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DESCRIPCION

Recubrimientos en polvo de curado a baja temperatura, procedimiento de recubrimiento relacionado y substratos
recubiertos.

Campo de lainvencién

La presente invencion se refiere a composiciones de recubrimiento en polvo; méas particularmente, la presente in-
vencion se refiere a composiciones de recubrimiento en polvo termoestables de curado a baja temperatura. Las
composiciones producen de manera conveniente recubrimientos que tiene propiedades de comportamiento desea-
bles cuando estan curadas, y que son estables cuando estan sin curar.

Antecedentes de lainvenciéon

Las composiciones de recubrimiento se han usado desde hace mucho tiempo para proporcionar a la superficie de
articulos ciertas caracteristicas fisicas deseadas, tales como color, brillo y duracién. Muchas composiciones de re-
cubrimiento estan basadas en un vehiculo liquido, el cual se evapora después de aplicada la composicién. En los
ultimos afios, las composiciones en polvo han pasado a ser cada vez mas populares, dado que estos recubrimientos
son inherentemente bajos en contenido organico volatil (VOCs), su uso reduce las emisiones al aire durante los
procedimientos de aplicacién y de curado, en comparacion con los recubrimientos liquidos.

Los recubrimientos en polvo se curan tipicamente mediante el calentamiento del substrato recubierto a una tempera-
tura elevada. Estas temperaturas casi siempre exceden de 125°C, y cominmente alcanzan aproximadamente 190°C
a 205°C. Durante el procedimiento de curado, la particulas de polvo se funden, fluyen, y coalescen, y los componen-
tes del recubrimiento en polvo reaccionan. Ademas de no emitir ningin VOCs al medio ambiente durante los proce-
dimientos de aplicacién o curado, los sistemas de recubrimiento en polvo son extremadamente eficaces dado que
son esencialmente no productores de residuos (es decir, el rendimiento de aplicacion es aproximadamente del 100
por ciento). Dadas las temperaturas de curado relativamente altas (es decir, superiores a 125°C) de la mayoria de
los recubrimientos en polvo, su uso, para fines practicos, estd frecuentemente limitado a substratos que pueden
resistir dichas altas temperaturas o que pueden calentarse a una temperatura apropiada durante un tiempo lo sufi-
ciente largo como para que se produzca el curado.

A pesar del deseo de disponer de composiciones en polvo de curado a baja temperatura, dos problemas han impe-
dido su produccion y uso de manera general — su estabilidad mecanica y su estabilidad quimica. Los polvos conven-
cionales que usan resinas con una temperatura de transicion vitrea (“Tg") inferior a 60°C pueden encontrar proble-
mas de estabilidad de almacenamiento, especialmente después de exposicion prolongada al calor, y llegar a fundir-
se, sinterizarse o formar grumos con el transcurso de los dias. De manera similar, la exposicion prolongada al calor
puede destruir la estabilidad quimica de un polvo si este incluye reticulantes que reaccionan a temperaturas por
debajo de aproximadamente 170°C; si se usa un reticulante con una temperatura de curado mas baja, el curado
puede iniciarse durante el almacenamiento incluso aunque no se haya formado la pelicula. La prematura gelacion
que se produce en estas formulaciones en polvo da como resultado recubrimientos que tienen tiempos de gel acor-
tados. No es inusual que los polvos de curado a baja temperatura pierdan >50 por ciento de su tiempo de gel como
un resultado de la prematura gelacion.

Los problemas encontrados cuando un polvo pierde o bien estabilidad mecénica o bien quimica pueden ser severos.
Una pobre estabilidad mecénica crea obvias consecuencias de manipulacion, aplicacion y aspecto. Una pobre esta-
bilidad quimica pobre crea consecuencias mas sutiles que incluso problematicas. Por ejemplo, un polvo que tiene
pobre estabilidad quimica fluidificara y se comportara como un polvo virgen, pero debido a que ha adelantado su
reactividad (es decir, ha llevado a cabo algo de gelacion prematura), demuestra un flujo restringido o no fluye en
absoluto durante el curado. El resultado puede ser un recubrimiento que tiene un aspecto de “piel de naranja”, una
textura rugosa o partes gelificadas.

De manera ideal, un polvo no deberia perder sus propiedades de manipulacion bajo almacenamiento a temperatura
elevada y el tiempo de gel deberia seguir siendo el mismo que el del material virgen. Para lograr esto, los polvos
tipicamente se formulan con resinas que tienen una Tg superior a aproximadamente 60°C y/o reticulantes que reac-
cionan a temperaturas de aproximadamente 170°C o superiores. Sin embargo, dichos polvos no son de curado a
baja temperatura. Los polvos de curado a baja temperatura que tienen resinas con Tg mas bajas o reticulantes de
temperatura mas bajas pueden requerir almacenamiento costoso protegido bajo instalaciones de aplicacion con
refrigeracion y aire acondicionado para contrarrestar su inherente falta de estabilidad, o deben prepararse usando
técnicas especiales.

De acuerdo con ello, existe una necesidad en la técnica de los recubrimientos de recubrimientos en polvo de curado
a baja temperatura que tengan un amplio intervalo de aplicacion, que tengan igualmente un nivel aceptable de dura-
cion cuando curan sobre el producto acabado y buena estabilidad a temperatura ambiente.
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Sumario de lainvencién

La presente invencién esta dirigida a composiciones en polvo curables que comprenden generalmente (a) al menos
un compuesto aminourea terciario, al menos un compuesto aminouretano terciario, 0 mezclas de los mismos, y (b)
una resina epoxi/hidroxilo que estd comprendida por al menos una resina epoxi y al menos una resina hidroxi que
han sido combinadas, en la que la resina hidroxi esta seleccionada entre poliésteres, poliéteres, poliuretanos y acrili-
cos hidroxilo funcionales. De manera sorprendente, se ha descubierto que estas resinas, cuando se usan con los
presentes compuestos aminourea y/o aminouretano terciarios, curan formando un recubrimiento adecuado sin la
ayuda de reticulantes, aceleradores, u otros aditivos tipicamente considerados en la técnica como necesarios para
curar estas resinas. Los recubrimientos curados que resultan a partir de las presentes compaosiciones tienen propie-
dades de comportamiento que son al menos tan buenas como las composiciones de recubrimiento en polvo prepa-
radas con las mismas resinas y agentes de curado convencionales, pero que carecen de las composiciones aminou-
rea 0 aminouretano terciarias descritas en la presente invencion. De manera significativa, este resultado deseable se
logra usando temperaturas de curado mucho més bajas que las usadas para productos convencionales. De acuerdo
con ello, las presentes composiciones son de curado a baja temperatura. “Curado a baja temperatura” tal como se
usa en la presente invencion, se refiere a composiciones de recubrimiento en polvo que curan a una temperatura
entre aproximadamente 80°C y 125°C. Sin embargo, la presente invencion no esta limitada a este intervalo de tem-
peratura y igualmente proporciona peliculas curadas a temperaturas superiores e incluso mayores de 190°C.

Como un resultado de ser de curado a baja temperatura, las presentes composiciones pueden usarse sobre substra-
tos que son sensibles a temperaturas superiores a aproximadamente 125°C. Los ejemplos incluyen, pero sin limitar-
se a ellos, plasticos tales como composiciones termoestables y termoplasticas, y madera. Estas composiciones
pueden usarse igualmente para recubrir piezas de metal grueso que no pueden calentarse por encima de aproxima-
damente 95°C debido a su tamafio. Son igualmente adecuados los articulos de fabricacion que incluyen una diversi-
dad de substratos; por ejemplo, los motores que contienen tanto componentes de metal como de caucho pueden
recubrirse adecuadamente usando las presentes composiciones en polvo de curado a baja temperatura.

Las presentes composiciones han superado igualmente algunas de las dificultades que se habian observado con
otras composiciones de recubrimiento en polvo, particularmente otros polvos de curado a baja temperatura. Por
ejemplo, las presentes composiciones en polvo son estables al almacenamiento, y reducen, si es que no eliminan,
los problemas con la estabilidad quimica y mecanica observada con otras composiciones en polvo de curado a baja
temperatura. Las presentes composiciones pueden almacenarse a temperatura ambiente, y estas no continGian
catalizando la reaccién de la resina después de la eliminacién del calor. Mas aun, las presentes composiciones en
polvo pueden prepararse usando procedimientos convencionales conocidos en la técnica para la preparacion de
composiciones de recubrimiento en polvo; no se necesita procedimientos o manipulaciones especiales. De acuerdo
con ello, las presentes composiciones proporcionan una avance significativo en la técnica de recubrimientos en
polvo de curado a baja temperatura.

Los procedimientos para el recubrimiento de substratos que usan las presentes composiciones en polvo, y los subs-
tratos recubiertos con ellos, entran igualmente dentro del ambito de la presente invencién. Igualmente, se encuen-
tran incluidos dentro de la presente invencion diversos catalizadores de curado a baja temperatura.

Descripcidn detallada de la invencion

La presente invencién esta dirigida a una composiciéon de recubrimiento en polvo curable que comprende: (a) al
menos un material que tiene la estructura de Férmula (1):

o
(Y)a—Ry;—2 —JI\N }m
H
b

]
Rs

m

en la que R; es un radical organico que tiene 6 a 25 atomos de carbono; R, es un grupo hidrocarburo multivalente
que tiene 1 a 20 atomos de carbono; Y es

Rj

—MN—R,

Rs y R4 son independientemente grupos alquilo o arilo que tienen 1 a 8 atomos de carbono; Z es oxigeno o nitrége-
no; Rs esti ausente cuando Z es oxigeno y Rs es hidrégeno, un grupo alquilo o arilo que tiene 1 a 20 4&tomos de
carbono, o (Y)a-R2- cuando Z es nitrégeno; a y b son nimeros enteros; a es al menos 1; b es 1 a 3; y (b) una resina
epoxi/hidroxilo que esta comprendida por al menos una resina epoxi y al menos una resina hidroxi que han sido
combinadas, en la que la resina hidroxi estd seleccionada entre poliésteres, poliéteres, poliuretanos y acrilicos

3



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2376 895 T3

hidroxilo funcionales. Se da por entendido que cuando Z es oxigeno, esta representado un compuesto aminouretano
terciario y cuando Z es nitrégeno, la Formula | representa un compuesto aminourea terciario. Si existen grupos Rz y
R4 multiples, cada Rs y cada R4 pueden ser el mismo o diferentes de cualquier otro Rz 0 R4. Por ejemplo, un R3 pue-
de tener un carbono y el otro dos carbonos, etc. Igualmente, cuando existen grupos Y, Rz y Z multiples, cada Y, Rz y
Z pueden ser el mismo o diferentes de otros grupos Y, R, y Z. “a”, tal como se ha indicado anteriormente, es al me-
nos 1.Cada grupo “a” puede estar unido a cualquiera de los carbonos del grupo R, incluso teniendo en cuenta que
generalmente se representan en la Formula | como unido al carbono terminal; mas de un grupo “a” puede estar
unido a un carbono particular. Se da por entendido que cada grupo “b” estara unido a un carbono a partir del cual se
extiende un grupo isocianato.

El material de la Formula | puede ser un oligémero en el que R1 es un radical organico monovalente, divalente, o
trivalente; los radicles divalentes son particularmente adecuados. El radical R; puede ser alifatico, tal como hexame-
tileno, cicloalifatico tal como ciclohexileno, cicloalifatico substituido tal como 1,3,3-trimetilciclohexilmetileno, o aroméa-
tico tal como fenileno. Los cicloalifaticos substituidos son particularmente adecuados, especialmente el 1,3,3-
trimetilciclohexilmetileno. Por ejemplo R1 puede ser el resto de un isocianato o poliisocianato. Los ejemplos de restos
R» adecuados incluyen etileno, n-propileno, e iso- y n-butileno. En una composicién particularmente adecuada, Z es
nitrégeno, R; es 1,3,3-trimetilciclohexilmetileno, R, es propileno, Rz y R4 son ambos grupos metilo, y Rs es hidroge-
no.

El material del componente (a) puede prepararse mediante la reaccion de un poliisocianato organico, particularmen-
te un diisocianato, con una poliamina que contenga un grupo amina primaria o secundaria y al menos un grupo ami-
na terciaria para la realizaciéon de una aminourea o con un alcohol o polialcohol que contenga al menos una amina
terciaria para la realizacion de un aminouretano. Los poliisocianatos adecuados incluyen poliisocianatos alifaticos,
cicloalifaticos, o aromaticos. Los diisocianatos son particularmente adecuados, aunque pueden usarse poliisociana-
tos superiores. Los ejemplos de diisocianatos aromaticos adecuados son diisocianato de 4,4'-difenilmetano, 1,3-
bis(1-isocianato-1-metiletil)benceno y derivados de los mismos, y diisocianato de tolueno. Los ejemplos de diisocia-
natos alifaticos adecuados son diisocianatos alifaticos de cadena recta tales como diisocianato de 1,6-hexametileno
y diisocianatos cicloalifaticos que incluyen diisocianato de isoforona y 4,4’-metileno-bis-(isocianato de ciclohexilo).
Los ejemplos de poliisocianatos superiores adecuados son triisocianato de 1,2,4-benceno, polifenil isocianato de
polimetileno y el isocianurato de diisocianato de isoforona. El diisocianato de isoforona es especialmente adecuado.

Los ejemplos de poliaminas que contienen un grupo amina primaria o secundaria y al menos un grupo amina tercia-
ria son dimetilaminopropilamina y 2-amino-5-dietilaminopentano. Un ejemplo de un alcohol que contiene una amina
terciaria es dimetilaminopropanol. La dimetilaminopropilamina es particularmente adecuada.

La poliamina o amino alcohol y el poliisocianato se combinan en una relacion equivalente de aproximadamente 1.1.
La poliamina se calienta hasta aproximadamente 50°C, y el poliisocianato se agrega dentro de un periodo de tiempo
dentro del intervalo de aproximadamente una a dos horas, usualmente aproximadamente dos horas. Tipicamente, el
amino alcohol deberia calentarse hasta aproximadamente 80°C antes de agregar el poliisocianato. Generalmente, la
temperatura de la mezcla de reaccion se incrementa y se mantiene a una temperatura elevada, tal como 130°C a
170°C, hasta que el poliisocianato ha reaccionado completamente.

En una realizacion, el material del componente (a) comprende ademas un compuesto que contiene hidrégeno &cido;
por ejemplo, el componente (a) puede comprender el producto de reaccion de (i) un material que tiene la Formula | y
(i) un compuesto que contiene hidrégeno acido. El compuesto que contiene hidrégeno acido de (ii) puede ser un
acido carboxilico, un compuesto fendlico, un poliéster, un poliuretano o un polimero acrilico. Los compuestos fendli-
cos, especialmente polifenoles, son particularmente adecuados. Los fenoles adecuados incluyen el propio fenol y
polifenoles tales como resorcinol, catecol, hidroquinona, bis(4-hidroxifenil)-2,2-propano (Bisfenol A), bis(4-
hidroxifenil)-1,1-isobutano, bis(4-hidroxifenil)-1,1-etano, bis(2-hidroxifenil)-metano, 4,4-dihidroxibenzofenona, y 1,5-
dihidroxinaftaleno. El Bisfenol A es especialmente adecuado.

El producto de reaccién usado en los recubrimientos de la presente invencion puede prepararse mezclado el mate-
rial que tiene la Férmula | con el compuesto que contiene hidrogeno &cido en una relacion equivalente de aproxima-
damente 1:1 a 1:2, tal como aproximadamente 1:1,87. El material de Férmula | tipicamente se calienta a una tempe-
ratura de aproximadamente 140°C a 180°C y se agrega el compuesto que contiene hidrégeno acido. A continuacion,
la mezcla de reaccion se mantiene usualmente a la temperatura elevada hasta que se vuelve transparente, lo cual
indica la homogeneidad de la mezcla de reaccion. A continuacion, la mezcla de reaccion se deja enfriar. Como alter-
nativa, el componente amina terciaria (poliamina o amino alcohol) se mezcla con el compuesto que contiene hidré-
geno acido y se calienta para formar una solucién. A continuacion se agrega el componente isocianato para formar
un producto de reaccion y, a continuacion, el producto se mantiene a temperatura elevada durante aproximadamen-
te treinta minutos y se deja enfriar.

El componente (a) en las composiciones de la presente invencion, con o sin el compuesto que contiene hidrégeno
acido, se usa como un catalizador, y tipicamente tiene un punto de fusion de aproximadamente 23°C a 150°C, tal
como aproximadamente 50°C a 100°C. Este intervalo de puntos de fusion ayuda a prevenir el que se produzca cual-
quier curado en la composicion antes de la aplicacion de calor. Esto mejora la estabilidad a largo plazo de composi-
ciones curables en las que se usa el componente (a). No obstante, el punto de fusién del catalizador no es tipica-
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mente demasiado alto, de manera que las presentes composiciones pierdan su caracterizaciéon como de “curado a
baja temperatura”. En consecuencia, es deseable que el catalizador usado en las presentes composiciones tenga un
punto de fusion de aproximadamente 23°C a 150°C. Si el punto de fusidn esta demasiado alejado por encima de
este intervalo, la composicién podria no curar de la manera deseada, y a temperaturas demasiado por debajo de
este intervalo, la composicion puede no ser tan estable debido a la prematura reticulacion.

El componente (b) en las presentes composiciones es una resina que contiene epoxi y/o una resina que contiene
siloxano. El término “resina que contiene epoxi” se usa en la presente invencién para referirse a cualquier resina que
tenga grupos funcionales epoxi incluyendo, por ejemplo, resinas poliepoxido y resinas que contienen epoxi/hidroxi.

En una realizacién de la presente invencion, la resina usada es al menos una resina que contiene epoxi/hidroxi. Tal
como se usa en la presente invencion, el término “resina que contiene epoxi/hidroxi™ se refiere generalmente a una
composicion que comprende tanto la funcionalidad epoxi como hidroxi. Una resina de este tipo se obtiene mezclan-
do una 0 mas resinas que contienen epoxi y una o mas resinas que contienen hidroxi.

Los ejemplos de resinas que contienen epoxi incluyen poliésteres, poliéteres, poliuretanos, o acrilicos hidroxi funcio-
nales, preparadas usando procedimientos generalmente conocidos para los expertos en la técnica.

Las resinas epoxi funcionales pueden incluir, por ejemplo, acrilicos que tienen un resto glicidilo, tal como metacrilato
de glicidilo. La resina usada puede ser también algo que tipicamente se considera como un reticulante epoxi, tal
como isocianurato de triglicidilo (“TGIC").

Los poliepéxidos pueden usarse igualmente como una fuente de funcionalidad epoxi. Los poliepéxidos usados en las
presentes composiciones son aquellos que son adecuados para uso en recubrimientos en polvo, tales como los que
contienen al menos dos grupos 1,2-epdxido por molécula. En general, el peso equivalente epoxi puede variar desde
aproximadamente 180 hasta aproximadamente 4000 en base a los solidos del poliepdxido, tal como entre aproxima-
damente 500 y 1000. Los poliepoxidos pueden ser saturados o insaturados, y pueden ser alifaticos, aliciclicos,
aromaticos o heterociclicos. Estos pueden contener substituyentes tales como halégenos, grupos hidroxilo, y grupos
éter.

Las clases adecuadas de poliepdxidos incluyen epoxi éteres obtenidos mediante la reaccidon de una epihalohidrina
tal como epiclorhidrina con un polifenol en la presencia de un alcali. Los polifenoles adecuados incluyen resorcinol,
catecol, hidroquinona, bis(4-hidroxifenil)-2,2-propano (Bisfenol A), bis(4-hidroxifenil)-1,1-isobutano, bis(4-hidroxifenil)-
1,1-etano, bis(2-hidroxifenil)-metano, 4,4-dihidroxibenzofenona, y 1,5-dihidroxinaftaleno. El éter diglicidilo de Bisfenol
A es especialmente adecuado. Las resinas epoxi se encuentran comercialmente disponibles de Resolution Perfor-
mance Products en su linea EPON de resinas. Son particularmente adecuadas la EPON 1001, EPON 1002, y mez-
clas de las mismas.

Otros poliepéxidos adecuados incluyen éteres de poliglicidilo de alcoholes polihidricos. Estos compuestos pueden
obtenerse de alcoholes polihidricos tal como etileno glicol, propileno glicol, butileno glicol, 1,6-hexileno glicol, neo-
pentil glicol, dietieleno glicol, glicerol, trimetilol propano, y pentaeritritol. Estos compuestos pueden igualmente obte-
nerse de polioles polimeros, siempre y cuando que cumplan con las limitaciones de Tg necesarias para mantener la
estabilidad en la composicion de la presente invencién. Algunos de estos compuestos pueden necesitar ser tratados
para hacerles suficientes para uso en recubrimientos en polvo. Los polimeros acrilicos epoxi funcionales pueden
igualmente usarse como materiales de partida, tal como metacrilato de glicidal (GMA), al igual que pueden serlo
otros compuestos epoxi funcionales, tal como isocianurato de triglicidal (TGIC).

Los ejemplos de otros poliepdxidos adecuados incluyen ésteres poliglicidilo de acidos policarboxilicos. Estos com-
puestos pueden formarse mediante la reaccion de epiclorhidrina u otro material epoxi con un acido policarboxilico
alifatico o aromético tal como &cido succinico, &cido adipico, acido azelaico, acido sebacico, 4cido maleico, acido
2,6-naftaleno dicarboxilico, acido fumarico, &cido ftalico, &cido tetrahidroftalico, acido hexahidroftalico, o &cido tri-
melitico. Los acidos grasos insaturados dimerizados que contienen aproximadamente 36 atomos de carbono (Acido
Dimero) y acidos policarboxilicos polimeros tal como caucho acrilonitrilo-butadieno con terminacion carboxilo pueden
usarse igualmente en la formacion de estos ésteres poliglicidilo de acidos policarboxilicos.

Los poliepoxidos obtenidos de la epoxidacion de un compuesto aliciclico olefinicamente insaturado son igualmente
adecuados para uso en la composicion curable de la presente invencién. Estos poliepdxidos son no fendlicos se se
obtienen mediante la epoxidacion de olefinas aliciclicas con, por ejemplo, oxigeno, acido perbenzoico, monoperace-
tato de aldehido-acido, o acido peracético. Dichos poliepdxidos incluyen los éteres y ésteres aliciclicos epoxi bien
conocidos en la técnica.

Otros poliepéxidos adecuados incluyen resinas novolaca epoxi. Estas resinas se obtienen mediante la reaccion de
una epihalohidrina con el producto de condensacion de aldehido y fenoles monohidricos y polihidricos. Un ejemplo
tipico es el producto de reaccion de epiclorhidrina con un condensado de fenol-formaldehido. Cuando la resina que
contiene epoxi usada en la presente invencion es un poliepdxido, la composicion en polvo cura en la ausencia de
cualquier componente adicional.
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Tipicamente, la resina del componente (b) est4 presente en la composicion curable de la presente invencion en un
intervalo de desde aproximadamente 20 hasta aproximadamente 90 por ciento en peso, tal como aproximadamente
30 a 60 por ciento en peso, en base al peso total de la composicidon curable. El material del componente (a) esta
tipicamente presente en las composiciones de la invencion en un intervalo de desde aproximadamente 0,1 hasta 10
por ciento en peso, tal como 0,5 a 5 por ciento en peso, Se espera que la velocidad de curado se incremente con-
forme se incremente la concentracion del componente (a), y que estos incrementos sean directamente proporciona-
les entre si. Sin embargo, de manera sorprendente no se ha sefialado disminuciéon en la estabilidad quimica o
mecénica conforme se usan proporciones de catalizador superiores; la estabilidad se comporta frecuentemente de
manera inversamente proporcional a la reactividad, dado que conforme se incrementa la reactividad, disminuye la
estabilidad. Esta estabilidad mantenida con el incremento de reactividad es otra ventaja aun de la presente inven-
cion.

Las composiciones de recubrimiento en polvo de la presente invencion pueden opcionalmente contener aditivos
tales como ceras para flujo y humectacion, agentes para el control del flujo, tales como poli(2-etilhexil)acrilato, aditi-
vos desgasificantes tales como benzoina y cera MicroWax C, resina adyuvante para modificar y optimizar las pro-
piedades del recubrimiento, antioxidantes y similares. Estos aditivos opcionales, cuando se usan, pueden estar pre-
sentes en cantidades de hasta 10 por ciento en peso, en base al peso total de la composicion de recubrimiento, y si
se usan, tipicamente comprenderan aproximadamente 1 a 5 por ciento en peso. lgualmente, puede incluirse cual-
quiera de los diversos pigmentos convencionalmente usados en la técnica de los recubrimientos en polvo. El peso
del pigmento puede ser de hasta 80 por ciento del peso del recubrimiento completo y usualmente es de alrededor
del 35 por ciento en peso del recubrimiento. Las composiciones pueden comprender ademas una pluralidad de
particulas, tales como particulas organicas o inorganicas, o0 mezclas de las mismas, que contribuyen a la resistencia
a las manchas y/o rayado de los recubrimientos. Dichas particulas se encuentran descritas en la No. de Serie
10/007.149, presentada el 5 de Diciembre, de 2001, la cual se incorpora en la presente invencién como referencia.
Los pigmentos o aditivos sélidos en forma de nanoparticulas pueden igualmente incluirse en las presentes composi-
ciones para el mismo fin.

Es un descubrimiento a la vez significativo y sorprendente el que las presentes composiciones puedan curar a baja
temperatura en la ausencia de cualquier componente adicional, tal como un agente reticulante y/o acelerador tipica-
mente usado conjuntamente con resinas que contienen epoxi y resinas que contienen siloxano, y que se pensaba
gue se requerian. Por ejemplo, se habia informado previamente que los silixanos con grupos alcoxi o grupos hidroé-
geno activos solamente curan con compuestos que son reactivos con estos grupos tales como melaninas alcoxila-
das, agentes reticulantes de urea/formaldehido, poliisicianatos y anhidridos. Aunque los autores de la presente in-
vencién no desean teorizar, se estima que el componente (a) de la presente invencion cataliza la reaccién de las
moléculas de epoxido o las moléculas de siloxano entre si. Esto es lo contrario con respecto al mecanismo conven-
cional de accién, en el cual un catalizador de este tipo seria de esperar que facilitara la reaccion entre los grupos
funcionales sobre la resina y un agente reticulante. De acuerdo con ello, la presente invencion esta dirigida ademas
a un procedimiento para la iniciacion del auto-curado de una resina que contiene epoxi y/o una resina que contiene
siloxano, mediante la adicion de cualquiera de los catalizadores descritos en la presente invencién a una resina que
contiene epoxi y/o una resina que contiene siloxano.

En la realizacion de la presente invencidon en la que la resina que contiene epoxi es una resina que contiene
epoxi/hidroxi, se estima que se produce un mecanismo de curado dual. Mas especificamente, se estima que la fun-
cionalidad epoxi e hidroxi curan entre si; igualmente, se estima que el componente (a) usado en la presente compo-
sicién cataliza la reaccion de grupos epoxi entre si. No obstante, los autores de la presente invencion no desean
teorizar por ningln mecanismo.

La densidad reticulante de las composiciones de recubrimiento curadas puede controlarse en una gran proporcion
mediante el control de la cantidad de catalizador agregado a la composicion. Las cantidades superiores de cataliza-
dor usualmente gelifican las peliculas mas rapidamente y pueden reticular las peliculas de manera mas eficaz. De
manera significativa, las presentes composiciones, tras curarse, tiene propiedades de comportamiento al menos
iguales a las de los recubrimientos en polvo convencionales, en los cuales se usan reticulantes convencionales. Esto
tiene que ver con la capacidad para mantener el aspecto medido mediante un cierto nimero de propiedades rele-
vantes para los recubrimientos curados, tales como resistencia a los disolventes, dureza al lapiz, y resistencia al
impacto y la corrosién. Las presentes composiciones ofrecen igualmente beneficios adicionales, tales como ahorro
de costes asociados con la capacidad de curar a baja temperatura. Mas aun, la eliminacion de reticulantes y/o acele-
radores en ciertas realizaciones de la presente invencién es un ahorro adicional de costes.

Las presentes composiciones de recubrimiento pueden prepararse mediante procedimientos convencionales cono-
cidos en la técnica. Por ejemplo, los componentes se mezclan, en primer lugar, intensamente con el fin de asegurar
la homogeneidad espacial de los ingredientes. A continuacién, la composicion se funde intimamente mediante ama-
sado en una extrusora. Las temperaturas de zona tipicas durante la extrusion varian desde 40°C hasta 125°C, tal
como 45°C a 100°C. El extrudato que sale se enfria rpidamente con el fin de terminar la polimerizacion. A continua-
cion, la granza resultante se microniza en forma de polvo con un tamafio de particula promedio de 0,1 a 200 micré-
metros, tal como 1 a 100 micrémetros. Los procedimientos de pulverizado son bien conocidos. El pulverizado puede
llevarse a cabo, por ejemplo, mediante molinos de clasificacién por aire, molinos de impacto, molinos de bolas, u
otros mecanismos inductores de la rotura. Los post-aditivos que mejoran la fluidizacion de la masa de polvo y/o
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mejoran la resistencia a la fusion por impacto, pueden incorporarse dentro del producto final antes o después de la
micronizacién. Tal como se ha indicado, el uso de procedimientos de preparacion de recubrimientos en polvo con-
vencionales es otra ventaja de la presente invencion.

De acuerdo con ello, la presente invencion esta dirigida ademéas a composiciones de recubrimiento en polvo que
curan a una temperatura de entre 80°C y 125°C que comprenden una resina y un agente de curado y en la que
substancialmente todo el agente de curado se extruye con la resina; “substancialmente todo” significa la cantidad de
agente de curado necesario para curar completamente la resina. La presente invencion esta dirigida ademas a di-
chas composiciones que no curan a temperaturas por debajo de aproximadamente 70°C, tal como a temperatura
ambiente, del tipo de muchos productos de curado a baja temperatura comercialmente disponibles.

Tipicamente, los presentes recubrimientos en polvo tendran tamafos de particula promedios de varian entre 15 y
200 micrémetros, tal como entre aproximadamente 25 y 50 micrometros.

Las composiciones de recubrimiento en polvo de la presente invencion pueden aplicarse a un substrato por cual-
quiera de un cierto nimero de vias, lo mas frecuentemente mediante pulverizacion electrostatica. El recubrimiento
en polvo puede aplicarse en un Unico barrido o en diversas pasadas con el fin de proporcionar una pelicula que
tenga un espesor después del curado de desde aproximadamente 25 hasta 250 microémetros, usualmente 50 a 100
micrometros. Igualmente, pueden usarse otros procedimientos convencionales para la aplicacion del recubrimiento.

Después de la aplicacion, las presentes composiciones pueden curarse mediante calentamiento a una temperatura
de entre aproximadamente 80°C y 190°C, preferiblemente entre aproximadamente 80°C y 125°C, durante un periodo
gue varia desde aproximadamente 3 minutos hasta 30 minutos, tal como 10 a 20 minutos. El calentamiento puede
efectuarse mediante cualquier medio conocido en la técnica, tipicamente introduciendo el substrato recubierto en un
horno. Igualmente, puede usarse radiacion IR para curar por calor los substratos recubiertos.

De acuerdo con ello, la presente invencién esta dirigida también a procedimientos para el recubrimiento de un subs-
trato, que comprenden la aplicacion al substrato de una o mas composiciones de recubrimiento descritas en la pre-
sente invencion y el curado del recubrimiento a una temperatura de entre aproximadamente 80°C y 190°C, tal como
entre aproximadamente 80°C y 165°C o entre aproximadamente 105°C y 150°C. Se estima que en dichos procedi-
mientos, el epoxi en la realizacién de resina que contiene epoxi o el siloxano en la realizaciéon que contiene siloxano
se auto-curara, o reaccionara entre si mediante homopolimerizacion; esta reaccion esta catalizada por las presentes
composiciones de aminourea terciaria 0 aminouretano terciario. De acuerdo con ello, la presente invencion esta
dirigida ademas a una capa de recubrimiento curada que comprende una resina que contiene epoxi y/o una resina
gue contiene siloxano y uno o mas de los catalizadores descritos en la presente invencion, en la que el epoxi y/o
siloxano tiene auto-curado. Para algunas realizaciones, en las que se usa un agente de curado adicional, las resinas
experimentaran tanto un auto-curado como una reticulacién con el agente de curado.

Un cierto nimero de substratos son adecuados para recubrimiento de acuerdo con los procedimientos de la presen-
te invencién, incluyendo plasticos tales como termoestables o termoplasticos, cartén, papel, madera, metal, tablero
de aglomerado y tablero de fibra de densidad media o mezclas de las mismas. Los substratos recubiertos de acuer-
do con los presentes procedimientos entran igualmente dentro del ambito de la presente invencion.

Tal como se usa en la presente invencion, salvo que expresamente se especifique lo contrario, todos los numeros
tales como los que expresan valores, intervalos, cantidades o porcentajes pueden leerse como si estuvieran prece-
didos por la palabra “aproximadamente”, incluso si el término no aparece expresamente. Cualquier intervalo numeéri-
co mencionado en la presente invencion esta destinado a incluir todos los sub-intervalos incluidos en él. El plural
abarca el singular y viceversa. Igualmente, tal como se usa en la presente invencion, el término “polimero” se en-
tiende que se refiere a oligdbmeros y tanto a homopolimeros como copolimeros; el prefijo “poli” se refiere a dos o
mas.

Ejemplos

Los ejemplos siguientes estan destinados a ilustrar la invencion, y no deberian considerarse como limitativos de la
invencion de ningiin modo.

Ejemplo 1

Los ingredientes siguientes se usaron para preparar un catalizador de Férmula |, en el que se us6é un compuesto que
contiene hidrégeno &cido.

Ingrediente Peso, g | Equivalentes | Por ciento en peso
Dimetilaminopropilamina 204.,4 1,000 23,95%
Diisocianato de isoforona (”IPDI”)1 222,2 1,000 26,05%
Bisfenol A ("BPA")2 426,6 3,74 50,00%
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(Continuacion)

! Disponible de Hils America, Inc.

2 4,4'-isopropilidenodifenol, disponible de Dow Chemical Co.

La dimetilaminopropilamina se cargd en un reactor adecuado y se calent6 a 50°C. Se agreg6 el IPDI a través de un
embudo de adicién durante un periodo de dos horas. La temperatura de la mezcla de reaccion se dejé incrementar
hasta 90°C durante la adicion. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccidn se calent6 a 130°C y se mantu-
vo a dicha temperatura hasta que el andlisis por infrarrojos indicé el agotamiento del isocianato. A continuacion, la
mezcla de reaccion se calenté a 160°C y se agrego el Bisfenol A. La mezcla de reacciéon se mantuvo a 160°C hasta
que la solucién se volvid transparente, lo que indicd la completa fusion del Bisfenol A. La mezcla de reaccion se
vertio en caliente y se dejo enfriar y solidificar. El producto soélido final tenia un contenido en sélidos de aproximada-
mente 98 por ciento y un peso molecular promedio en namero de 336, medido mediante cromatografia de permea-
cién de gel usando poliestireno como un patrén.

Ejemplo 2

Los ingredientes siguientes se usaron para preparar un catalizador de Férmula |, en el que no se usé un compuesto
gue contiene hidrégeno &cido.

Ingrediente Peso, g | Equivalentes | Por ciento en peso
Dimetilaminopropilamina 204,4 1,000 47,9%
Diisocianato de isoforona (IPDI) 222,2 1,000 52,1%

La dimetilaminopropilamina se cargd en un reactor adecuado y se calentd a 50°C. Se agregé el IPDI a través de un
embudo de adicidn durante un periodo de dos horas. La temperatura de la mezcla de reaccién se dejé incrementar
hasta 90°C durante la adicion. Una vez completada la adicion, la mezcla de reaccién se calent6 a 130°C y se mantu-
vo a dicha temperatura hasta que el analisis por infrarrojos indicé el agotamiento del isocianato. La mezcla de reac-
cion se vertio en caliente y se dejo enfriar y solidificar. El producto sélido final tenia un contenido en solidos de
aproximadamente 98 por ciento y un peso molecular promedio en nimero de 336, medido mediante cromatografia
de permeacioén de gel usando poliestireno como un patrén.

Ejemplo 3 (Ejemplo comparativo)

Las Muestras 3 y 4 se prepararon usando los componentes y cantidades mostradas en la TABLA 1, incluyendo los
productos preparados de acuerdo con los Ejemplos 1 y 2. Los recubrimientos se prepararon mediante el premezcla-
do de los ingredientes en un mezclador de tres cuchillas con una velocidad de rotacién de 3500 rpm. A continuacion,
la premezcla se extruyé en una extrusora de doble tornillo de 19 mm que operaba a una temperatura de 80°C. El
extrudato se enfrié rapidamente y se prensé en forma de granza. La granza se micronizd a un tamafio de particula

promedio de 35 micrometros usando un Hosokawa Air-Clasisifying Mill (ACM).

TABLA 1
Muestra 1 Muestra 2 Muestra 3 Muestra 4
EPON 1001° - - 340 g 340 g
EPON 2002" - - 140 g 140 g
DER 642° - 480 g - -
PD 9060 (Acrilica GMA)® 480 g - - -
Producto del Ejemplo 1 15¢ 15¢9 15¢ -
Producto del Ejemplo 2 - - - 7549
Benzoina’ 49 49 49 49
Modaflow® 9g 9g 9¢g 9g
Goresil 210° 50 g 50 g 50 g 50 g
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TABLA 1 (Cont.)

TiO; 150¢g 150¢g 150¢g 150¢g

® EPON 1001 es un epoxi BPA que tiene funcionalidad hidroxi, un peso equivalente hidroxi de 389, tipo hibrido con-
vencional, con un peso equivalente epoxi de 550 de Resolution Performance Products.

* EPON 2002 es un epoxi BPA, tipo hibrido convencional, con un peso equivalente epoxi de 750, y un peso equiva-
lente OH igual a 376 de Resolution Performance Products.

® DER 642 es una resina NOVALAC de Dow Chemical.

® PD 9060 es una resina acrilica GMA de Anderson Development.

! Agregado como un desgasificador.

8 Un copolimero acrilico aditivo de flujo, aditivo anti-crater, de Solutia, Inc.

® Particulas de silice, 2 micrémetros de tamafio de particula promedio, 10 micrémetros de tamafio de particula mas
larga, de CED Process Minerals, Inc.

Los recubrimientos se pulverizaron sobre paneles de acero Bonderite 1000 y se curaron a 115,6°C durante 25 minu-
tos. Después del curado, los paneles se sometieron a un cierto nimero de ensayos convencionales en la industria
para el ensayo de recubrimientos. En la TABLA 2 se muestran los ensayos y resultados.

TABLA 2

Muestra 1

Muestra 2

Muestra 3

Muestra 4

100 frotados dobles en

Sin deterioro

Sin deterioro

Sin deterioro

Sin deterioro

MEK™
Impacto inverso/directo™ <2,26/<2,26 7,91/11,3 18,08/18,08 18,08/18,08
QUV 340 después de 400 60 — 60 60 — 20 60 — 15 60 — 15
horas™?
Aspecto™ PCl=1 PCI=7 PCI=7 PCl=6
Tiempo de gel™ 6:00 3:00 3:00 3:00

1000 horas en niebla salina
100F™

2 mm de desliza-
miento

<1 mm de desli-
zamiento

<1 mm de desli-
zamiento

<1 mm de desli-
zamiento

1000 horas en condiciones
hdmedas 100F®

<1 mm de desli-
zamiento

<1 mm de desli-
zamiento

<1 mm de desli-
zamiento

<1 mm de desli-
zamiento

Estabilidad del polvo (produc-
tos quimicos)*

6:00

3:00

3:00

3:00

™ Procedimiento Recomendado #8 del Powder Coatings Institute ("PCI”). (“Sin deterioro” significa que el recubri-
miento esta completamente curado.)

1 ASTM D2794 (Intervalo <2,26 N.m a 18,08 N.m; 18,08 N.m = completa flexibilidad.)

12 ASTM D4587 (resultados reportados en lecturas tomadas con brillo a 20° inicialmente — después de 400 horas de

exposicion QUV.)

'3 patrones visuales del PCI (Intervalo 1 a 10, siendo 10 el mas suave.)

 Procedimiento Recomendado #6 del PCI (tiempo de gel reportado en minutos:segundos.)

5 ASTM B117 (<1 mm = sin efecto por la niebla salina.)

16 ASTM B1735 (<1 mm de deslizamiento = sin efecto por la humedad.)

" Procedimiento Recomendado #1 del PCI a 32°C (estabilidad reportada en minutos:segundos.)
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Los resultados de la TABLA 2 confirman que pueden curarse una diversidad de resinas epoxi/hidroxi a baja tempera-
tura de acuerdo con la presente invencion. La muestra acrilica (Muestra 1) se comporté como seria de esperar en el
ensayo de impacto y QUV, es decir, no bien al principio y muy bien al final. Los epoxis Bisfenol A que tienen funcio-
nalidad hidroxi (Muestras 3 y 4) se comportan especialmente bien con la presente invencion, proporcionado el valor
mas alto de resistencia al impacto, resistencia a la humedad y niebla salina, y resistencia quimica; aunque los resul-
tados de QUV fueron mas bajos que con las otras muestras, lo cual seria de esperar con este tipo de resina. Un
experto en la técnica podria elegir la resina apropiada en base a las cualidades deseadas del recubrimiento curado,
usando los presentes catalizadores para efectuar el curado a bajas temperaturas.

Ejemplo 4 (Ejemplo comparativo)

La Muestra 3 preparada tal como se ha descrito anteriormente, se ensay6 para determinar su estabilidad usando
técnicas convencionales tal como se ha expuesto anteriormente. La estabilidad de la Muestra 3 se compar6 igual-
mente con la estabilidad de la Muestra 5, preparada de la misma manera que la Muestra 3, excepto usando tres
gramos de 2-metil imidazol como el catalizador, en lugar del catalizador preparado de acuerdo con el Ejemplo 1.
Igualmente, se compard una resina poliepéxido convencional curada con un poliéster acido (PCF 80147, comercial-
mente disponible de PPG Industries, Inc.). Los recubrimientos se aplicaron tal como se ha descrito en el Ejemplo 2.
Sin embargo, el producto comercialmente disponible se curé a temperatura superior (162,8°C) comparada con los
115,6°C para la Muestra 3 y la Muestra 5.

TABLA 3
PCF 80147 Muestra 3 Muestra 5
Estabilidad mecanica después de una semana a 32°C Excelente Excelente Excelente
Estabilidad quimica:
Gel inicial @ 145°C 4:00 3:00 1:30
Gel después de una semana @ 32°C 4:00 3:00 40
100 frotados dobles en MEK Sin deterioro | Sin deterioro | Sin deterioro

Los ensayos de estabilidad quimica y de estabilidad mecéanica fueron idénticos, y se llevaron a cabo colocando el
polvo de libre fluidez, virgen, en un vaso cerrado y depositando el vaso en un bafio de agua calentado (Procedimien-
to Recomendado #1 del PCI, tal como se ha descrito en la TABLA 2). Después de una semana, las muestras se
evaluaron para determinar la estabilidad mecanica usando un ranking visual. Un polvo de libre fluidez es excelente;
el ranking convencionalmente usado en la industria es el siguiente: excelente > bueno >pastoso > grumoso > fundi-
do > sinterizado. Todas las muestras tenian una excelente estabilidad mecanica.

Después del ranking visual para determinar la estabilidad mecanica, se tomaron los tiempos de gel del polvo enveje-
cido de acuerdo con el Procedimiento Recomendado #6 del PCI con el fin de evaluar la estabilidad quimica del re-
cubrimiento en polvo. Un tiempo de gel mas lento se traduce en un aumento en el peso molecular. Un recubrimiento
en polvo no debe tener aumento en el peso molecular durante el almacenamiento. Tal como se muestra en la TA-
BLA 3, Gnicamente la Muestra 5 (catalizador de 2-metil imidazol) mostro aumento; el producto comercial y el produc-
to de la presente invencién no aumentaron con el tiempo.

El curado en disolvente (100 frotados dobles en MEK — Procedimiento Recomendado #8 del PCI) se us6 como una
indicacion del curado de la pelicula. Cuando una pelicula tiene excelente resistencia al disolvente, esto en una indi-
cacion de que se ha producido un completo curado. La Muestra 3 de la presente invencién experimentd un completo
curado al igual que las otras muestras ensayadas.

De acuerdo con ello, la composicién de curado a baja temperatura de la presente invencion se comporté igual al
producto de curado a alta temperatura comercialmente disponible usando reticulantes convencionales y se comportd
mejor que una muestra que usa un agente de curado a baja temperatura fuera del &mbito de la presente invencion.

Ejemplo 5 (de acuerdo con la invencidn)

La Muestra 6 se prepar6 combinando los ingredientes mostrados en la TABLA 4 de acuerdo con el Ejemplo 3. La
Muestra 6 se us6 para recubrir paneles y se ensay6, igualmente tal como se ha descrito en el Ejemplo 3.
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TABLA 4
Muestra 6
ALBESTER 3110™ 352 g
CRYLCOAT 290" 48 ¢
TGIC® 135 g
URAFLOW B 49
TiO, 2149
W-10 BARYTES™ 58 g
RESIFLOW PL-200 89
Producto del Ejemplo 1 209
Tiempo de gel a 145°C 0:55
100 frotados dobles en MEK Sin deterioro

8 Poliéster funcional hidroxilo, peso equivalente de OH = 190, comercialmente disponible de Eastman Chemical
Company.

9 poligster funcional hidroxilo, peso equivalente de OH = 1870, comercialmente disponible de UCB Chemical.
%0 Resina funcional epoxi-isocianurato de triglicidilo, comercialmente disponible de Vantico, Inc.

21 Carga de sulfato de bario, comercialmente disponible de Mountain Minerals.

La Muestra 6 combina dos resinas que contienen hidroxi con una resina epoxi y el catalizador de la presente inven-
cion. De nuevo, la resistencia quimica fue excelente. El tiempo de gel fue de nuevo rapido a 55 segundos, sobre una
placa de gel a 145°C. Ademas, el compuesto cur6 después de un horneado durante 25 minutos a 121°C, lo cual es
menor que los productos quimicos hibridos de epoxi convencionales.

Ejemplo 6 (Ejemplo Comparativo)

La Muestra 7 se preparé combinando los ingredientes mostrados en la TABLA 5 de acuerdo con el Ejemplo 3. La
Muestra 7 se us6 para recubrir paneles y se ensay6, igualmente tal como se ha descrito en el Ejemplo 3.

TABLA 5
Muestra 7
SILRES 604~ 500 g
URAFLOW B 3,69
RESIFLOW PL-200 7,39
Polvo mate 542DG*° 59
TiO, 200 g
Producto del Ejemplo 1 59
Tiempo de gel a 145°C 1:05
100 frotados dobles en MEK Sin deterioro
“? Resina de siloxano, comercialmente disponible de Wacker-Chemie GMBH.
= Agente desgasificante, comercialmente disponible de Micro Powders.

11




ES 2376 895 T3

La Muestra 7 usa una resina de siloxano conjuntamente con el catalizador de la presente invencion. De nuevo, la
resistencia quimica fue excelente. El tiempo de gel fue de 65 segundos sobre una placa de gel a 145°C, con Unica-
mente 1 por ciento de catalizador sobre la resina. Ademas, la composicion cur6 después de un horneado durante 25
minutos a 149°C, proporcionando una pelicula curada que no muestra deterioro después de 100 frotados dobles en

MEK.
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REIVINDICACIONES
1. Una composicion en polvo curable que comprende:

(a) al menos un material que tiene la estructura de Férmula (I):

o
(Y)a—Ry;—2 —JI\N }m
H
b 0

i
Rs
)

en la que R; es un radical organico que tiene 6 a 25 atomos de carbono; cada Rz es independientemente un
grupo hidrocarburo multivalente que tiene 1 a 20 &tomos de carbono; Y es

Rj

—MN—R,

cada R3 y R4 es independientemente grupos alquilo o arilo que tienen 1 a 8 atomos de carbono; cada Z es
independientemente oxigeno o nitrégeno; Rs esta ausente cuando Z es oxigeno y Rs es hidrégeno, un gru-
po alquilo o arilo que tiene 1 a 20 atomos de carbono, o (Y)a-R2- cuando Z es nitrégeno; a es al menos 1; b
esla3;y

(b) una resina epoxi/hidroxilo que estd comprendida por al menos una resina epoxi y al menos una resina
hidroxi que han sido combinadas, en la que la resina hidroxi esta seleccionada entre poliésteres, poliéteres,
poliuretanos y acrilicos con hidroxilo funcionales.

2. La composicién en polvo curable de la reivindicacion 1, en la que dicha composicion cura a una temperatura de
entre 80°C y 125°C.

3. La composicién en polvo curable de la reivindicacion 2, en la que dicha composicién cura a una temperatura de
entre 105°C y 120°C.

4. La composicion en polvo curable de la reivindicacion 1, en la que dicha composicion cura a una temperatura supe-
rior a 125°C.

5. La composicion en polvo curable de la reivindicacion 1, en la que Z es nitrégeno, y Rs es hidrégeno.

6. La composicion en polvo curable de la reivindicacién 5, en la que R; es 1,3,3-trimetilciclohexilmetileno o 1,1,3,3-
tetrametilciclohexileno.

7. La composicion en polvo curable de la reivindicacién 5, en la que Rz es n-propileno.
8. La composicion en polvo curable de la reivindicacion 5, en la que Rz y R4 son metilo.

9. La composicion en polvo curable de la reivindicacién 1, en la que el componente (a) comprende ademas un com-
puesto que contiene hidrégeno acido.

10. La composicion en polvo curable de la reivindicacién 9, en la que el compuesto que contiene hidrégeno acido es
un compuesto fendlico.

11. La composicién en polvo curable de la reivindicacion 10, en la que el compuesto fendlico es un polifenol.
12. La composicién en polvo curable de la reivindicacion 11, en la que el polifenol es bis(4-hidroxifenil)-2,2-propano.

13. La composicién en polvo curable de la reivindicaciéon 1, en la que (a) esta presente en una cantidad que varia
desde 0,5 hasta 10 por ciento en peso, y (b) esta presente en una cantidad que varia desde 20 hasta 90 por ciento
en peso, estando basado el por ciento en peso en el peso total de la composicion.

14. La composicion en polvo curable de la reivindicacion 13, en la que (a) esta presente en una cantidad que varia
desde 3 hasta 5 por ciento en peso, y (b) esta presente en una cantidad que varia desde 30 hasta 60 por ciento en
peso, estando basado el por ciento en peso en el peso total de la composicion.

15. Un procedimiento para el recubrimiento de un substrato que comprende:
(a) la aplicacion a dicho substrato de la composicion en polvo de la reivindicacion 1; y

13



10

15

20

ES 2376 895 T3

(b) el curado de dicha composicion.

16. El procedimiento de la reivindicacién 15, en el que dicha composicion se cura a una temperatura de entre 80°C y
125°C.

17. Un substrato recubierto de acuerdo con el procedimiento de la reivindicacion 15.

18. El substrato de la reivindicacién 17, en el que dicho substrato comprende un polimero termoplastico, un polimero
termoestable, cartdn, papel, madera, tablero aglomerado, tablero de fibras de densidad media y/o metal.

19. La composicién en polvo curable de la reivindicacion 1, en la que Rz es alquileno.
20. La composicion en polvo curable de la reivindicacién 1, en la que R3 y R4 son alquilo.

21. Una capa de recubrimiento curable que comprende la composicion curada de la reivindicacion 1, en la que la
resina que contiene epoxi/hidroxi ha reaccionado entre si durante el curado y dicho curado tiene lugar en la ausencia
de un reticulante adicional.

22. Un procedimiento para la iniciacion del auto-curado de una combinacion de al menos una resina epoxi y al me-
nos una resina hidroxi, que comprende la adicién a una composicion que comprende dicha resina(s) de un cataliza-

dor que tiene la estructura:
0
(Y)a—‘Rz_“"‘Z "JI\N }Fﬁ
! H
Rs b
m

en la que R; es un radical organico que tiene 6 a 25 atomos de carbono; cada R, es independientemente un grupo
hidrocarburo multivalente que tiene 1 a 20 a&tomos de carbono; Y es

Rj

—MN—R,

cada Rs y R4 es independientemente grupos alquilo o arilo que tienen 1 a 8 atomos de carbono; cada Z es indepen-
dientemente oxigeno o nitr6geno; Rs esta ausente cuando Z es oxigeno y Rs es hidrogeno, un grupo alquilo o arilo
que tiene 1 a 20 atomos de carbono, o (Y)a-R2- cuando Z es nitrégeno; a es almenos 1; bes 1 a 3.

23. El procedimiento de la reivindicacion 22, en el que dicho catalizador comprende ademas un compuesto que
contiene hidrégeno acido.
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