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(57) Resumo: COMPOSICAO DE RESINA DE POLIESTER. Uma
composi¢ado de endurecimento util em um sistema de resina de duas
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COMPOSICAO DE RESINA DE POLIESTER

CAMPO DA INVENCAO

A invencdo atual refere-se a resinas de poliéster
e ao seu uso em camadas basicas de tinta, cargas de enchi-
mento, adesivos e massas de calafetagem, que sdo utilizadas
em reparos de superficie e acabamentos de superficie para
substratos metdlicos e plasticos em equipamentos e veiculos,
tais como automdédveis, barcos, veiculos agricélés e aéreos, e
équipamento industrial.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

Tradicionalmente, os mercados de reparos de poli-
éster tém utilizado processos bem definidos na area de repa-
ros de estragos. As resinas de poliéster ndo saturadas, as
tintas béasicas, cargas, adesivos, ou massas de calafetagem
sdo utilizadas para recuperarem e reformarem areas danifica-
das. Para facilidade de entendimento, o termo "resina" sera
utilizado na descricdo que se segue; no entanto, deve ser
entendido que o termo inclui resinas e pré-polimeros curados
(resinas néo'curadas) e tintas béasicas, cargas, adesivoé e
massas de calafetagem. O método para a catdlise e aplicacgdo
da resina é tanto uma arte como uma ciéncia. Isto é devido
em parte & quantidade muito pequena de endurecedor de perd-
xido (catalisador) que é utilizado para curar as quantidades
muito maiores de resina insaturada de poliéster de forma a-
propriada. O nivel 6timo de perdéxido requerido para curar a
resina, geralmente é ém torno de 1 a 3 partes por 100 partes
da resina por peso. A resina e o perdxido sdo embalados em

recipientes separados, tipicamente em uma lata grande para a
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carga (8 oz. a 55 gal.) (227 gramas a 208 litros), e um tubo
pequeno para o catalisador de perodxido (0,25 oz. a 4 oz.)

(7 a 113 gramas).

O usuario coloca uma quantidade varidvel de resina

dentro de um recipiente ou sobre uma tabua de mistura, e a-

diciona o catalisador de perdxido, essencialmente estimando

a quantidade correta para a catélise apropriada. As conse-
qiiéncias da catdlise ndo apropriada da resina incluem a per-
da da adesdo ao substrato, superficie n&o curada (pegajosa),
guebra da resina devido a geracgao excessiva de calor, migra-
cado de compostos organicos ndo curados da resina para o re-
vestimento subseqiiente, resultando em perda de cor do reves-
timentos de topo, vaporizag¢do do material ndo curado na pre-
senca da energia de ultravioleta ou térmica da luz do sol ou
sistemas de cozimento da tinta, resultando em fbrmagéo de
bolhas e em outros danos no revestimento de topo, assim como
outros problemas que poderdo requerer a remogado e a substi-
tuicdo do reparo.

Tem sido dificil criar um catalisador de peréiido
com uma proporcdo de mistura mails razoavel para as resinas
nio saturadas de poliéster. Os perdxidos standard de benzoi-
la e cetonas utilizam plastificantes, como ftalatos, como
veiculos. Os ftalatos sdo ndo reativos e representam até
cerca de 50% dos catalisadores de perdxido em uso comercial.
A natureza ndo reativa do veiculo ndo afeta adversamente o
desempenho da cura em niveis de 1,5 a 3 partes por 100 par-
tes de resina ndo saturada, mas niveis acima de 5 partes por

100 partes podem interromper a cura.
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Permanece a necessidade na arte de uma composic¢ao
de resina de poliéster que apresente uma relagcdo de mistura
mais homogénea entre os componentes de resina e de catalisa-
dor.

RESUMO DA INVENCAO

A invencdo atual atende a esta necessidade, atra-
vés da apresentacdo de uma composicdo de endurecimento util

em um sistema de resina de duas partes. A composigdo de en-

durecimento inclui um veiculo reativo e um catalisador de

peréxido. De preferéncia, a composigao de endurecimento tem
uma vida de prateleira de mais de seis meses.

Outro aspecto da ihvengéo é um sistema de resina
de poliéster em duas partes. A composigdo de resina de poli-
éster em duas partes inclui: uma composigao de endurecimen-
to, incluindo um veiculo reativo e um catalisador de perdxi-
do; e uma  composicdo de resina, incluindo um polimero reati-
vo, um mondémero reativo, ou combinacgdes dos mesmos. Outra
vez, de‘preferéncia, a composicdo de endurecimento tem uma
vida de prateleira de mais de seis meses.

Outro aspecto da invengdo €& um.método de producgdo
de uma composicdo de resina de poliéster. O método inclui: a
producdo de uma composigdo de endurecimento, incluindo: um
veiculo reativo e um catalisador de perdxido; a produgao de
uma composigao de resina inclﬁindo: um polimero reativo, um
moﬁémero reativo, ou combinagdes dos mesmos,~onde a relacao
de volume entre a composicdo de endurecimento e o volume da
composigdo de resina é em torno de 1:10 a cerca de 1:1; e a

mistura da composicdo de endurecimento e da composigao de
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resina em uma proporcdo volumétrica em torno de 1:10 a cerca
de 1:1 para formar a composigdo de resina de poliéster.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

A invencdo atual envolve uma camada basica, resi-
na, carga, adesivo, ou massa de calafetagem de poliéster que
pode ser aplicada em substratos metalicos, tais como ago la-
minado, acg¢o galvanizado e aluminio, assim como em substratos
plasticos, tais como poliésteres, poliuretanas, poliolefi-
nas, compostos de moldagem de chapas (SMC), e compostos de
moldagem em grande volume (BMC) .

O objetivo era identificar um veiculo para o cata-
lisador que n&o reagira com O catalisador, e que pode ser
estabilizado na presenga'de peréxidos, e que sera uﬁ compos-—
to reativo no sistema através da reticulacgdo efetiva com o
poliéster insaturado, mantendo uma .cura integfal. A solugao
ideal para o problema do veiculo seria um material que ja é
parte do sistema insaturado de poliéster. O material deve
ter uma viscosidade razoavel, de forma que seja pratico para
aplicagéb e mistura. Além disso, ele deve ser estdvel na
presenca de perdéxidos por periodos longoé, como mais de seis
meses, ou mais de um ano, ou mais longo.

A invencdo atual envolve o uso de um veiculo rea-
tivo, ao invés de um veiculo ndo reativo, como plastifican-
tes de ftalatos. O uso de um veiculo reativo aumenta grande-
mente o desafio de .estabilizacdo da mistura. Ele serda um
componente reativo no sistema, mas pode sef estabilizado na
presenca somente do catalisador. De preferéncia, o veiculo

reativo é uma resina de poliéster insaturada ndo diluida de
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baixa viscosidade. O poliéster insaturado deve ter um peso
molecular suficientemente baixo de forma que a viscosidade
seja pratica na auséncia de um diluente reativo. Geralmente,

a viscosidade é menor do que cerca de 10.000 cps. A maior

_parte dos poliésteres insaturados sdo s6lidos na temperatura

ambiente em um estado ndo diluido. No entanto, os poliésté—
res insaturados designados para a dispersdo de pigmentos tém
peso molecular muito baixo.

Exemplos incluem poliésteres insaturados com base
em fumarato ou com base em maleato ndo diluidos, de baixa
viscosidade. Eles podem ser estabilizados efetivamente na

presenca de perdxidos de cetona e de benzoila para a vida de

‘prateleira desejada. Quando combinados com as resinas que

sdo suficientemente diluidas com diluente reativo, eles a-
presentam uma cura integral com um nivel de dispersdao de ca-
talisador de até cerca de 100 partes por 100 partes de fesi—
na ou carga por peso.

A habilidade de medir com precisdo a proporgao de
mistura entre o catalisador e a resinas reduzird ou elimina-
ra os problemas mais comuns associados com O uso de produtos
de reparo de poliéster insaturados, e aumentara o vélor do
produto para o usuario.

A invencdo envolve o uso de catalisadores de perd-

'xido dispersados em um veiculo reativo, como poliésteres in-

saturados nao diluidos de baixo peso molecular, para serem
utilizados como o lado endurecedor para um sistema de resina

em duas partes.

Poliésteres insaturados ndo diluidos que sdo ade-
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guados incluem, mas ndo sdo limitados a, poliésteres com ba-
se em acido dicarboxilico alifatico insaturado de cadeia
curta. Os poliésteres com base em acido dicarboxilico alifa-
tico insaturado de cadeia curta adequados incluem, mas nao
sio limitados a, maleatos e fumaratos, com uma viscosidade
na faixa de cerca de 100 a cerca de 10.000 cps, geralmente,
em torno de 100 a cerca de 2000.

Os catalisadores de perdxido adequados incluem,
mas nao sio limitados a peréxidos de cetona, hidroperdxidos
de cumila, peréxidbs de benzoila, peroxiésteres, peroxiace-

tais, e peroxidicarbonatos. Peréxidos de cetona adequados

‘incluem, mas nao sao limitados a, peréxido de metil etil ce-

tona, perdxido de 2,4-pentadiona, perdxido de metil isobutil
cetona, perdéxido de acetil acetona, peré%ido de ciclo- exa-
nona.

O lado endurecedor também pode incluir cargas,
tais como talcos, carbonatos, pigmentos, modificadores de
reologia, microesferas, agentes de umidificagdo e de disper-
sdo de pigmentos,'parafinas, e reforcos de fibra.

O lado da resina do sistema pode incluir um poli-
mero reativo, ou um mondmero, ou uma combinagdo dos dois. Os
polimeros reativos adequados incluem, mas nao séovlimitados
a, poliésteres insaturados, ésteres vinilicos, epoxi- poli-
éster hibrido e sistemas de acrilato-poliéster que sdo poli-
merizados através de um mecanismo de radical livre. Mondme-
ros adequados incluem, mas ndo sao limitadoé a, vestireno,
vinil tolueno, outros mondémeros de metil estireno, metil me-

tacrilato, e outros mondémeros de acrilato.
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0 lado da resina também pode incluir cargas, tais
como talcos, carbonatos, pigmentos, modificadores de reolo-
gia, microesferas, agentes de umidificacdo e dispersdo de
pigmentos, parafinas, e reforcos de fibras.

As cargas podem incluir o lado endurecedor e o la-
do da resina, de forma gque o volume das duas composigles se-
ja aproximadamente o mesmo. A relagdo entre o volume do lado
endurecedor e o volume do lado da resina geralmente & em
torno de 1:10 a cerca de 1:1, tipicamente em torno de 1:10 a
cerca de 1:2. Com a relacdo volumétrica nesta faixa, €& muito
mais facil produzir-se uma quantidade correta de endurecedor.
para a quantidade de resina utilizada, eliminandb—se o tra-
balho de estimativa do sistema da arte anterior.

O controle do volume de cada lado permitird o uso
de um aplicador de tubo de mistura, por exemplo, um tubo de
mistura com barril duplo. O aplicador do tubo de mistura de
barril duplo tém a composigdo endurecedora em um lado e a
composicdo de resina no outro lado. O pist&o administra a
composicdo endurecedora e a composigao de resina nas quanti-
dades apropriadas, de forma que elas possam ser misturadas e
aplicadas.

Para que a invengdo possa ser mais rapidamente en-
tendida, ¢é feita referéncia aos exemplos seguintes que se
destinam a ilustrar a invencdo, mas ndo limitam o escopo da
mesma.

Exemplo 1

0 lado endurecedor (dispersdo de perdxido) do sis—

tema foi preparado utilizando-se velculos reativos diferen-
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tes: 1 - maleato de dipropileno glicol de cadeia curta (DPG)
que é ndo diluido com mondmero; 2 - mondémero de dipentaeri-
tritol pentacrilato; e 3 - diglicidil éter bisfenol A.

Foram utilizadas duas solucdes de perdxido de me-
til etil cetona com oxigénid a 9% ativo (1 e 2), assim como
uma pasta de perédxido de benzoila a 50% (3).

Foi também testado um antioxidante, 2,6-di-

terciario-butil-n,n-dimetilamino-para-cresol (1).

Matéria-prima A B C D E F
Veiculo reativo 1 85,7 79,0 62,8 62,7
Veiculo reativo 2 53,2 | 53,2
Veiculo reativo 3 18,8 |18,8| 14,8 14,8

Peréxido 1 14,3 21,0 22,4 22,4
Peréxido 2 28,0
Perdéxido 3 28,0
Antioxidante 1 ' 0,02
Total 100 100 100 100 100 100
Estabilidade de >1200 |>1200 >7 >20 | >1200 | >1200
Prateleira (dias)

Amostras mantidas na temperatura ambiente.

Todos os valores 'sd3o representativos de percenta-
gem por peso.

O uso de mondmero de acrilato (formulagbes C e D)
rompeu a estabilidade da mistura com ambos os perdéxidos de

benzoila e de metil etil cetona. O perdéxido de cetona era

estavel no poliéster insaturado ndo diluido de baixa visco-

sidade para uma vida de prateleira de mais de trés anos, na

auséncia de antioxidantes ou estabilizantes adicionais.
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Exemplo 2
Foi feito um estudo para se determinar a estabili-
dade do perdéxido de benzoila no maleato de cadeia curta DPG

que é nado diluido com mondémero (veiculo reativo 1l). Foi tam-

bém testado um antioxidante adicional, 2,6-di-terciario-
butii—para—cresol (BHT) (2) .
Matéria-prima A B C D
Veiculo reativo 1 90,0 90,0 90,0 90,0
Perdxido 3 10,0 10,0 10,0 10,0
Antioxidante 2 1,7*107° 1,7*107° |
Antioxidante 1 1,5%107° | 1,5%1073
Total 100 100 100' 100
Estabilidade de Prate- 96 69 >240 62
leira (dias)

Amostras mantidas na temperatura ambiente.

Todos os valores representativos de percentagem

por peso.

Conforme o esperado, o controle (Formulacao D) ti-

nha a menor estabilidade, com estabilidade aumentada gquando
foram adicionados antioxidantes. A combinagdo de dois antio-
xidantes (Formulacdo C) mostrou resultados excelentes. Base-
ado neste teste, era possivel que o sistema de perbéxido de
benzoila pudesse ser estabilizado com sucesso por periodos
préoximos de 1 ano e possivelmente mais longos.

Exemplo 3

Este teste fol designado para testar o efeito de
microesferas de borosilicato de barrilha como uma carga na

composicdo endurecedora. O uso de microesferas de vidro per
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mitiu aumentos volumétricos grandes na composigdo endurece-

dora, em relacdo a composigdo de resina do sistema em duas

partes.

Matéria-prima A B C D E F
Veiculo reativo 1|73,7]66,6 66,6 66,6 66,6 66,6
Microesferas 115,8 16,7 16,7 16,7 16,7 16,7
Catalisador 3 10,5 | 16,7 16,7 16,7 16,7 16,7
Soln 1,4 NQ 1,5*10-3 | 1,5*10-3
Antioxidante 2 2,5*10-3| 2,5*10-3 | 5,0*10-3 [5,0*10-3
Antioxidante 1 1,5*10-3| 1,5*10-3 | 1,5*10-3 |1,5*10-3
Total 100 | 100 100 100 100 100
Estabilidade de >90 | >90 >90 >90 >90 >90
Prateleira (dias)
5
Amostras mantidas na temperatura ambiente.
Todos os valores representativos de percentagem
por peso.

Os resultados mostram que o perdxido poderia ser

10 estabilizado na resina de poliéster insaturada de baixa vis-

cosidade e ndo diluida na presenca de cargas como microesfe-

ras.

Exemplo 4

S3do mostradas formulacdes tipicas de amostras para

15 proporcdes diferentes de misturas
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Composigdo da resina 1:10 1:4 1:2 1:1

Resina de poliéster 43,74 35,23 28,28 24,33
estirenada insaturada

Mondmero 8,75 12,92 16,06 17,92

Graxa 0,07 0,07 0,07 0,07

Acido tetraidroftali- 1,94 1,88 1,81 1,77

co

Ti02 2,43 2,35 2,26 2,21

Modificador de reolo- 0,49 0,47 0,45 0,44
gia
Microtalco 13,37 12,92 12,44 12,16
Carbonato de céalcio 12,15 11,75 11,34 11,06
Microesferas 8,51 5,87 4,52 1,66
Composicdo endurecedora

Veiculo reativo 4,86 11,74 16,97 19,91
Microesferas 1,22 2,35 3,39 6,08
Peréxido de benzoila (50%) 2,43 2,35 2,26 2,21
Antioxidante 2 0,01 0,02 0,03 0,04
Antioxidante 1 0,03 0,08 0,12 0,14
Total 100,0 100,0 100,0 100,0

Todos os valores sdo representativos de percenta-

gem por peso

A invencdo tendo sido descrita em detalhes, atra-

vés de referéncia a realizagdes especificas da mesma,

ficaré

aparente que sdo possiveis modificacbes e variacdes sem se

afastarem do escopo da invengdo definido nas reivindicacgdes

anexas. Mais especificamente, apesar de serem identificados

agqui alguns aspectos da invengdo atual, como sendo preferi-

dos ou especialmente vantajosos, considera-se que a invengao

atual ndo é necessariamente limitada a estes aspectos prefe-

ridos da invencgéo.
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REIVINDICACOES

1. Composicdo endurecedora 0til em um sistema de
resina de duas partes, CARACTERIZADA pelo.fato de consistir
essencialmente de:

um veiculo reativo composto de um poliéster insa-
turado nao diluido;

um catalisador de perdxido; e

opcionalmente, pelo menos uma carga.

2. Composicdo endurecedora, de acordo com a rei-
vindicacdo 1, CARACTERIZADA pelo fato da composigdo endure-
cedora ter uma,vida de prateleira de mais de seis meses.

| 3. Composicdo endurecedora, de acordo com a rei-
vindicacdo 1, CARACTERIZADA pelo fato do poliéster insatura-
do nido diluido ser composto de um poliéster com base em aci-
do dicarboxilico alifatico insaturado de.cadeia curta.

4. Composigéo endurecedora, de acordo com a rei-
vindicagéd 3, CARACTERIZADA pelo fato do poliéster com base
em acido dicarboxilico alifatico insaturado de cadeia curta
ser composto de um poliéster com base em maleato ou um poli-
éster com base em fumarato.

5. Composicdo endurecedora, de acordo com a rei-
vindicagéo 4, CARACTERIZADA pelo fato do poliéster com base
em maleato ou do poliéster com base em fumarato ter uma vis-
cosidade em uma faixa de cerca de 100 a cerca de 10.000 cps.

6. Composigdo endurecedora, de acordo com a rei-
vindicacdo 1, CARACTERIZADA pelo fato do catalisador de pe-
réxido ser escolhido de perdxido de cetona, hidroperdxido de

cumila, perdéxido de dibenzoila, peroxiésteres, peroxiace-
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tais, e peroxidicarbonatos.

7. Composigdo endurecedora, de acordo com a rei-
vindicacdo 6, CARACTERIZADA pelo fato do catalisador de pe-
réxido ser o perdxido de cetona, escolhido de perdéxido de
metil etil cetona, perdxido de 2,4-pentadiona, perodxido de
metil isobutil cetona, perdxido de acetil acetona, peréxido
de cicloexanona.

8. Composicdo endurecedora, de acordo com a rei-
vindicacdo 1, CARACTERIZADA pelo fato de pelo menos uma car-
ga ser escolhida de talcos, carbonatos, pigmentos, modifica-
dores de reologia, microesferas, agentes de umidificacao e
dispersdo de pigmentos, parafinas, reforcos de fibras, ou

combinacdes dos mesmos.



Pt 0643009 -2

RESUMO

“COMPOSIGAO DE RESINA DE POLIESTER”

Uma composicdo de endurecimento Util em um sistema
de resina de duas partes. A composigdo de endurecimento in-
clui um veiculo reativo e um Catalisador de peréxido. A com-
posicdo de endurecimento pode ter uma vida de prateleira de
mais de seis meses. Sé&o também apresentados um sistemé de
resina de poliéster em duas partes e um método para a produ-

cdo de uma composicdo de resina de poliéster.
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