consigue mediante una composicién adecuada para una composicién de recubrimiento
en polvo que comprende al menos una resina y al menos un dispersante mediante la
que se afiade el dispersante durante la sintesis de la resina o mientras que la resina
sale del reactor. Por reactor quiere decirse aqui y a continuacién en el presente
documento el reactor en el que se sintetiza la resina. Se ha descubierto
sorprendentemente que una composicion de recubrimiento en polvo que comprende la
composicioén segln la presente invenciéon no muestra un aumento significativo en la
cantidad de opacidad cuando se afiade mas del 50% p/p de pigmento.

Una ventaja adicional de la composicién segun la invencion es que la fluencia
de una composicién de recubrimiento en polvo que comprende la composicion segun
la invencion es generalmente mejor que una composicion de recubrimiento en polvo
conocida en la técnica anterior. Ademas, se mejoran el brillo y facilidad de tratamiento
de la composicién de recubrimiento en polvo cuando se usa la composicion segun la
invencion.

La composicion segun la invenciéon comprende al menos una resina y al menos
un dispersante. La naturaleza de la resina no es particularmente critica; pueden usarse
una amplia variedad de resinas en la composicion. La naturaleza de la resina en la
composicion adecuada para una composicion de recubrimiento en polvo estara guiada
practicamente por la naturaleza del recubrimiento deseado y su aplicacion. Por
ejemplo, en aplicaciones de exterior probablemente sera necesario usar otras resinas
que en las aplicaciones de interior. Los ejemplos de resinas adecuadas se eligen de la
lista que comprende resina de poliéster, resina de uretano, resina epoxidica, resina
acrilica, resina fendlica, resina de poliesteramida y combinaciones de cualquiera de
ellas. La resina de poliéster puede ser o bien saturada o bien insaturada.
Preferiblemente, la resina es una resina de poliéster, una resina acrilica, una
poliesteramida, una resina epoxidica o una combinacién de cualquiera de ellas. Lo
mas preferiblemente, la resina es una resina de poliéster, una resina acrilica, una
poliesteramida o una combinacion de cualquiera de ellas.

La resina tendra generaimente algunos grupos funcionales a través de los
cuales la resina puede reaccionar con un agente reticulante con el que se formara una
red. Los ejemplos de grupos funcionales adecuados son grupos carboxilo, hidroxilo,
epoxi, amino y combinaciones de cualquiera de ellos. Preferiblemente estan presentes
en la resina grupos carboxilo o hidroxilo.
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La composicién segun la invencion comprende ademas de la resina al menos
un dispersante. También se hace referencia a veces a los dispersantes como “agentes
de dispersion”. Por dispersante quiere decirse aqui y a continuacién en el presente
documento un aditivo que aumenta la estabilidad de un polvo en otro medio. Por
aditivo quiere decirse aqui y a continuacién en el presente documento una sustancia
que se afiade generalmente en una cantidad pequefia y que tiene un efecto quimico o
tecnologico particular. El “otro medio” puede ser también otro polvo siempre que su
naturaleza quimica sea diferente de la naturaleza del primer polvo. El polvo puede por
ejemplo ser un polvo de pigmento, que necesita dispersarse en una resina en polvo
como medio. El medio es el componente que esta presente en la cantidad mas
elevada en comparacién con la cantidad del polvo (cantidad basandose en el peso).

La naturaleza del dispersante no es particularmente critica y su eleccién
dependera principalmente de la interaccion con los otros componentes en la
composicion. Los ejemplos adecuados de dispersantes son compuestos que
comprenden tanto un grupo “con afinidad por pigmentos” como un grupo “con afinidad
por resinas”. Los ejemplos del grupo “con afinidad por pigmentos” son grupos de
ésteres de acido fosférico y grupos de acido sulfénico. Por grupo “con afinidad por
pigmentos” quiere decirse un grupo quimico que debido a su caracter tiene una
afinidad mas alta por el pigmento en comparacién con la resina. Por grupo “con
afinidad por resinas” quiere decirse un grupo quimico que debido a su caracter tiene
una afinidad mas alta por la resina en comparacién con el pigmento. Los ejemplos de
grupos “con afinidad por resinas” son cadenas de uretano, acrilato o poliéster. La
cantidad de dispersante es generalmente al menos el 0,01% p/p y generalmente como
maximo el 10% p/p (basandose en la cantidad de dispersante en la resina). La
cantidad de dispersante es preferiblemente al menos el 0,1% p/p, més preferiblemente
al menos el 0,3% p/p. La cantidad de dispersante es preferiblemente como maximo el
5% p/p, mas preferiblemente como méaximo el 3% p/p, lo mas preferiblemente como
maximo el 1,5% p/p. Un intervalo preferido es el 0,1-5% p/p, mas preferiblemente el
0,3-3% p/p.

El dispersante puede ser un sélido o liquido a temperatura ambiente.
Preferiblemente el dispersante es un sélido a temperatura ambiente.

La resina es un sélido a temperatura ambiente. La temperatura de transicién
vitrea (Tg) de la resina se encuentra en o por encima de 20°C. Preferiblemente la Tg
se encuentra por encima de 35°C, mas preferiblemente por encima de 45°C. Se
determina la Tg mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC) a una velocidad de
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La composicion segun la invencién que comprende al menos una resina y al
menos un dispersante se prepara afadiendo el dispersante durante la sintesis de la
resina o mientras que la resina sale del reactor. Por “durante la sintesis de la resina”
quiere decirse que se afiade el dispersante tras haber empezado la sintesis de la
resina pero antes de que la resina salga del reactor de sintesis. Generalmente la
resina se enfriard total o parcialmente antes de salir del reactor de sintesis.
Preferiblemente se enfria la resina parcialmente antes de salir del reactor.
Preferiblemente se afadira el dispersante a la resina mientras que la resina se enfria
parcialmente pero cuando todavia esta en el reactor.

La composicién preparada de esta manera tiene propiedades nuevas y muy
ventajosas que se reflejan mejor mediante las propiedades del recubrimiento final que
puede obtenerse tras curar una composicion de recubrimiento en polvo que
comprende la composicion segun la invencion. El recubrimiento asi obtenido a partir
de la composicion de recubrimiento en polvo que comprende la composicion segun la
invencion y al menos un pigmento, presenta una opacidad mucho menor que un
recubrimiento que se obtiene tras curar la misma composicién de recubrimiento en
polvo sin ningun dispersante. El recubrimiento obtenido a partir de la composicion de
recubrimiento en polvo que comprende la composicién segun la invencion y al menos
un pigmento, también presenta una opacidad mucho menor que un recubrimiento que
se obtiene a partir de una composicion de recubrimiento en polvo que se prepara de
forma diferente, por ejemplo mezclando el aglutinante, el aditivo y el pigmento en una
prensa extrusora o usando un premezclador junto con una prensa extrusora, dejando
iguales todas las demas condiciones de preparacion del recubrimiento.

Por opacidad quiere decirse la apariencia o aspecto empafado o turbio de una
muestra que de otro modo seria transparente, producida por luz dispersada desde
dentro de la muestra o desde sus superficies (segun ASTM D 883-00). Se determina la
opacidad con un aparato de opacidad-brillo Byk-Gardner, muy conocido en la técnica.

La propia resina puede prepararse de formas conocidas para el experto en la
tecnica, véase por ejemplo “Powder Coatings, Chemistry and Technology” por
T.A.Misev, John Wiley and Sons, 1991, todo el libro en general y el capitulo 2 en
particular, que se incorpora en el presente documento mediante referencia. El
dispersante se afiade o bien durante la sintesis de la resina o bien mientras que la
resina sale del reactor. En la primera situaciéon en la que se afade el dispersante

mientras que la resina todavia estd en el reactor, el dispersante se afade
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ventajosamente justo antes de que la resina salga del reactor. Por “justo antes de que
la resina salga del reactor” quiere decirse el momento en el tiempo en el que la resina
tiene ya todas sus propiedades predeterminadas y estd mas o menos esperando a
salir del reactor. Preferiblemente, se afiade el dispersante durante un intervalo de
tiempo que es el 10% del tiempo de reaccién, precediendo la salida del reactor. Por
tanto, cuando la reaccion tarda 2 horas para completar la reaccion hasta que se logran
todas las propiedades predeterminadas, entones se afiade preferiblemente el
dispersante 12 minutos antes de salir del reactor.

La otra situacion para afadir el dispersante a la resina es “mientras que la
resina sale del reactor”. Esto puede lograrse, por ejemplo usando un mezclador en
linea, que se conoce bien por el experto en la técnica de la sintesis de resina. Los
mezcladores en linea estan disponibles por ejemplo a través de Sulzer Chemtech.

En caso de que se use una mezcla de resinas, puede afadirse el dispersante a
una de las resinas o a ambas por separado, mediante un procedimiento segun la
invencion.

La composicién segdn la invencion puede usarse de forma ventajosa en una
composicion de recubrimiento en polvo. Una composicion de recubrimiento en polvo
generalmente comprende una resina, un agente reticulante, un pigmento y un
dispersante. Adicionalmente, pueden afiadirse otros componentes a la composicion de
recubrimiento en polvo, por ejemplo agentes de control de la fluencia, catalizadores,
cargas, estabilizantes de luz, biocidas, y agentes desgasificantes.

Por la composicién de recubrimiento en polvo quiere decirse aqui y a
continuacion en el presente documento una composicion sélida que es adecuada para
su aplicacion como un polvo sobre un sustrato. Por solido quiere decirse aqui y a
continuacion en el presente documento un compuesto que es solido a temperatura
ambiente a presion atmosférica. La temperatura de transicién vitrea (Tg) de la
composicion de recubrimiento en polvo se encuentra en o por encima de 20°C.
Preferiblemente, la Tg esta por encima de 35°C, mas preferiblemente por encima de
45°C. Se determina la Tg mediante calorimetria diferencial de barrido (DSC) a una
velocidad de calentamiento de 5°C/min.

La presente invencion también se refiere a un procedimiento para la
preparacion de una composicién que comprende al menos una resina y al menos un
dispersante en el que se prepara la resina en un reactor y se afade el dispersante
antes de que la resina salga del reactor o mientras esta saliendo del reactor.

La presente invencion también se refiere a una composicién de recubrimiento
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en polvo que comprende al menos una resina y al menos un agente reticulante en la
que esta presente al menos un dispersante en la composicion y se afiade el
dispersante durante la sintesis de la resina o mientras que la resina sale del reactor.
La composicién de recubrimiento en polvo segtin-la invencién resulta tras el curado en
un recubrimiento con propiedades mejoradas con respecto a la opacidad, brillo y
facilidad de tratamiento en comparacion con una composiciéon de recubrimiento en
polvo en la que se afiade el dispersante a la resina en otro punto en el tiempo. La
composicion de recubrimiento en polvo segln la presente invencién comprende
preferiblemente al menos un pigmento.

La presente invencion también se refiere a un recubrimiento obtenido
reticulando la composicién de recubrimiento en polvo que comprende al menos una
resina y al menos un agente reticulante en el que estd presente al menos un
dispersante en la composicion y se afiade el dispersante durante la sintesis de la
resina o mientras que la resina sale del reactor. La presente invencién también se
refiere a un sustrato total o parcialmente recubierto con una composicién de
recubrimiento en polvo que comprende al menos una resina y al menos un agente
reticulante en la que esté presente al menos un dispersante en la composicion y se
afade el dispersante durante la sintesis de la resina o mientras que la resina sale del
reactor.

El agente reticulante presente en la composicion de recubrimiento en polvo no
es particularmente critico. La naturaleza del agente reticulante viene determinada por
la naturaleza de los grupos funcionales en la resina. Los grupos funcionales en el
agente reticulante deben poder hacerse reaccionar con los grupos funcionales en la
resina. Los ejemplos de agentes reticulantes son resinas epoxidicas, poliaminas,
isocianatos, aminoresinas, poli(acidos carboxilicos), acidos anhidridos, polifenoles,
compuestos de tipo Primid® y combinaciones de cualquiera de ellos.

Dependiendo de Ia naturaleza de los grupos funcionales en la resina, se elegira
el agente reticulante de modo que reaccione con los grupos funcionales de la resina.
Se curara la composicion que comprende al menos la resina y el agente reticulante.
Este procedimiento de curado se conoce bien por el experto en la técnica de
preparacién de recubrimientos. Los ejemplos de procedimientos de curado son curado
térmico, curado con radiacién electromagnética, tal como por ejemplo curado por haz
de electrones o UV. Dependiendo de la naturaleza de los grupos funcionales también
es posible usar dos (curado doble) o mas tipos de procedimientos de curado.

El pigmento presente en la composicion de recubrimiento en polvo puede ser

A
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de una naturaleza organica o inorgénica. Por pigmento quiere decirse aqui y a
continuacion en el presente documento una sustancia que consiste en particulas, que
es practicamente insoluble en el aglutinante y que se usa como un colorante (DIN
55943). Un colorante es una sustancia que da color. Por aglutinante quiere decirse la
combinacion de resina y agente reticulante. Los pigmentos adecuados para su uso en
la composicion de recubrimiento segin la invencién y en la composicion de
recubrimiento en polvo son por ejemplo pigmentos blancos, pigmentos de color,
pigmentos negros, pigmentos de efecto especial y pigmentos fluorescentes.
Generalmente el pigmento puede estar presente en una composicién de recubrimiento
y mas especificamente en una composicion de recubrimiento en polvo en una cantidad
del 1-50% p/p. Sin embargo, el pigmento puede estar presente en una composicién de
recubrimiento en polvo que comprende la composicidn segln la invencion en
cantidades incluso mas elevadas, por ejemplo hasta el 90% p/p, preferiblemente entre
el 50 y el 85% p/p, mas preferiblemente superior al 60% p/p, sin embargo
preferiblemente inferior al 80% p/p.

La presente invencion también se refiere a una composicién de recubrimiento
en polvo que comprende al menos una resina, al menos un agente reticulante, al
menos un pigmento y al menos un dispersante, en la que la composicion de
recubrimiento en polvo tras el curado tiene una opacidad menor que la misma
composicion en ausencia de cualquier dispersante. Preferiblemente la composicién de
recubrimiento en polvo tiene, tras el curado, una opacidad que es el 25% inferior a la
opacidad de la misma composicion de recubrimiento en polvo curada en ausencia de
cualquier dispersante. La opacidad menor que puede obtenerse tras curar una
composicion de recubrimiento en polvo segtin la invencion se logra con niveles tanto
altos como bajos de pigmento. Sin embargo, se logra de forma ventajosa con una
composicion que contiene mas del 40% (p/p) de pigmento. Preferiblemente con mas
del 50% p/p, méas preferiblemente entre el 50 y el 85% p/p, incluso mas
preferiblemente superior al 60% p/p, sin embargo preferiblemente inferior al 80% p/p.

La presente invenciéon también se refiere a un sustrato total o parcialmente
recubierto con una composicién de recubrimiento en polvo que comprende al menos
una resina, al menos un agente reticulante, al menos un pigmento y al menos un
dispersante, en la que la composicién de recubrimiento en polvo tras el curado tiene
una opacidad menor que la misma composicién en ausencia de cualquier dispersante.

La presente invencion también se refiere a un recubrimiento obtenido tras curar

una composicion de recubrimiento en polvo que comprende al menos una resina, al
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menos un agente reticulante, al menos un pigmento y al menos un dispersante, en la
que el recubrimiento tiene una opacidad menor que el recubrimiento obtenido tras
curar la misma composicion de recubrimiento en polvo en ausencia de cualquier
dispersante.

La influencia del momento de adicion del dispersante a la resina y por tanto de
la invencion, se representa por ejemplo en el grafico 1. En este grafico se muestra que
el parametro “opacidad” aumenta bruscamente tras un cierto valor de la carga del
pigmento (determinada como pigmento en peso por composicién de recubrimiento en
peso). Puede observarse a partir del grafico 1 que cuando no se afiade nada de
dispersante (representado por la curva marcada como “Uralac® P865 convencional”);
el aumento brusco en el valor de la opacidad tiene lugar aproximadamente en el 45%
p/p (Uralac® P865 es un poliéster con grupo funcional carboxilo disponible
comercialmente vendido por DSM Coating Resins, Paises Bajos). Afiadiendo un
dispersante disponible comercialmente (Disperbyk® 180, vendido por BYK Chemie
International) en la premezcla da como resultado un desplazamiento del aumento
brusco hacia aproximadamente el 49% p/p. Con “en la premezcla” se hace referencia
al momento en el que se afiade el dispersante, es decir, se afiade el dispersante junto
con los otros componentes que forman la composicidn de recubrimiento, incluyendo la
resina, en una prensa extrusora. Por tanto, se afade el dispersante sélo en un
momento cuando la resina ya ha salido hace tiempo del reactor de sintesis de la
resina. Cuando se afiade exactamente el mismo dispersante en exactamente la misma
cantidad pero en el momento en que se sintetiza la resina, se desplaza el aumento
brusco en la opacidad hacia arriba hacia cargas de pigmento mas elevadas.

Se aclarara la invencién adicionalmente mediante los siguientes ejemplos no
limitantes.

EJEMPLOS

Preparacion de la composicién de resina

Para la preparacion de la composicion de resina, se sintetizaron en primer lugar
resinas de poliéster. Uralac® P 865 es un poliéster con grupo funcional carboxilo,
disponible de DSM Coating Resins, con un intervalo de indice de acidez IA= 33-37 mg
KOH/g, Tg= 56°C.

Uralac® P 4050 es un poliéster con grupo funcional carboxilo, disponible de DSM
Coating Resins, con un intervalo de indice de acidez |A= 68-76 mg KOH/g, Tg = 58°C.

El indice de acidez es la cantidad de KOH que es necesaria para neutralizar los
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constituyentes acidos en 1 gramo de resina. Uralac® P 1580 es un poliéster con grupo
funcional hidroxilo, disponible de DSM Coating Resins, con un intervalo de indice de
hidroxido (IOH) = 75-95 mg KOH/g, el indice de acidez es de 10 mg KOH/g como
maximo, Tg= 51°C. El indice de hidréxido se calcula a partir del valor delta (VD) y del
indice de acidez (lA). El valor delta es la diferencia entre el indice de hidroxido y el
indice de acidez de una resina, expresado en mg de KOH/g de resina. Los grupos
hidroxilo se acetilan con una cantidad conocida de anhidrido acético. Se hidroliza el
exceso de anhidrido durante una predosificacién de disolucién de valoracion. El acido
acético formado se valora con una disolucion de hidroxido de potasio acuoso, junto
con los grupos &cidos. La diferencia entre el blanco y la muestra determina el valor
delta (VD).

Se sintetizaron las resinas de poliéster por esterificacion directa en un intervalo
de temperatura de entre 220°C y 270°C. Tras la sintesis, las resinas de poliéster se
separaron cada una en dos partes, procesandose adicionalmente en resinas A, B
(Uralac® P 865); C, D (Uralac® P 4050) y E, F (Uralac® P 1580) respectivamente.

Resina A
Se enfrié una resina de poliéster Uralac® P 865 no modificada en el reactor de
sintesis hasta una temperatura de 180°C. Tras esto, la resina salié del reactor y se

enfrié adicionalmente hasta temperatura ambiente.

Resina B

Al final de la sintesis de resina de poliéster Uralac® P 865, se dej6 enfriar la
resina hasta una temperatura de 180°C, estando todavia en el reactor de sintesis. Tras
alcanzar 180°C, se afadi6 el 2% p/p (cantidad de dispersante en resina) de
Disperbyk® 180 (Byk Chemie International) a Uralac® P 865, estando todavia en el
reactor. Se agité la composicion durante 15 minutos a 180°C. Tras esto, la

composicion salié del reactor y se enfrio adicionalmente hasta temperatura ambiente.

Resina C

Se enfri6 una resina de poliéster Uralac® P 4050 no modificada en el reactor
de sintesis hasta una temperatura de 180°C. Tras esto, la resina sali6 del reactor y se

enfri6 hasta temperatura ambiente.

Resina D

2L
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Al final de la sintesis de la resina de poliéster de Uralac® P 4050, se dej6
enfriar la resina hasta una temperatura de 180°C, estando todavia en el reactor de
sintesis. Tras alcanzar 180°C, se afadié el 2% p/p (cantidad de dispersante en resina)
de Disperbyk® 180 (Byk Chemie International) a Uralac® P 4050. Se agitdé la
composicion durante 15 minutos a 180°C. Tras esto, la composicién salié del reactor y
se enfridé adicionalmente hasta temperatura ambiente.

Resina E
Se enfrié una resina de poliéster Uralac® P 1580 no modificada en el reactor
de sintesis hasta una temperatura de 180°C. Tras esto, la resina salié del reactor y se

enfrio adicionalmente hasta temperatura ambiente.

Resina F

Al final de la sintesis de la resina de poliéster de Uralac® P 1580, se dejé
enfriar la resina hasta una temperatura de 180°C, estando todavia en el reactor de
sintesis. Tras alcanzar 180°C, se afiadi6 el 5% p/p (cantidad de dispersante en resina)
de Disperbyk® 180 (Byk Chemie International) a Uralac® P 1580. Se agité la
composicion durante 15 minutos a 180°C. Tras esto, la composicién salié del reactor y

se enfrié adicionalmente hasta temperatura ambiente.

Eiemplos |, 1l lil, IVy
experimento comparativo A1, A2, B1,B2. C1,C2. D1,y D2

Se formularon las composiciones de recubrimiento en polvo con pigmento
blanco que contienen los siguientes componentes tal como se describe en las tablas 1
y 2 (se dan las cantidades en partes en peso). En los experimentos comparativos
indicados con un indice “1”, no se afiade nada de dispersante. En los experimentos
comparativos indicados con un indice “2”, se afade el dispersante por separado en un
premezclador junto con los otros componentes (también se hara referencia a este
como “dispersante externo”). También se hara referencia a los ejemplos segln la

invencién como “dispersante interno”.

Tabla 1

Exp.Comp.
A-1; sin
dispersante

Exp.Comp.
A-2;
dispersante
externo

Ejemplo |;
dispersante
interno

Exp.Comp.
B-1; sin
dispersante

Exp.Comp.
B-2;

dispersante

externo

Ejemplo II;
dispersante

interno

25
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:'}RfsinaA 190 " 190 ! | 133 ‘ 133

" Resina B ‘ 190 ! I [ 133

~ Agente reticulante 10 10 10 7 7 "7
Primid® XL-552; & | | | |
Dispersante 38 i ' | 2,66

Disperbyk® 180; :

}'ﬁémento blanco 100 ;100 100 T168 ! 168 168
Kronos® 2160; |

" Aditivo de 3 73 3 7308 3,08 3.08

4 fluencia ]

Resiflow®

PVS5;

I Agenite desgasiicants | 0,833 0,833 0833 770,56 70,56 0,56
Benzoina i |

Tabla 2

. Exp.Comp. | Exp.Comp. | Ejemplo Ill, ' Exp.Comp. = Exp.Comp. | Ejemplo IV;

! C-1; sin C-2; ‘ dispersante ' D-1; sin .‘ D-2; dispersante

dispersante ! dispersante interno dispersante - dispersante ! interno
externo i i | externo |

Resina C 102 L 102 ‘ 714 714

" Resina D : 02 T 714

[ Araldite® 98 98 798 ‘ 68,6 ] 68,6 68,6
GT 7004 ‘ |

" Disperbyk® 180 o 1204 ‘L o T T4

"Kronos®2160 100 W T Ties 1168 168
Resifiow® 3 "3 "3 "3.08 73,08 3,08

| PV5 :

" Benzoina 5 15 15 105 1,05 705

Primid es una marca comercial registrada de EMS Chemie

Disperbyk es una marca comercial registrada de BYK Chemie International
Kronos es una marca comercial registrada de Kronos Europa

Resiflow es una marca comercial registrada de Worlee-chemie GmbH

Araldite es una marca comercial registrada de Huntsman advanced materials (Europa)

Se mezclaron los componentes en un premezclador (Mezclador Microtron MB
550 de Kinematica), se homogeneizaron y se extruyeron en una prensa extrusora de
husillo doble (Prism TSE 16 PC (200 RPM, 120°C)). Se moli6é el producto extruido
(Retsch ZM 100 (18000 RPM)) y se tamiz6 (Retsch vibro (90 um)) hasta obtener un
polvo con tamafo de particula inferior a 90 um). Se pulverizaron los polvos

electrostaticamente sobre un sustrato de aluminio (AL-46). Los sustratos recubiertos

A
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se curaron durante 10 minutos a 180°C. Se notifican las propiedades de los sustratos

recubiertos resultantes en las tablas 3y 4.

Tabla 3
Exp.Comp. Exp.Comp. Ejemplo |; Exp.Comp. Exp.Comp. Ejemplo il;
A-1; sin A-2; dispersante | B -1; sin B-2; dispersante
dispersante dispersante interno dispersante dispersante interno
externo externo

Opacidad 32 74 21 291 189 45

Brillo 20° 88 87 90 62 70 78

Brillo 60° 96 97 96 89 90 87

Fluencia 6 5 7,5 2 2 6

Impacto pasa 2 grietas pasa pasa pasa pasa

60 ip / 50 um inicial

Tiempo de gelificacion | 150 177 180 130 140 160

a 200°C, seg.

Estabilidad térmica

Gy}

b* inicial 0,5 0,5 0,3 0,6 1 0,6

b* 60" 220°C 0.9 1,5 1 1 4 1,1

db* 60" 220°C 0,5 0,9 0,7 0,4 3 0,5

b* 10" 240°C 0,7 2 09 1.1 24 1,3

db* 10" 240°C 0,3 1.4 0,6 0,5 1.3 0.7

Tabla 4
Exp.Comp. Exp.Comp. Ejemplo Il ; | Exp.Comp. | Exp.Comp. | Ejemplo IV;
C-1; sin C-2; dispersante | D-1; sin D-2; dispersante
dispersante dispersante | interno dispersante | dispersante | interno
externo externo

Opacidad 64 69 73 513 479 155

Brillo 20° 93 90 93 44 18 77

Brilio 60° 101 98 99 88 63 93

Fluencia2 7 6 7 1 1 3

Impacto 3 pasa pasa pasa no pasa no pasa pasa

60 ip/ 50 pm tras un

dia

Tiempo de 135 90 92 190 145 115

gelificacién a 200°C,

seg.4

Estabilidad térmica

9°

b* inicial 04 1 0.8 0,7 1,5 0,3

b* 60" 220°C 0,8 1.4 1,1 11 3.1 0,7
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db* 60" 220°C 04 0.4 0.3 0.4 16 04

b* 10" 240°C 1.2 1,6 1,6 1.3 3.2 0,8

db* 10” 240°C 0,8 0,6 0.8 0,6 1,7 0,5

'Se miden las propiedades de opacidad y brillo del recubrimiento en polvo con un
medidor de opacidad-brillo Byk Gardner a un espesor de capa de 60 um. Se prefiere
un valor bajo de opacidad y se prefiere un valor alto para el brillo.

2Se determina la fluencia visualmente en comparacion con paneles de PCl y se puntia
con un valor de entre 1-10, con 10 = el mejor

*ASTM D2794

“DIN 55 990

SLas propiedades de color del recubrimiento en polvo pueden expresarse con un valor
b*, medido con un microcolorimetro Dr Lange medido a un espesor de capa de 60 um

segun ISO 7724. Cuanto mas cerca estéa el valor b* de cero, mejor.

Los resultados muestran que la adicion de un agente de dispersion de
pigmentos en el reactor de sintesis de la resina (ejemplo I-IV) proporciona mejores
propiedades que no afiadir o afiadir un agente de dispersién de pigmentos en la
premezcla del recubrimiento en polvo (experimentos comparativos). Con la adicion de
un agente de dispersién de pigmentos en el reactor de sintesis de resina, puede
ohtenerse una composicion de recubrimiento con propiedades que todavia no se
conocen en la técnica, lo que hace posible aplicar cargas de pigmento mas elevadas
sin afectar al aspecto del recubrimiento.

Se realiz6 el mismo tipo de experimentos tal como se describié anteriormente
con un poliéster con grupo funcional hidroxilo (Uralac® P 1580), cuya preparacion se
describié anteriormente.

Ejiemplos Vy Vly

experimento comparativo E1, E2, F1y F2

Se formularon las composiciones de recubrimiento en polvo con pigmento
blanco que contienen los siguientes componentes tal como se describe en la tabla 5

(se dan las cantidades en partes en peso).

Tabla 5

Exp.Comp. Exp.Comp. Ejemplo HlI; | Exp.Comp. Exp.Comp. Ejemplo IV,
E-1; sin E-2; dispersante | F-1; sin F-2 dispersante
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dispersante dispersante ' interno " dispersante dispersante interno

| externo | externo

Resina E 142 142 ' | 85 85
Resina F 42 M ’ 35
| " Agente reficulante; 58 58 58 3643 36,43 36,43
i  Vestagon® B 1530 I l

Disperbyk® 180 2,04 ' ' 43
| " Kronos® 2160 100 100 l 100 "~ 1885 ; 188,5 188,5
} "Resiflow® 3 3 3 Ta,m 3.10 3.10

PV5 ' ‘

Benzoina 15 1.5 15 — 0,91 0.9 0,91

Vestagon es una marca comercial registrada de Degussa AG

Se prepararon los sustratos recubiertos de la misma manera tal como se describid

5 anteriormente. Se notifican las propiedades de los sustratos recubiertos resultantes en

la tabla 6.
Tabla 6
. Exp.Comp. . Exp.Comp. | Ejemplolil; | Exp.Comp. | Exp.Comp. [ Ejemplo IV;
E-1; sin E-2; dispersante | F-1; sin F-2; dispersante
v t
| dispersante dispersante | interno I dispersante | dispersante | interno
| externo B _ externo
Opacidad’ 76 " 155 76 1145 | 255 140
; t
- ! I
" Brillo 20° 76 b 71 76 60 50 60
" Brillo 60° 89 " 90 90 82 81 83
FIuencia2 8 '3 9 3 2 55
!
10 Los resultados muestran que la adicion de una agente de dispersion de

pigmentos en el reactor de sintesis de resina mejora la fluencia de la composicion de
recubrimiento final sin deteriorar la opacidad y el brillo. Comparando esto con la
situacion en la que se afiade el dispersante sélo tras la sintesis o ni siquiera se afiade,
esta claro que se mejora el resultado global, mientras que es posible incorporar niveles
15 elevados de pigmento. Por tanto, la composicién obtenida segun el procedimiento
tiene propiedades que todavia no se conocen en la técnica, lo que hace posible usar
cargas de pigmento elevadas manteniendo o mejorando las demas propiedades.

Grafico 1: Influencia de dispersante sobre la cantidad de pigmento con respecto a la

opacidad del recubrimiento final.
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Efecto de! dispersante sobre 1a carga de pigmento Uralac® PSS

- 18 ~a— Liralac® P365 convencional
o Uralac® P885 con el 2% pip
b de Disperbyk® 180 en ta premezcla
! 8 ‘o0 _— Uralac® P8E5 con el 2% pip

/ / de Disperbyk® 130 ar resina
5 -
— “\j

T T

49 43 50

T T
33 2] 5]

% p/p de Kronos® 2160 con respecto al sistema totat
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REIVINDICACIONES

1.- Composicién adecuada para una composiciéon de recubrimiento en polvo

que comprende al menos una resina y al menos un dispersante caracterizada porque
se afade el dispersante durante la sintesis de la resina o mientras que la resina sale
del reactor.

2.- Composicién segun la reivindicacién 1, caracterizada porque se elige la
resina de la lista que comprende resina de poliéster, resina acrilica, poliesteramida,
resina epoxidica o una combinacién de cualquiera de ellas.

3.- Composicion segln una cualquiera de la reivindicacion 1-2, caracterizada
porque la resina tiene una temperatura de transicion vitrea, Tg, por encima de 35°C,
preferiblemente por encima de 45°C.

4 .- Procedimiento para la preparacién de una composicion que comprende al
menos una resina y al menos un dispersante caracterizado porque se prepara ia
resina en un reactor y porque se afiade el dispersante antes de que la resina salga del
reactor o mientras esta saliendo del reactor.

5.- Composicion de recubrimiento en polvo que comprende al menos una
resina, al menos un agente reticulante, caracterizada porque esta presente al menos
un dispersante en la composicion y porque se afiade el dispersante durante la sintesis
de la resina o mientras que la resina sale del reactor.

6.- Composicidn segun la reivindicacion 5, caracterizada porque la composicion
comprende al menos un pigmento.

7.- Recubrimiento obtenido mediante la reticulaciéon de la composicion de
recubrimiento en polvo segun una cualquiera de la reivindicacion 5-6.

8.- Composicion de recubrimiento en polvo que comprende al menos una
resina, al menos un agente reticulante, al menos un pigmento y al menos un
dispersante, en la que la composicion de recubrimiento en polvo tras el curado tiene
una opacidad menor que la misma composicién en ausencia de cualquier dispersante.

9.- Composicidon de recubrimiento en polvo segun la reivindicacion 8,
caracterizada porque la opacidad de la composicién de recubrimiento en polvo que
comprende el dispersante es el 25% menor que la opacidad de la misma composicion
de recubrimiento en polvo en ausencia de cualquier dispersante.

10.- Composicion de recubrimiento en polvo segin una cualquiera de Ia
reivindicacion 8-9, caracterizada porque se alcanza la opacidad menor para una
composicion que contiene mas del 40% (p/p) de pigmento.

11.- Recubrimiento obtenido tras curar una composicion de recubrimiento en
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RESUMEN
Composicién adecuada para una composicién de recubrimiento en polvo que
comprende al menos una resina y al menos un dispersante en la que se afnade el

dispersante durante la sintesis de la resina o mientras que la resina sale del reactor.

S
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@ the intemational application in ithe knguayge In which it was filed

D a transtation of the Internatichal appiication ino , which Is the language
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24528W0O PCT/EP2005/013408

Tne spplicant is hereby notified that the international Bureau has received the record copy of the internzational application us
detalled below.
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by the Internaijoral Bureay : 27 January 2006 {27.01.2006)
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INTERNAT 00 PRELIMINARY EXAMINING AUTHORITY

e - - PCT

: C.A van Tol - Koutstaai
D& imelleciual Propent ’
: Office [\;ileerlw perty 1 NOTIFICATION OF TRANSMITTAL CF
5 PO, POX 9 - ' : THE INTERNATIONAL PRELIMINARY
. NL-6160 MA Geeen . REPCRT ON PATENTABILITY
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Tinterational application No ’ f ntematlona[ hlnAné‘c_!é;;;d»?}ﬂron!lweal ' Prority date (daysmonthiear) T
" PCT/ER2005013408 08.12.2005 24.12.2004
TApplicart : -

| DSM IP ASSETS B.V. et al.

1. The applicant is hereby notified that this International Preliminary Examining Authority transmits herewith the
internatioral preliminary report on patentability and its anrexes, if any, established on the international
application.

l2. A cepy of the report and its annexes, if any, is being transmitted to the internationa’ Bureau for
commurtcation to all the elected Offices.

¢ 3. Where recuired by any of the elected Offices, the International Bureau wilt crepare an Fnglish translation of
the report {out 10t of any annexes) and will transmit such translation to those Gffices.

4. REMINDER

{
The app cant must enter the national phase before each elected Office oy performing certain acts {filing '
translatons and paying national fees) within 30 menths from the priority date (or later in some Offices) |
(Article 39(1)) (see alsc the reminder sent by the International Bureau with Form PCTABR01). ;

Where a translation of the international application must be furnished o an elected Office, that translation
must contain a trans:ation of any annexes to the internationai preliminary report on patentability. It is the
apprcant’s resporsibility to prepare and furnish such tranglation directly to each elected Office concerned.

For funher details on the applicable time fimits and requirements of tre elected Offices, see Volume Il of the
PCT Appiicant's Guide.

The app cant's attention is drawn te Article 33(5), which provices that the criteria of novelty, inventive step

and rdustia apclicablity described in Article 33(2) o (4) merely serve the purposes of international

prelimy-zry exarrination and that "any Contracting State may apply addiorai or different criteria for the

oLiposes of decicing whether, in that State, the clamed invertions is patentabie or not” (see also Article

2 ’-‘5, Such ddc'rio ai Criteria may relate, for example. to exemptions frem patentability, requirements for
1of g ¢'sclosure, clanty and support for the claims.
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PATENT COOPERATION TREATY

PCT

INTERNATIONAL PRELIMINARY REPORT ON PATENTABILITY

- Applicant's or agent s file 1eferer e

[ 24528W0

‘Chapter {i of the Patent Cooperatic Treuty)

(PCT Article 36 and Rule 70)

—— e - [ - v

. FOR FURTHER ACTION See Form PCTAPEALTE

International epplic

' PCTEP2005/613408

International filing date (day/fnomh/year)\w - ' , Prority date'{dawnonlh/}'ear) !

08.12.2005 | 24.12.2004

- 1

ation No.

R R——

i
t
'

INV. C030500

Tintemational Patent Classification (IPC) or national classification and IPC

SR e+

Appli;aﬁr

1. This report

This REPO

This report
a. @
&

)

O
]

seq

‘4. This repont

DSM IP ASSETS B.V. et al. |

Authority under Article 35 and transmilted to the applicant according to Article 386.

sent to the applicant and to the International Bureau) a total of 1 sheets, as follows:

S . : - S .“____.____41

is the international preliminary examination report, established by this international Preliminary Examining

RT consists of a total of 4 sheets, including this cover sheet.
is also accompanied by ANNEXES, comprising:

sheets of the description, claims andfor drawings which have been amended and are the basis of this report
andior sheets containing rectifications authorized by this Authority (see Rule 70.16 and Section 6C7 of the
Administrative Instructions). !
sheats which supersede earlier sheets, but which this Authority considers contain an amendment that goes |
Leyond the disclosure in the international application as fileg, as indicated in item 4 of Box No. " and the
Supplementsl Box.

{sent to the International Bureau only) a tolal of (indicate type and number of electronic carrier{s)} , containing a

:ence listirg andfor tables relaied thereto, in electronic form orly, as irdicated in the Supplementa Box

Reiating to Sequence Listing (see Section 802 of the Administrative Instructions).

cortains indications reiating to the following items:

B4 Box Ne.t Basis cf the report
L BexNe t Pricrity
L Box No. i1l Non-establishment of opinion with regard to novelty, inventive step and industrial applicabiity )
[0 BoxNo. iV wrack of unity of invention
B BoxNo Vv Aeasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step or industrial
applicability; citaticns and explanations supporting suich statement
L1 Box No.V! Cerain docurments cited
[} Box No. VI Cenain defec's in the international application
[ Box o Vi Certain observations on the internationat appiication

- Date of wusmission

©12.06.5006

nailing adaress of e international

of ke dernand Date of competicn of thic repen

09.03.20C7
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= Fax:+49 592309 - 1465 Teleprone No +49 39 22957533
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INTERNATIONAL PRELIMINARY REPCRT Imternationy sppiicaton No.
ON PATENTABILITY PCTAP2005013408

" BoxNa.l Basis of the report

1. With regard 10 the language. this repc1 is nased on
the ‘nterrational apptication in t~e 'ancuage 1 which it was iiied
O a transtation of the international application into , which is the language

of a translation furnished for the purposes of.

{3 international search (under Ruies 12.3(a) and 23.1(b))
[0 publication of the internatonal applicat'on (under Rule 12.4(a))
{1 international preiiminary examinaticn {under Rules 55.2(a) andfor 55.3(a))

2. With regard to the elements” of the interrztonal application, this report is based on (repfacement sheets which
have been furnished to the receiving Office :nn response to an invitation under Article 14 are referred to in this
report as "originally filed” and are not anrexed to this report).

Description, Pages

1-14 as origiraity filed

Claims, Numbers

1-11 received on 12.06,2006 with letter of 12.06 2006

L3 asequence iisting ardior any related table(s) - see Supplemental Box Relating to Sequence Listing

3. ' The amerdments have resuited i the cancellation of:
0 the description. pages

O the clairs. Nos.

[J the drawings, sheetsfigs

O the sequence listing (specify;.

U any table(s) re'ated to secuerce listing (specify).

4. [0 This report has been established as i (some of) the amendments anrexed to this report and listed beow
had not been made, since they have been considered to go beyond the disclosure as filed, as incicated in the
Suppiemental Box (Rule 7C.2(c)).

O the description, cages
O the claims, Nos.
{J the drawings, sheetstigs
O the sequence listng ispecify):
1 any table(s) related to secuence iisting /specify):
~ If drem 4 anl os, wong or aii ¢f these sheets may be marked superseded.®
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INTERNATIONAL PRELIMINARY REPORT nternationa’ apoi caticn No.
ON PATENTABILITY PCTEP20050123408

Box No.V Reasoned statement under Article 35(2) with regard to novelty, inventive step ot industrial
applicability; citations and explanations supporting such statement

1. Statement

Noveity (N} Yes: Clairs 59

Nag:  Claims 1-4,10,11
Inventive step (IS) Yes: Clams 5-9

No: Claims 1-4.10,11
Industriel applicability (IA) Yes: Claims 1-11

No: Claims

2. Citations and explanations (Rule 70.7):

see separate sheet

Form OCTIFEA/40% (Apri 0U)
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INTERNATIONAL PRELIMINARY interr.ational application No.
REPORT ON PATENTABILITY

(SEPARATE SHEET) ~ PCT/EP2005/013408
AdV

The subject-matter of the present application does not comply with the requirements of Art
33(1)-(3) PCT.

D1 relates to the preparation of powder coating compositions (col. 1, lines 8-12). In the first
step of the process a mixture is prepared containing one or more ethylenically unsaturated
monomers (col. 2, lines 30-33). The mixture can contain crosslinkers (col. 3, lines 20-col.4,
line 4). Additives which can be incorporated into the mixture include resinous pigment
dispersants, i.e. the dispersant is added during the resin sysnthesis according to the
wording of present claim 1.

Thus, the disclosure of D1 anticipates the subject-matter of at least independent claims 1,
10 and 11. ‘

The compositions and coatings containing a dispersant in addition to the pigment seem to
be novel and inventive.

C T Separd’e Ohearaud (Shaet 1) (EPC-Agrii 20070
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stoleberdatwd TV Lung el o ey D ozt Apolication
PFOCS/0123408, - DS IP Asse’s 3 et ew52BNV0
2P0 - DG y
i3 JUN 2006
i1

Powder coating composition comprisrg at least one resin and at least one
crosslinker characterised in that at least one dispersant ‘s present in the
compositior and that the dispersant ‘s added during the resin synthesis or while
the resin leaves the reactor,

Composition according to claim 1, characterised in that the resin is chosen from the
list comprising polyester resin, acry!ic resin, polyesteramide, epoxy resin or a
combination of any of them, |
Composition according to any one of claim 1.2 characterised in that the resin has a
glass transition temperature, Tg, ahove 35 °C, preferably above 45 °C.
Composition according to anyone of claim 1-3 characterised in that the composition
comprises at least one pigment,

Composition comprising at least one resin, at 'east one crosslinker, at least one
pigment and at least one dispersanrt, whereir the powder coating composition after
curing has a haze lower than the same comcosition in the absence of any
dispersanrt

Composition according to ¢claim S characte” sed in that the haze of the powder
ccating composition comprising the dispersant s 25 % lewer than the haze of the
same powder coating composition in re absence of ary dispersant.

Conmrposition according to anyone of clanr 5-6 characterised in that the lower haze
1§ ~eached fcr a composition containing vure than 40% (w/w) of pigment,

Coating obtained by crossiinking the powcer coating composition according to
anyone of claim 1-7.

Coating obtained after curng a powder coatirg composition comprising at least
one resin, at least one crosslinker, at least one pigment ard at least one
dispersant, wherein the coating has a raze ‘ower than the coating obtained after
curing the same powder coating compos tur i the absence of any dispersant.

Substrate fully or partly coated v.:th 2 powder coating composition according
to any one of claim 1-7.
Process for the preparat:on of a poage” toating composition comprising at least

e resin and at least cne dispersart characterised in that the resin is prepared in
3 reactor and that the dispersant s added befere the resin leaves the reactor or

while inaving the reactor.

AMEND! 3 S =k ™ 13/06/2006

N
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REIVINDICACIONES MODIFICADAS

1.- Composicién de recubrimiento en polvo que comprende al menos una

resina y al menos un agente reticulante caracterizada porque esta presente glr menos
un dispersante en la composicion y porque se afiade el dispersante durante la sintesis
de la resina o mientras que la resina sale del reactor.

2.- Composicién segin la reivindicacion 1, caracterizada porque se elige la
resina de la lista que comprende resina de poliéster, resina acrilica, poliesteramida,
resina epoxidica o0 una combinacion de cualquiera de ellas.

3.- Composicion segun una cualquiera de la reivindicacion 1-2, caracterizada
porque la resina tiene una temperatura de transicién vitrea, Tg, por encima de 35°C,
preferiblemente por encima de 45°C.

4.- Composicién segin una cualquiera de la reivindicacién 1-3, caracterizada
porque la composicién comprende al menos un pigmento.

5.- Composicion que comprende al menos una resina, al menos un agente
reticulante, al menos un pigmento y al menos un dispersante, en la que la composicion
de recubrimiento en polvo tras el curado tiene una opacidad menor que la misma
composicion en ausencia de cualquier dispersante.

6.- Composicion segun la reivindicacion 5, caracterizada porque la opacidad de
la composicion de recubrimiento en polvo que comprende el dispersante es el 25%
menor que la opacidad de la misma composicién de recubrimiento en polvo en
auséhcia de cualquier dispersante.

7.- Composicién segin una cualquiera de la reivindicacion 5-6, caracterizada

porque se alcanza la opacidad menor para una composiciéon que contiene mas del -

40% (p/p) de pigmento.

8.- Recubrimiento obtenido por reticulacion de la composicién de recubrimiento
en polvo segun una cualquiera de la reivindicacion 1-7.

9.- Recubrimiento obtenido tras curar una composiciéon de recubrimiento en
polvo que comprende al menos una resina, al menos un agente reticulante, al menos
un pigmento y al menos un diépersante, en el que el recubrimiento tiene una opacidad
menor que el recubrimiento obtenido tras curar la misma composicion de recubrimiento
en polvo en ausencia de cualquier dispersante.

10.- Sustrato total o parcialmente recubierto con una composicion de;
recubrimiento en polvo segin una cualquiera de la reivindicacion 1-7. f\

11.- Procedimiento para la preparacién de una composicion de recubrimiento

en polvo que comprende al menos una resina y al menos un dispersante caracterizado
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porque se prepara la resina en un reactor y porque se afiade el dispersante antes de

que la resina salga del reactor o mientras esta saliendo del reactor.
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