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@ Pulverfrmige Polyurethaniacke.

@ Gegenstand sind pulverfdrmige Polyurethanlacke aus
hydroxyigruppenhalitigen Polyestern, Polyacrylaten oder
. Epoxidharzen und -Caprolactam- biockierten Polyisocyana-
ten, wobei als Polyisocyanatkomponente das Triisocyanatoi-
" socyanurat des 3-Isocyanatomethyi- 3,5,5- trimethyicyctohe-
xylisocyanat und gegebenenfalls Oligomere zusammen mit
. | MONOMerem 3-Isocyanatomethyl- 3,5,5- trimethyicyclohexy-
i <, lisocyanat eingesetzt wird. :
' : Besonders vorteilhaft wird das in situ hergestelite 1socy-
K w‘ anat/isocyanurat - Gemisch direkt eingesetzt.
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Pulverfdrmige Polyurethanlacke

Es ist bereits bekannt, Pulverlacke aus hydroxylgruppenhaltigen
Pélyestern, Polyacrylaten und Epoxidharzep und Polyisocyanaten,
deren Isocyanatgruppen blockiert sind, auf dem Lacksektor zur
elektrostatischen Applizierung durch Bespritzen oder Bespriihen
der Substrate und nachfolgende Hirtung anzuwenden.

Als Blockierungsmittel fiir die Isocyanatgruppen hat sich mach
schlechten Erfahrungen mit Phenol im Hinblick auf die Geruchs-
bel¥dstigung und Blasenbildung insbesondere &~Caprolactam
durchgesetzt (DT-0S 19 57 483{.

Als Polyisocyanat wird wegen einer Reihe von Vorteilen inshe-
sondere 3-Isocyanatomethyl-3,5,5-trimethylcyclohexylisocyanat,
im folgenden IPDI genannt,, eingesetzt (DT-AS 21 05 777).

Polyurethan-Pulverlacke auf Basis von mit 'C-Caprolactam-
blockiertem IPDI zeichnen sich gegeniiber Polyurethanpulver-
lacken auf anderer Polyisocyanatbasis insbesondere durch gute
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Wetterstabilitédt, Verlaufeigenschaften und Thermostabilitdt aus.

Sie haben aber den Nachteil - wverglichen z.B. mit Epoxidharzpulvern -
daB die H&rtungsbedingungen, d.h, die H3rtungstemperatur und die
Hidrtungszeit, relativ hoch liegen.

Es hat nicht an Versuchen gefehlt, diese Nachteile abzubauen,
2.B. durch Zusatz von die Hértungszeiten reduzierenden Kataly-
satoren. Wegen technologischer Nachteile konnten sich derartige
Vorschldge nicht durchsetzen.

Verglichen mit den Epoxidharzpulverlacken, aber auch anderen,
ist bei den Polyurethanen das Gewichtsverhdltnis von  Harz
(Polyester) zu Hdrter deutlich auf die Seite des Harters hin
verschoben. Diese Tatsache belastet nicht nur die Wirtschaft—
lichkeit von Pulverlacken auf Basis dieser Harzgruppe, sondern
erfordert eine spezielle Einstellung seitens der Produktions-
betriebe auf diese Verhdltnisse. . ' ' |

Diesen Nachteilen kann man auf zweierlei Weise begegnen. Da im
Falle dieser Harzgruppe ein stdchiometrisches Verhdltnis von
Harz/Hirter fiir die Einstellung des optimalen Eigenschaftsbildes
erforderlich ist, 188t sich theoretisch das Verhaltnis
Harz/Hirter zugunsten des Harzes dadurch verschieben, daB8 man
versucht, den Gehalt an verngtzenden Isocyanatgruppen zu erhdhen
und/oder den Gehalt an OH-Gruppen auf der Harzseite zu reduzieren.
Beschreitet man den ersten Weg, so stellt man fest, daB auf
der Basis der heute verwendeten Isocyanat-Urethanhdrter eine
Erhdhung der NCO-Konzentration im Hirter die Lagerstabilitét
der fertigen Pulverlacke stark negativ beeinflu8t. Die Redu-
zierung der OH-Zahl der Polyolkomponente des Polyesters fiihrt

»
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gewonnlich zu einer Verringerung der Funktionalitdt der Polyol-
komponente. Dadurch stellt sich eine Schwiche solcher Lacke
bezliglich der Chemikalienbestdndigkeit ein, die wﬁnschens—
werterweise durch eine hdhere Funktionalitat von der Hdrterseite
ausgeglichen werden sollte.

Es wurde nun {liberras hund gefunden, daB Pulverlacke aus einer-
seits hydroxylgruppenha*tigen,‘makromolekularen Verbindungen,

wie Polyestern, Poulyacrylaten und Epoxidharzen, _und E-Capro-
lactam-blockierten Folyisocyanaten die obengenahnten ﬁachteile
‘nicht oder in sehr abgeschwidchter Form besitzen, wenn sie als
Polyisocyanat das Tr;;aopyanatoisocyanurat aus ‘3- Isocyanatomethyl-
-3,5,5-trimethylcyclohexylisocyanat und gegebenenfalls Oligomere
Zzusammen mit monomerem 3- Isocyanatomethyl 3,5, 5~trimethylcyclo—
hexyllsocyanat enthalten.

Geggnstand dér Erfindung sind'daher pulveffﬁrmigé Pulyurethan-
lacke aus hydroxylgruppenhaltigen Polyestern, Polyacrylaten

oder Epoxidharzen und £-Caprolactam-blockierten Polyisocyanaten
.'als Hdrtungskomponente, dadurch gekennzeichnet, daB als Poly-
isocyanatkomponente das Triisocyanatoisocyanurat des 3- Isocyanato-
methyl -3,5, 5-trimethylcyclohexylisocyanat und gegebenenfalls
Oligomere zusammen mit monomerem 3- Isocyanatomethyl 3 5,5~tri-
methylcyclohexyllsoyyanat eingésetzt w;rd._ N
Dieses aliphatische Triisocyanatisocyanurat kaﬁn néch dem Ver-
fahren der DT-0S 23 25 826 hergestellt werden. Ein weiter ge-
eigneter Trimerisierungskatalysator ist auch in DT-0S 26 44 684
beschrieben. Die Trimerisierung kann in Substanz oder in inerten
Ldsungsmitteln vorgenommen werden. Zur Durchfihrung des Tri-
merisierungsverfahrens ist es wgsentlich, die Reaktion bei einem
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bestimmten NCO-Gehalt der Mischung abzubrechem,und zwar vor-
zugsweise dann, wenn 30 - 60 % der NCO-Gruppen unter Trimeri- -
sierung reagiert haben. Das nicht umgesetzte Isocyanat wird
dann durch Nnnschichtaestill,aéion vom Triisocyanurat abgetrennt.
Das so zuglingliche Triisocyanatoisocyanurat wird im Gemisch mit
isocyanuratfreiem Diisocyanat zur Bloekierung mit £ -Caprolactam
eingesetzt. Der Zusatz des isocyanuratfreien Diisocyanats ge-
stattet auf einfache Weise die Eigenschaften der Verfahrens-
produkte, insbesondere ihren SChnelzpunkt in gewiinschter Weise
zu variiercn. '

Es ist besonders vorteilhaft,in situ hergestelltes Triisocyanatoiso-
cyanuratgemisch, das u.,a. noch andere Oligomere des Diisocyanats '
enthalten kann, direkt mit §-Caprolactam im Gemisch mit dem
monomeren Diisocyanat einzusetzen.

Der Ej.nsatz von Triisocyanatoisocyanurat und Diisocyanat erfolgt
im Gewichtsverh¥ltnis von etwa 80:20 bis 30:70.

Auch das nicht vollsti¥ndig mit §-Caprolactam blockierte Iso-
cyanuratgruppen aufweisende Dijsocyanat ist zur Herstellung der
erfind\mgsgodlen pulverfzmigen tUberzugsmittel geeignet, jedoch
darf nicht mahr als eine Ilecyanatgmm pro Molekil frei vor-
liegen, da spmst bereits bc!n Vermischen der Xomponenten Ver-
netzung c_iatrttt- ;

Die zu vemdinden hydroxylgruppenhalitigen Verbindungen ent-
halten als wesentliche Bestandteile einkendensiert:

1. cyclische -Polycarboat&ﬁ:on, wie Phthalsiure, Isophthal-
siure, Terephthalslure, Bsnzol-1, 3,5-tricarbonsiure, Tri-
mellithsiureanhydrid, Dimethylterephthalat (DMT); )
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2. DLiole, z.B. Glykol, 1,2-Propandiol, 1,3 Butandiol,
1,4-Butandioi, 2,2-Dimethylpropandiol, Hexandiol-1,6,
4,4'-Dihydroxydicyclohexylpropan-2,2, Cyclohexandiol,
Didthylenglykol und bisdthoxyliertes 4,4'-Dihydroxy-
diphenyl-2, 2-propan, 1,4-Dihydroxymethylcyclohexan;

3. Polyole, wie Glycerin, Hexantriol, Pentaerythrit, Tri-
methylolpropan, Trimethyloldthan.

AntelilmdBig kdnnen die Polyester auch monofunktionelle Carbon-
sduren, z.B. Benzoesdure, sowie acyclische Polycarbons&duren,
wie Adipins&dure, 2,4,4~- (2,2,4)-Trimethyladipinsdure, Sebacin-
sdure, Dodecandicarbonsdure. Die Polyester werden in an sich
bekannter Weise durch Verestern oder Umestern, gegebenenfalls
in Gegenwart Ublicher Katalysatoren, hergestellt, wobei durch
geeignete Wahl des COOH/OH-Verhdltnisses Endprodukte erhalten
werden, deren Hydroxylzahl zwischen etwa 40 und 240, bevorzugt
zwischen etwa 40 und etwa 150, liegt.

Die Erweichungstemperaturen der Polyester milssen so niedrig
liegen, daB sie sich bei Temperaturen zwischen etwa 70°C

und 120°C mit den zur Herstellung der erfindungsgemidfen Uber-
zugsmittel notwendigen Zusdtzen verarbeiten lassen. Die Er-
weichungspunkte miissen andererseits so hoch liegen, daB die

aus den Polyestern gewonneneﬂ etfindungsgem&Ben tberzugsmittel
zu nicht klumpenden, frei flieBenden Pulvern mit einer Teilchen-
grBe von etwa 20 bis etwa 120 p vermahlen werden konnen.

Die erfindungsgemidBen Uberzugsmittel k&nnen in geeigneten
Mischaggregaten, z.B. in Rihrkesseln oder Mischschnecken, her-
gestellt werden. Auch iibliche Zuschlagstoffe, wie Pigmente,
Verlaufmittel, Weichmacher, Fiillstoffe und Katalysatoren, konnen
ebenfalls in einfacher Weise ohne Verwendung von L¥sungsmitteln

-6 -
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zugesetzt werden. Die pulverfSrmigen Uberzugsmittel lassen

sich leicht in Uiblicher Weise, d4.h. z.B. in einem Wirbelbett
oder durch elektrostatisches Aufspriithen, verarbeiten; durch
Erhitzen auf‘Temperaturen oberhalb etwa 150°C, vorzugsweise
zwischen etwa 160 und 200°C, werden Uberziige mit hervorragenden
'Eigenschaften erhalten. ' '

Die technischen Vorteile der erfindungsgemddSen Pulverlécke

aus hydroxylgxuppenhaltigen Harzen und €-Caprolactam-blockierten,
Isocyanuratstrukturen enthaltenden Polyisocyanaten gegentiiber

dem Stand der Technik sind folgende:

1. HSherer Gehalt an NCO-Gruppen bei vergleichbarer oder
verbesserter Lagerstabilitét;

2. Erhdhung der Vernetzungsdichte im gehdrteten Polyurethan
und damit bessere Anpassung an Polyole mit niedriger
OH-Zahl; '

. Reduzierung der Hidrtungszeiten;

4, Reduzierung der minimal notwendigen Hidrtungstemperaturen.
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Beispiele

A. Herstellung der_ Polyester

A-1 6,75 Mol (1323 g) Dimethylterephthalat, 2,25 Mol
(373,5 g) Terephthalsdure, 6 Mol (624 g) 2,2-Dimethyl-
propandiol-1,3, 1 Mol (134 g) Trimethylolpropan und
3,0 Mol (432 g) 1,4-Dimethylolcyclohexan wurden in
einem 5 1 Glaskolben zusammengegeben und mit Hilfe
eines” Ulbades erwdrmt. Nachdem die Stoffe zum gr8Bten
Teil aufgeschmolzen waren, wurde bei einer Temperatur
von 160°C 0,1 Gew.-% Dibutylzinnoxid als Veresterungs-
katalysator zugesetzt. Innerhalb von 3 h wurde die
Sumpftemperatur langsam auf 185°C erhht. Die weitere
Temperaturerhhung auf maximal 230°C Sumpftemperatur
erfolgte innerhalb von weiteren 8 h, wobei die Aufheiz-
geschwindigkeit sich an der Methanol-/ Wasserabscheidung
orientierte. Der Polyester wurde anschlieBend auf
ca. 210°C abgekiihlt und durch Evakuierung bei ca. 1 mm Hg
weitgehend von fliichtigen Anteilen befreit,., Wihrend der
gesamten Kondensationszeit wurde das Sumpfprodukt wer-
halten geritihrt. Ein Stickstoffstrom von ca. 30 1/h sorgte
flir die bessere Austragung von Methanol und Wasser.

Physikalische und chemische Daten:

OH-Zahl 48 mg KOH/g

Sdurezahl - 3,5 mg KOH/g
Schmelzpunkt {Kofler) 85 - 88°C
Glasumwandlungstemperatur/DTA 52 - 62°C
Viskositdt bei 160°C ca. 70000 cst.



0000798

-8 -

A-2 9 Mol (1746 g) Dimethylterephthalat, 4 Mol (416 g)
2,2-Dimethylpropandiol-1,3, 3,75 Mol (540 g) 1,4-Di-
methylolcyclohexan und 2,5 Mol (335 g) Trimethylolpropan
wurden,wie in A-1 beschrieben, unter der katalytischen
Einwirkung von 0,05 Gew.% Dibutylzinnoxid der Veresterung
unterworfen. Die erste Methanolabspaltung trat bei ca.
170°C Sumpftemperatur auf. Die Umesterung war nach
ca. 14 h abgéschlossen, wobei bei einer maximalen
Temperatur in der SchluBSphase von 220°C umgeestert wurde.

Nach der Vakuumbehandlung (siehe A-1) und dem Abkiihlen
wurden die folgenden chemischen und physikalischen
Daten ermittelt

OH-Zahl ' 100 mg KOH/g
Sélurezahl ' . {1 mg KOH/g
Schmelzpunkt (Kofler) . -~ 85 = 91°C
Glasumwandlungstemperatur/DTA -4,2 - 54°C

Viskositdt bei 160°C ca. 19000 cSt.

" B. Herstellung des_Triisocyanatoisocyanurat/Isocyanat-Gemisches

B-1 100 Gew.-Teile 3-Isocyanatomethyl-3,5,5-trimethylcyclo-
hexylisocyanat wurden mit 0,75 Gew.-Teilen Tri&dthyl-
amin, 0,5 Gew.-Teilen Xthylenimin versetzt und auf
60°C erwirmt. Nach 3 h setzte die Trimerisierung unter
Wdrmeentwicklung ein. Durch geeignete Kilhlungwurde die
Temperatur des Reaktionsmediums auf maximal 105°C ge-
halten. Nach 75 min betrug die Temperatur des Reaktions-
mediums wieder 60°C. Der NCO-Gehalt betrug 28,5 %. Dieses
Gemisch aus trimerisiertem und monomerem IPDI wurde
einer Aufarbeitung in einem Diinnschichtverdampfer unter
worfen. Das weitgehend von monomerem IPDI befreite Oli-
gomerengemisch wies einen NCO-Gehalt von 18,0 % auf und
enthielt noch 1 % monomeres IPDI. '
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100 Gew.-Teile 3~-Isocyanatomethyl-3,5,5-trimethyl-
cyclohexylisocyanat wurden mit 0,5 Gew.-Teilen eines
Katalysatorsystems aus 2 Gew.-Teilen Propylenoxid-1,2
und 1 Gew.-Teil 1,4-Diazabicyclooctan-(2,2,2) 3 h bei
120°C erhitzt. Wihrend dieser Zeit fiel der NCO-Gehalt
von 37,8 % (100 % IPDI) auf 28,4 % (50 & IPDI-Umsatz).
Zur Desaktivierung des Katalysators wurde das Reaktions-
gemisch auf 40°C abgekithlt und bei dieser Temperatur
1/2 h mit Stickstoff gestrippt. Dabei verdnderte sich
der NCO-Gehalt des Reaktionsgemisches noch geringfiigig
auf 28,2 %.

100 Gew.-Teile IPDI wurden mit 0,75 Gew.-Teilen eines
Katalysatorsystems aus 2 Gew.-Teilen Propylenoxid und

1 Gew.-Teil 1,4-Diazabicyclooctan-(2,2,2) 2 h bei 120°C
erhitzt. In dieser Zeit fiel der NCO-Gehalt von 37,8 §
auf 29,4 %. Zur Desaktivierung des Katalysators wurde
bei 120°C und 30 Torr 15 Minuten evakuiert. Wihrend
dieser Zeit verdnderte sich der NCO-Gehalt des Reaktions-
gemisches auf 27 %.

C. Blockierte_ Isocyanatkomponente

In einem 2 1 Planschliffkolben wurde das feste trimeri-
sierte 3—Isocyanatométhyl-3,5,S-trimethylcycloh.qdhxr
cyanat nach B-1 bei Temperaturen von 110 - 120°C in
monomerem IPDI unter Rihren geldst. Die Lisung wurde
anschlieBend auf :75°C abgekiihlt und das geschmolzene
€-Caprolactam zugégeben. Innerhalb von 10 Minuten stieg
die Temperatur im Reaktionsmedium auf ca. 150°C durch
die exotherme Additionsreaktion an. Nachdem die Temperatur
auf ca. 110°C abgefallen war, wurde zur Vervollstindigung
der Reaktion noch 1 h bei 100 - 110°C getempert.

- 10 -
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Die Zusammensetzung und die chemischen und physikalischen
Daten der H&drter (blockierte Polyisocyanate) C=-1.1 und
C-1.2 sind in der Tabelle 1 zusémmengefaBt.

Tabelle 1

Zusammensetzung, chemische und physikalische Daten verschiedener
€-Caprolactam blockierter Isocyanathirter auf Basis von IPDI und
Isocyanurat (C-1.1 und C-1.2) ’

Hirter C-1.1} 19,8 & 40,4 &
Hirter C-1.2|37.2% 16,8% 46,0 % 17,1% .0,6 3  66= 75°C 34-54°C

Zusammensetzung chemische und physikalische Daten

IPI Iso- &Capro- |lat.NCO- freier Schmelz- Glasum-

cyanurat lactam Gehalt NCO-Geh. punkt — wandl.-
(Kofler) %EES

39,8 & 14,8 ¢ 0,4 % 105-117°C 54-77°Q .

Zu jeweils 100 Gew.-Teilen des nach B-2 und B-3 herge-
stellten Isocyanatoisocyanurat-Gemisches wurden bei 100°C

76,5 bzw. 72,6 Gew.-Teile £-Caprolactam portionsweise so
zugegeben, daB die Reaktionstemperatur nicht iiber
120°C anstieg. Zur Vervollstindigung der Reaktionwurde
das Reaktionsgemisch noch 2 h bei 120°C gehalten.

Die Zusammensetzung und die chemischen und physikalischen
Daten der Harter;c-2.1 und C-2.2 sind in der

zusammengefaBt.

- 11 -
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Tabelle 2
Zusammensetzung, chemische und physikalische Daten verschiedener

€-Caprolactam blockierter Isocyanathéirter auf Basis von IPDI

und Isocyanurat (C-2.1 und C-2.2)

Hirter C-2.1 | 24,8 % 33,7% 41,5 % 15,4 % 0,5% 85-92°C 46-60°C

Zusamrensetzung chemische und physikalische Daten
IPDI Iso~ €-Capro- {lat.NCO- freier Schmelz- Glasum-
cyanurat lactam Gehalt NCO-Geh. punkt wandl .
(Kofler) tem—
(DTA)

. {(nach B-3)
Hirter C-2.2 | 29,7 % 27,0 % 43,3 & 16,08 0,7 % 78-83°C 44-55°C
(nach B-2) :
C-3 - Vergleich

12 Mpl (2664 g) monomeres IPDI und 6 Mol Disthylenglykol
(636 g) wurden in einem geeigneten Rilhrkolben gemischt
und langsam auf ca. 70°C erwdrmt. Bei dieser Temperatur
setzte unter erheblicher Widrmetdnung die Addition des
Isocyanates an das Diol ein. Das ReaktionsgefdB wurde
wdhrend der Addition im Eisbad gekilhlt, so da8 die
Temperatur des Reaktionsgemisches nur auf ca. 100°C an-
stieg. AnschlieBend wurde noch 2 h beil 100°C zur Vervoll-
stindigung der Reaktion nachgeheizt. Der NCO-Gehalt
betrug dann 15,1 %&.

Nun wurde auf 80°:C.abgekﬂh1t und die dem Gehalt an Iso-
cyanat st8chiometrische Menge &-Caprolactam zugegeben.
Durch die ebenfalls exotherme Reaktion stieg die Tempera-
tur auf 105°C an. Die hochviskose Schmelze wurde noch 5 h
bei 100°C nachbehandelt und dann auf Raumtemperatur abge-
kithlt. Der nahezu farblose Feststoff hatte einen Erwei-~
chungspunkt von 83°C und einen NCO-Gehalt von 0,3 %

-12 -
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Beispiel 1 - Polyurethan-Pulverlacke

Die Herstellung des Pulverlackes erfolgte in der dem Stand der
Technik entsprechenden Weise. Sie soll deshalb nur kurz be-
schrieben werden.

Die Zusammensetzung entsprach der folgenden Rezeptur:

52,5 % Polyester A-1
12,4 % Hirter C-2.1
34,6 % WeiBpigment, Tioz, Kronos RN 57 P
0,5 % lackvertrédgliches Polyacrylat, Acronal 4 F

Zuerst wurde ein Masterbatch des Verlaufmittels im Polyester her-
gestellt. Masterbatch, Polyester, Hirter und Pigment wurden in
einem Feststoffmischer innig vermengt und anschlieBend bei einer
Massetemperatur von 95 - 100°C extrudiert. Die erstarrte Schmelze
wurde auf eine KorngrdBSe €100 p gemahlen; und der Pulverlack
elektrostatisch auf 1 mm Stahlpriifbleche appliziert.

Die Lacke wurden unter verschiedenen Hirtungsbedingungen einge-
brannt und nach 24 h einer lacktechnischen Abpriifung unterworfen.

' Bei dieser Art von Systemen ist die Elastizitdt, die meBtechnisch
durch die Erichsentiefung erfaBt wird, ein guter Parameter fiir
die Beurteilung des Grades der Aush&rtung.

Tabelle 3 - Priifergebnisse der Pulverlacke Beispiel 1
Hértungs- SD HK GS KS GG, GG,y GGg, ET
bedingung

80 ~ 68 61 97 10,4
80 68 61 98 10,8
80 67 60 97 11,2
80 65 60 96 9,4

200°c, 20' | 50-70 183
15*' | 50-60 183
12' | 50-60 187
10' | 50-60 185

o O O ©

- 13 -
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Hirtungs- Sh HK GS KS GG
bedingung

20 GG GG ET"

45 60

180°C, 30' |70-80 182 0 60 69 60 94 11,1
25' | 60-70 190 0 80 71 58 96 11,7
20' | 70-80 192 0 50 71 58 97 11,6
15' | 70-80 197 0 60 51 59 97 8,0
10" | 60-80 195 0 40 61 60 96 1,9 5
170°c, 30' [ 60-70 187 0 50 60 61 97 8,7 s
20' {60-70 188 0 40 60 61 95 5,1 |
§§;§g;§;_g ~ Vergleichsbeispiel

. Ip._diesem Beispiel werden zwei Polyurethan-Pulverlacke beschrieben. f‘
Die Ergebnisse machen die Unterschiede zwischen den erfinduﬂgs;”ﬁ
gemaBen Lacken und den Uberziigen auf der Basis da:stamnahnE&nﬁ—
addukte deutlich.

Mit der im Beispiel 1 beschriebenen Technologie wurden Pulverlagke
der folgenden Rezepturen hergestellt und auf 1 mm Stahlblechen
appliziert. .

Rezeptur I ~ Vergleich:

38,0 % Polyester A-2
27,5 % Hirter C-3
34,0 ¢ WeiBSpigment, Tioz, Kronos RN 57 P
0,5 % lackvertrdgliches Polyacrylat, Acronal ¢ F

'Rezeptur II - Erfindung

44,1 % Polyester A-2
22,0 % Hirter C-2.1
33,4 % WeiSpigment, Ti0,, Kronos RN 57 P
0,5 % lackvertrdgliches Polyacrylat, Acronal 4 F

- 14 -
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Tabelle 4 - Priifergebnisse des Pulverlackes Beispiel 2,
Rezeptur I (Vergleich) '

Hidrtungs- SD HK GS KS GG GG GG ET
bedingung 20 45 60
200°C, 20' | 40-60 185 0 60 59 56 83 8,1
15° 40-60 189 0 70 62 54 84 4,0
12° 50-60 183 0 70 53 55 "84 5,3
10! 50-60 184 0 60 57 56 85 3,5
8! 50-60 184 0 30 55 55 86 2,5
180°c, 30°' 60-70 189 0 70 66 59 84 4,1
25" 60-70 197 0 50 64 55 . 92 3,0
20! 60-80 188 0 40 53 55 91 1,7
15°¢ 50-70 194 0 40 67 52 89 1,8
10° 50-70 194 0 20 58 55 91 0,5
170°C, 30°' 40-60 - 183 0 50 55. 56 90 2,5
20 50-70 185 0 10 56 58 89 0,5
Tabelle 5 Priifergebnisse des Pulverlackes Beispiel 2,
Rezeptur II (Erfindung)
Hiartungs- SD HK GS . KS GG GG GG
bedingung O 20 45 60
200°c, 20! 50-60 194 0 80 70 57 95 10,1
15° 50-70 196 0 50 76 57 97 7,5
12! 50-70 198 : 0 50 59 58 97 6,8
10' 50-60 195 0 70 72 59 95 9,7
8' | 50-60 190 O 70 70 58 94 10,1
180°Cc, 30' 60-70 197 0 60 74 59 82 6,8
25' 60-70 206 0 50 77 58 78 7.8 |
20° 60-70 204 0 40 - 73 59 80 5,8-8,6
15° 50-70 208 0 30 73 59 83 5,5
10" 60-70 205 0 10 78 60 85 1.0
170°C, 30' 60-70 200 0 30 75 59 85 5,0-10,0
20°' 60-80 205 0 20 75 58 88 3,0
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Beispiel 3 - Polyurethan-Pulverlack

.  une W o -

Mit der in Beispiel 1 beschriebenen Technologie wurde ein

Polyurethan-Pulverlack der nachstehenden Formulierung herge-
stellt, auf 1 mm Stahlblech appliziert und unter verschiedenen
Bedingungen gehédrtet.

Rezeptur: 45,3 % Polyester A-2
20,2 % H&arter C~-1.2
34,0 & WeiBpigment, Tioz, Kronos RN 57 P
0,5 8 lackvertrédgliches Polyacrylat, Acronal 4 F
Tabelle 6 - Priifergebnisse des Pulverlackes Beispiel 3
H&r?ungs— SD HK GS KS GG20 GG45 GG60 ET
bedingung
200°c, 15' 50-60 190 0 80 75 62 99 9,7
12 50-66 190 0 80 76 61 98 10,041
10’ 50-60 186 0 50 75 61 99 7,0-9,
8! 50-60 189 0 60 75 61 __99 310-6.0
180°c, 20 50-60 202 0 70 85 61 95 9,1
15° 506-60 195 0 40 83 60 99 4,5
12! 50-60 195 O 20 83 60 929 0,8
10! 50-60 196 0 20 77 62 99 0,7
170°Cc, 30 50-60 195 0 80 79 59 98 7,0-9,7
20" | 50-60 196 0 70 78 58 97 7,0
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Beigpiel 4 - Klarlack

100 Gew.-Teile des Polyesters A-2 wurden mit 46,8 Gew.-Teilen
des mit € -Caprolactam blockierten Isocyanat-isocyanurat-
Gemisches des IPDI, hergestellt nach C-2.2, und 0,73 Gew.-Teilen
€ilikondl in der Schmelze bei Temperaturen von 120 - 1460°C mit
cinem Intensivrithrer homogenisiert. Nach dem Erkalten wurde die
hcmogene Schmelze gebrochen und anschlieBend mit einexr Stift-
miilile auf eine Korngr&Be {100 p gemahlen. Das so hergestellte
EKlarlack~Pulver wurde mit einer elektrischen Pulverspritzanlage
bei 60 kv auf mit Zinkphosphat geprimerte Eisenbleche appliziert .
und in einem Umlufttrockenschrank bei Temperaturen zwischen
180 und 200°C eingebrannt.

Tabeile 7 - Priifergebnisse des Klarlackes Beispiel 4
ddrtungs- SD . HK HB ET . GS Imp.
bedingung - rev.
200°c, 15° 30-50 204 125 10,2 0 282
1%0°Cc, 20° 40-60 200 125 ° 10,0 O »82

15! 30-50 198 111 9,5 0 282
i._:1,”"‘-;0°C, 20° 40-60 195 125 9,8 0 282
Bzispiel 5 - Klarlack

Der Polyester A-2 wurde mit dem in C-2.1 beschriebenen Hirter
in #quivalenter Menge umgesetzt und, wie in Beispiel 4
beschrieben, hergestellt.

Rezeptur: 100,00 Gew.-Teile Polyester A-2

" 48,00 Gew.-Teile blockiertes isocyanat-
isocyanurat nach C-2.1

0,74 Gew.-Teile Silikondl OL

- 57 -
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Der Klarlack wurde, wie in Beispiel 4 beschrieben, appliziert
und im Umlufttrockenschrank zwischen 180 und 200°C eingebrannt.

Tabelle 8 - Priifergebnisse des Klarlackes Beispiel 5
Hirtungs- SD HK HB ET GS Imp.
bedingungen ’ rev.
200°c, 15 35-50 202 111 10,4 0 282
190°c, 20° 35-60 200 125 10,2 0 82

15" 30-50 199 125 9,9 0 282
180°Cc, 20" 40-55 197 125 9,7 0 »82

- BErkldrung der

SD
HK
HB
GS
KS
ET
GG
Imp.rev.

st. _Wi

in den Tabellen 3 - 8 benutzten Abkiirzungen

Schichtstdrke in um

Hirte nach K6nig in sec '(DIN 53 157)
Hirte nath Buchholz (DIN 53 153)
Gitterschnitt (DIN 53 151)

= Kugelschiag in inch-1lb

Tiefung nach Erichsen in mm (DIN 53 156)
Glanz nach Gardner (ASTM-D-523)

Impact reverse in inch°*lb
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Pulverfdrmige Polyurethanlacke

—— e o S o e v e Sl - e - —

Fulverf8rmige Polyurethanlacke aus hydroxylgruppenhaltigen
Talyestern, Pdlyacrylateh oder Epoxidharzen und &-Caprolactam-
kicckierten Polyisocyanaten, dadurch gekenn -
zeichnet, daB8 als Polyisocyanatkomponente das Triiso- -
cganatoisocyanufat des 3-Isocyanatomethyl-3,5,5~-trimethyl-
¢yclohexylisocyanat und gegebenenfalls Oligomere zusammen mit
I suomerem 3-Isocyanatomethyl-3,5,S-trimethy1éyc10hexyliso-
cvanat'eingesetzt wird.
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