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(67) Resumo: COMPOSICAO DE ADESIVO APLICADO POR
FUSAO, PROCESSO PARA A PREPARACAO DO MESMO E
ARTIGO ADESIVO. E descrita uma composicdo de adesivo aplicado
por fusdo que compreende 30% a 90% em peso de amido, 20% a 50%
em peso de um plastificante que nao agua, e 1 % a 30% em peso de
acidos organicos. A composicao da invengdo admite adicionalmente
proporcdes em peso de 2,5% a 15% de agua, 1% a 50% de um ou
varios polimeros sintéticos ou naturais, 0,05% a 9% de 4&cidos
inorganicos, 05% a 15% de agentes de processo, agentes
estabilizantes em concentracdo de até 10%, surfactantes em
concentragdo de até 5% em peso, cargas minerais até10% em peso e
aditivos diversos entre 0,1% e 10% em peso. O processo de
preparagdo do adesivo é realizado em uma sé etapa e compreende
misturar alguns ou todos os componentes desejados para a
composigdo em um misturador, em temperaturas entre 90 e 180°C,
obtendo o adesivo sob forma de pelete ou outra forma qualquer. O
artigo adesivo obtido & util para a colagem de varios materiais.
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COMPOSIQAO DE ADESIVO APLICADO POR FUSAO, PROCESSO

PARA A PREPARAGAO DO MESMO E ARTIGO ADESIVO
CAMPO DA INVENGCAO

A presente invengdo pertence ao campo dos adesivos
termoplasticos aplicados por fusdo ou do tipo hot melt, mais
especificamente, aos adesivos hot melt biodegradaveis a base de amido,
polimeros termoplasticos sintéticos, plastificantes e aditivos de processo.
FUNDAMENTOS DA INVENGAO

Adesivos do tipo cola quente ou hot melt sdo materiais sélidos a
temperatura ambiente isentos de solventes ou compostos volateis, que
quando aquecidos fluem podendo ser aplicados como material liquido
Viscoso e que ao se remover o calor e com o consequente resfriamento,
retornam ao estado sdélido mantendo as superficies unidas coladas.
Tradicionalmente, os adesivos hot melt sdo baseados em materiais
sintéticos derivados do petréleo como polipropileno, polietileno, cera de
polietileno, cera microcristalina, copolimeros de etileno e acetato de
vinila, entre outros. Esses materiais ndo sdo biodegradaveis e sao
produzidos quase que exclusivamente por materiais ndo renovaveis.

Os adesivos aplicados a quente sdo adesivos termofundiveis
aplicados por meio de dispositivos como pistolas, os quais sdo dotados
de sistema de aquecimento e bico aplicador. Sendo esses adesivos em
geral produzidos com misturas de polimeros sintéticos, comumente
poliolefinas, essas misturas apresentam baixo ponto de fusdo e elevado
poder adesivo, podendo ser aplicadas por meio de dispositivos simples,
conforme citado nas patentes U.S. 3.849.353; US 4.299.745; US |
4.460.728.

De um modo geral os adesivos do tipo hot melt sdo produzidos
com polimeros tais como copolimero de etileno vinil acetato (EVA),

polietileno, polipropileno, poliamidas, poliésteres, misturas desses
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polimeros e aditivos como agentes plastificantes, ceras de origem
petroquimica e natural e agentes oxidantes. Vide a este respeito as
patentes U.S. 3.849.353; US 4.460.728 e U.S. 4.299.745. Essas misturas
sao misturas termoplasticas, portanto sélidas a temperatura ambiente,
mas que ao serem aquecidas fundem e adquirem capacidade adesiva. A
viscosidade dessas misturas na temperatura de aplicagao varia
tipicamente de 40000 a 200000 cps. A temperatura de aplicagao pode
variar também de 100 a 200°C, sendo os materiais classificados segundo
a sua viscosidade (baixa e elevada viscosidade) e segundo a
temperatura de aplicacdo (baixa ou elevada temperatura).

Existem diversos tipos de adesivos do tipo hot melt para uma.
grande gama de aplicagdes, desde os adesivos caseiros de baixa
temperatura (100 -120 °C) vendidos em conjunto com pistolas de
aplicagéo até adesivos industriais vendidos na forma de peletes que
processam o material de modo similar a extrus&o e/ou injecao.

A disponibilidade de adesivos hot melt biodegradaveis & limitada e
em geral tais composicoes empregam ésteres de amido com grau de
substituicdo em geral da ordem de 1,5, vide as patentes U.S. 5.434.201:
U.S. 5.498.224; U.S. 5.360.845, U.S. 5.852.080.

Composicdes a base de xarope de amido ou amido dextrinizado
(malto dextrinas) e amidos modificados por hidrolise quimica ou
enzimatica séo objeto da patente U.S. 6.846.502 B1, onde o grau de
substituicdo, DS, € o numero médio de sitios de unidades de
anidroglucose onde ha um substituinte, sendo que o nimero maximo de
substituicao é 3.

Adesivos hot melt a base de polilactideos e amido também s3o
descritos, porém apresentam custos maiores devido ao maior custo dos
polilactideos, vide a patente U.S. 5.312.850.
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S&o descritos também adesivos hot melt para uso alimenticio a
base de amido, plastificantes em quantidades relativamente grandes, e
outros componentes como acido ascoérbico e acidos poliacéticos,
conforme a patente U.S. 6.846.502.

A patente U.S. 5.454.862 descreve uma mistura hot melt composta
de amido e uréia e um agente plastificante como propileno glicol ou
glicerol, contudo nenhuma modificagdo quimica é sugerida para o amido,
o que limita as possibilidades de alteragao de propriedades deste.

A patente U.S. 5.312.850 descreve uma mistura hot melt baseada
em poli(acido latico) ou polilactideo onde o amido é adicionado como
componente modificador secundario.

Outra patente que envolve o uso de amido em misturas hot melt é
a U.S. 6.846.502 B1, contudo nesse caso o material preferencial é o
amido modificado como xarope de amido e malto dextrina.

O amido natural ndao modificado se apresenta na forma de
granulos que séo constituidos basicamente de dois polimeros, a amilose
e amilopectina, que s&o polissacarideos formados por unidades
repetitivas de B-D-glicopiranose ligadas por ligacées a-1,4. A amilose é
essencialmente linear enquanto que a amilopectina é ramificada.

O grénulo de amido € insoliivel em agua fria em funcao das fortes
interacGes existentes entre as cadeias poliméricas devido as ligagdes
hidrogénio. Sendo assim, o granulo de amido seco apresenta uma
temperatura de fusdo muito elevada e acima do seu ponto de
decomposicao térmica. Contudo é conhecido o fato de que na presenca
de compostos com capacidade de formar ligagées hidrogénio, como
agua, amoénia, alcoois, glicéi>s e sob o efeito de calor, as cadeias
poliméricas dos granulos de amido podem ser separadas para gerar uma
solugdo, um gel ou ainda um fundido. Esse processo é bem conhecido e
estudado na presenca de agua e depende da quantidade de agua
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presente, vide o artigo por Donovén, J. W. “Phase transitions of the
starch-water system, Biopolymers”, Vol. 18, pp. 263-275, 1979.

Na presenca de baixas concentracdes de agua na faixa de 10 a
40%, sob presséo e cisalhamento, pode ocorrer também a destruicao da
estrutura do granulo dando origem a um material amorfo que em
temperaturas de 90 a 180°C se comporta como um fundido. Esse
processo € conduzido em equipamentos para processamento de
plasticos como extrusoras, misturadores abertos e fechados, cilindros
aquecidos, etc.

O processamento de amido por técnicas empregadas para
plasticos, na presenca de agua ou plastificantes de elevado ponto de.
ebulicdo como glicerol ou ainda na presenca de ambos, conduziu a
novos materiais que foram patenteados para emprego como polimeros
biodegradaveis, denominados de amido desestruturado ou amido
termoplastico, vide os pedidos brasileiros P10205056-0, PI0303765-7 e
P10200174-8, patentes U.S. 4.673.438 e U.S. 5.362.777 e publicagdes.
europeias EP 400531 e EP 409781 e patentes brasileiras BR 8900211,
BR 9002601.

Esses materiais podem ser moldados por extrusido, injecao,
injecdo e sopro, termoformagem, etc.

E também conhecido o fato de que o amido pode ser
quimicamente modificado durante o processo de desestruturacdo para
dar origem a materiais com diferentes propriedades fisicas e térmicas,
vide o artigo por Carvalho, AJF., et al Carbohydrate Polymers, 62, p. 387-
390, 2005.

A modificagdo quimica do amido durante a sua desestruturacao
constitui uma alternativa muito promissora para a obtencdo de novos
materiais, com propriedades distintas do amido termoplastico nao
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modificado, além de ser muito econdmica, ja que dispensa uma etapa de
modificagcdo quimica anterior ao processo de plasticizacao.

Embora existam sistemas de adesivos do tipo hot melt a base de
amido, esses adesivos sdo em geral produzidos a partir de amido
modificado como os ésteres de amido, conforme as patentes U.S.
5.434.201; U.S. 5.360.845; U.S. 5.498.224 e U.S. 5.852.080 e de amidos
dextrinizados, objeto da patente U.S. 6.846.502, fatores que encarecem
e dificultam a sua producgéo e no caso dos primeiros pode comprometer a
sua biodegradabilidade em especial para os derivados com valores
superiores de DS.

Séo também descritos na literatura de patentes adesivos a base de
amido para aplicagéo a frio como cola em bast&o e outros, vide o pedido
brasileiro Pl 9206316-0 e a publica¢éo européia EP 9201665.

Seria, portanto, interessante que a técnica dispusesse de um
processo de preparacao de adesivo hot melt envolvendo a modificacao
quimica do amido durante a sua desestruturacédo (ou gelatinizacdo em
ambiente com privagdo de agua) na presenca de compostos hidroxilados
liquidos de elevado ponto de ebulicido por meio de extrusdo reativa,
empregando acidos organicos e inorganicos para a cisdo das cadeias de
amido e para a sua modificagio quimica.

SUMARIO DA INVENGAO

De um modo amplo, a composigéo de adesivo aplicado por fusdo a
que se refere o presente pedido compreende 30% a 90% em peso de
amido, 20% a 50% em peso (em relagao a matriz amido e plastificante)
de um plastificante que ndo agua, e 1% a 30% em peso de acidos
organicos. A composigdo da invengdo admite adicionalmente proporcées
em peso de 2,5% a 15% de agua, 1% a 50% de um ou varios polimeros
sintéticos ou naturais, 0,05% a 9% de acidos inorgéanicos, 0,5% a 15% de
agentes de processo, agentes estabilizantes em concentracdo de até
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10%, surfactantes em concentracio de até 5% em peso, cargas minerais
até 10% em peso e aditivos diversos entre 0,1 e 10% em peso.

E o processo de preparacdo da dita composicao compreende
processar em temperaturas de 90 a 180°C misturas de amido, pelo
menos um plastificante que ndo agua e pelo menos um acido organico
em equipamentos de mistura. Emulsdes de polimeros sintéticos ou
naturais, quando utilizadas, sdo adicionadas no inicio do processo ou
alternativamente em uma etapa intermediaria onde o amido ja esteja
totalmente ou parcialmente desestruturado.

Outros aditivos sdo incorporados em qualquer fase do processo.

Ainda uma alternativa & iniciar o processo com todos os materiais
adicionados.

Portanto, a presente invencdo prové uma composicao de adesivo
hot melt constituido de uma composicdo termofundente adesiva a partir
do amido nativo sem prévia modificacdo por meio de um processo em
uma unica etapa que pode ser operado de forma continua.

A presente invengéo prové ainda um processo de preparacao de
composi¢ao adesiva termofundente ou hot melt com reducao de custos
resultante do uso de equipamentos mais simples e baratos como
extrusoras de rosca simples somado ao uso de amido nao modificado no
lugar de derivados de amido mais caros e menor biodegradabilidade.

A presente invengao prové também uma composicao para adesivo
hot melt totaimente biodegradavel e derivado principalmente de materiais
de fontes renovaveis, atdxico e com elevado desempenho.

A presente invengdo prové ainda um processo de preparagao de
composicéo adesiva termofundente ou hot melt com adicao de polimeros
naturais ou sintéticos sollveis em agua ou nao, a partir respectivamente
de suas solugbes ou emulsées, facilitando assim o processo de

incorporagéo na matriz principal de amido termoplastico.
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A presente invencdo prové adicionalmente um processo de
preparagdo de composicado adesiva termofundente ou hot melt que se
constitui em aperfeicoamento técnico resultante dos ganhos em custos
de processamento, facilidade de processamento e qualidade do produto
final.

A presente invengdo prové ainda um processo de preparacao de
composicéo adesiva termofundente ou hot melt que utiliza amido nativo
sem modificagdo como componente principal de adesivos
termofundentes.

A presente invengdo prové também artigos adesivos Uteis na
colagem de papel e papelao, madeira, ceramica e outros materiais sob
forma de bastdes, peletes, fitas, fios, barras ou formatos de outras
geometrias.

DESCRIGAO DETALHADA DA INVENCAO

Um primeiro aspecto da invengdo é a composicdo adesiva
termofundente ou hot melt que utiliza amido nativo sem modificacao
como componente principal de adesivos termofundentes.

Um segundo aspecto da invengéo € o processo de preparacdo da
composigao termofundente ou hot melt.

Um terceiro aspecto é o produto obtido, ou seja, o adesivo
termofundente em forma de bastdes, peletes, fitas, fios, barras ou outros
formatos.

A presente invencdo é, pois, dirigida a uma composigcdo e
processo para a obtencéo de adesivos do tipo cola quente ou hot melt de
amido desestruturado e modificado quimicamente durante o processo de
preparagao.

Vantajosamente, uma modalidade da composicéo e processo da
presente invencdo faz uso apenas de materiais de baixo custo como o
amido nativo ndo modificado, contudo néo limitado a esse, um ou mais
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plastificantes hidroxilados como o glicerol e acidos organicos como o
acido citrico.

Alternativamente a composicdo da invengdo compreende
adicionalmente polimeros sintéticos ou naturais emulsionados,
surfactantes, agentes estabilizantes, agentes de processo, &acidos
inorganicos, agentes estabilizantes, surfactantes, cargas minerais e
aditivos diversos.

Ainda vantajosamente, o processo da invencdo envolve realizar
em uma unica etapa: j) a desestruturagdo dos granulos do amido
(destruicdo da sua estrutura cristalina para dar origem a um material
amorfo e termoplastico), i) a modificagdo quimica do amido por cisdo
macromolecular via reagéo de hidrélise acida e esterificacdo por acidos
carboxilicos organicos e Jjif) a conformacéo em bastao, tiras ou na forma
de “pelete” para uso posterior.

O controle do produto gerado ocorre por meio do controle niao sé das
matérias primas empregadas, mas também do processo de producdo e da
composicéo da mistura a ser processada.

O processo da invengao faz uso de amido nao modificado de qualquer
espécie.

O processo desenvolvido consiste na modificagdo quimica do amido
durante a desestruturagdo do mesmo (ou gelatinizacdo em ambiente com
privagéo de agua) na presenga de compostos hidroxilados liquidos de elevado
ponto de ebulicado por meio de extrusdo reativa, onde acidos organicos e
inorganicos séo empregados para a cisdo das cadeias de amido e para a
modificacdo quimica do amido.

A composicdo de adesivo aplicado por fusdo objeto da presente
invengado compreende de 30% a 90% em peso de amido, 20% a 50% em
peso de um plastificante que ndo agua, e 1% a 30% em peso de acidos

organicos.
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Ainda, a presente composicdo pode ser adicionada de 0,05% a 9%
em peso de acidos inorganicos, 2,56% a 15% em peso de agua, 1% a
50% em peso de um ou varios polimeros sintéticos ou naturais, agentes
estabilizantes em proporcao de até 10% em peso, surfactantes em
proporcao de atée 5% em peso, 0,6% a 15% em peso de agentes de
processo, até 10% em peso de cargas minerais e aditivos diversos entre
0,1% e 10% em peso. Todas as quantidades sdo expressas com base
nos materiais secos. |

Mais especificamente, a composicdo de adesivo da invencao
compreende de 40% a 70% em peso de amido, 30% a 50% em peso de
um plastificante que ndo agua, 3% a 18% em peso de acidos organicos e
se desejado 5% a 15% em peso de agua, 5% a 25% em peso de um ou
varios polimeros sintéticos ou naturais, 0,1% a 5% em peso de acidos
inorganicos, 1% a 13% de agentes de processo, até 10% em peso de
cargas minerais e entre 0,5% e 7% de aditivos diversos.

Para os propésitos da invengcdao, o amido a ser utilizado na
composicdo € selecionado dentre o amido presente em cereais ou
tubérculos, como trigo, arroz, mandioca, batata, centeio, aveia e milho com
elevado teor de amilose como os “high amylose” e milho de elevado teor de
amilopectina como o amido ceroso, sem estar limitado a estes.

Uma forma de amido util para a invengao é sob forma de granulo

isolado.
Alternativamente uma outra forma é como farinha ou cereal moido.

O amido util para a invengdo é o amido normal, nao modificado e
contém de 5% a 30% de umidade.

Os acidos organicos Uteis na composicdo da invengdo sio
selecionados dentre acido citrico, acido estearico, acido.benzoico,

férmico, latico, tartarico, salicilico e similares. Esses acidos estio em
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proporgao entre 1% e 30%, mais especificamente, entre 3% e 18% em
peso da composigao total.

Os acidos organicos sao adicionados ao amido antes do
processamento, no momento da alimentagdo ou em uma etapa
intermediaria do processamento.

Os acidos inorganicos uteis na composicao da invencao sao
selecionados dentre acido fosforico e acido sulfurico. Esses acidos estio
em proporgao entre 0,05% e 9%, mais especificamente, entre 0,1% e
5,0% em peso da composicéo total.

Os agentes de processo séo selecionados dentre acido estearico,
estearato de magnésio, estearato de calcio, 6leos e ceras de origem
vegetal ou animal selecionadas dentre cera de carnauba e cera de abelha,
parafina, ceras microcristalinas de petrdleo, 6leos vegetais hidrogenados,
gordura animal, 6leo de milho, 6leo de soja, 6leo de oliva, éleo de linhaga, dleo
de amendoim e outros dleos vegetais em geral e estdo em proporgdo desde
0,5% a 15% em peso, mais especificamente entre 1% e 13% em peso.

Cargas minerais, quando empregadas, sdao selecionadas dentre
carbonato de calcio, caulim, talco e similares. A proporgao de cargas
minerais fica em até 10% em peso em relagéo ao peso da composicao.

O plastificante que n&o agua util para a composigéo da invencao é
selecionado dentre o glicerol ou outro alcool poliidrico de elevado ponto
de ebulicdo. De um modo geral, pode ser utilizado um plastificante de
baixa ou alta massa molecular, que ndo a agua, com ponto de ebulicdo
superior a 150°C e que apresente grupos capazes de formar ligagdes
hidrogénio, os grupos sendo selecionados dentre —OH. —NH, -NH,, -
COOH.

O plastificante que n&o agua esta presente em concentragdes que

podem variar de 20% a 50% em peso em relagcdo a matriz amido mais
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plastificante. Concentragées superiores a 70% tém grande tendéncia a
provocar exsudac¢ao do plastificante e devem ser evitadas.

Os plastificantes Uteis para a invencdo sdo selecionados dentre
uréia, sorbitol, sacarose, etileno glicol, propileno glicol, dietileno glicol,
trietileno glicol, monoacetato de glicerol, diacetato de glicerol, triacetato
de glicerol, hexileno glicol, 1,4-butanodiol, 1,3 propanodiol, neopentil
glicol, etildiglicol, acetatos de sorbitol, polietileno glicol, polipropileno
glicol, poliuretana hidroxilada, poliéteres hidroxilados, poliésteres
hidroxilados, amido hidrolisado e residuos agricolas celuldsicos
oxipropilados puros ou combinados em qualquer proporcao.

O plastificante preferido é o glicerol.

O uso do glicerol representa um excelente meio de utilizagcao da
grande produgéo deste reagente decorrente da producéo de biodiesel em
larga escala no pais.

O plastificante é adicionado ao amido antes do processamento, no
momento da alimentacdo ou em uma etapa intermediaria do
processamento.

A composigédo da invengdo admite ainda a adi¢cdo de polimeros
sintéticos ou naturais a partir de suas solugées ou emulsdes aquosas
com elevada concentragdo de solidos, entre 50% e 80%, que sao
adicionadas somente apds a fase de plastificagdo do amido, portanto
diretamente ao material fundido, de modo a obter uma mistura muito
eficaz e homogénea do polimero sintético e do amido desestruturado ou
termoplastico.

A adicdo da emulsdao de polimero sintético ou natural pode
opcionalmente ser realizada diretamente na extrusora em uma zona de
entrada de liquidos. A injecéo direta da emulséo de polimero sintético ou
natural concentrado no material fundido & possivel, pois a agua também
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pode atuar como plastificante do amido, podendo ser eliminada em uma
zona de degasagem posterior da extrusora.

Em principio qualquer polimero em emulsdo pode ser incorporado
ao amido termoplastico, sendo os principais polimeros selecionados
dentre: alcool polivinilico, polivinil acetato (PVA), cloreto de polivinila
(PVC), acrilonitrila-butadieno-estireno (ABS), poliestireno (PS), estireno-
acrilonitrila (SAN), copolimeros de po'li(etileno-co-vinil acetato) (EVA),
copolimeros de poli(etileno-co-acido acrilico), copolimeros de poli(etileno-
co-etil acrilato), poliuretanas, poliuretanas hidroxiladas, poliésteres
hidroxilados, policaprolactona e copolimeros em geral com os seguintes
mondémeros ou combinagdo dos mesmos: estireno, acrilato de butila,
butadieno, cloreto de vinilideno, cloreto de vinila, etileno, metacrilato de
metila, etil acrilato, acetato de vinila, metil acrilato, acrilonitrila, polivinil
butiral, polivinil formal, puros ou combinados entre si em qualquer proporcao,
sem estar limitado a estes.

Polimeros naturais uteis para a invengio sao selecionados dentre
latex de borracha natural, dextrinas, quitosana, gelatina, colageno, zeina,
polimeros naturais modificados como acetato de celulose, butirato de celulose,
isopropionato de celulose, propionato de celulose, acetato de amido, butirato
de amido. Isopropionato de amido e propionato de amido, poli acido latico,
polihidroxibutirato, polihidroxivalerato, materiais resinosos e 6leos naturais.

Alternativamente, polimeros obtidos por outras técnicas podem ser
emulsificados para serem utilizados como emulsdo ou ainda adicionados
as outras emulsdes como modificadores.

E possivel também combinar diversas emulsdes de diferentes
polimeros para obter composigbes com dois ou mais polimeros
sintéticos.

Os polimeros podem ser empregados no estado soélido, em

emulsao ou solugao.
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A quantidade resultante de polimero sintético na composicao final
€ de 1% a 50% em peso, sendo preferencialmente de 5% a 25% em
peso.

Além do polimero disperso essas emulsées podem conter agentes
estabilizantes selecionados dentre carboximetil celulose, carboximetil
amido, alcool polivinilico e outros com concentracées de ate 10%.

A composi¢do da invencdo admite também um surfactante. O
surfactante utilizado pode ser do tipo anidnico, catiénico, ndo idnico ou
misturas destes em qualquer proporcéo, o surfactante estando presente
em propor¢bes de até 5% em peso em relagdo ao peso total da
composi¢cao

Opcionalmente parte ou toda a agua da emulsdo pode ser
substituida por outros liquidos, como alcoois, e glicéis como glicerol,
etilenoglicol e outros.

Outros aditivos como pigmentos ou corantes, agentes fungicidas,
agentes antiestaticos, agentes modificadores de odor, e quaisquer outros
componentes que visem a modificar ou adicionar caracteristicas
especificas a composicdo de adesivo da invencdo podem ser
empregados. Estes componentes podem ser adicionados em teores de
no minimo 0,1% a no maximo 10% em peso do peso total da
composicao.

O processo para a preparagdo do adesivo a base de amido
termoplastico consiste em processar em temperaturas de 90 a 180°C
misturas de amido, pelo menos um plastificante e de um ou mais acidos
organicos em misturadores fechados de batelada ou preferencialmente
em extrusoras de rosca simples. Podem ser também empregadas
extrusoras de rosca dupla e misturadores do tipo termocinético.

Os demais materiais, como emulsdes de polimeros sintéticos ou
naturais podem ser adicionados no inicio do processo ou em uma etapa
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intermediaria onde o amido j& esteja total ou parcialmente
desestruturado.

Outros aditivos podem ser incorporados em qualquer fase do
processo, dependendo de sua especificidade, mas em geral é possivel
iniciar o processo com todos os materiais adicionados, o que comprova a
grande versatilidade da presente invencéo.

Em uma preparacéo tipica, o amido nativo juntamente com um ou
mais acidos organicos € um ou mais plastificantes hidroxilados ou do
grupo da uréia e alimentado em uma extrusora de rosca simples ou de
rosca dupla, preferencialmente de rosca simples, juntamente com outras
cargas e/ou aditivos, caso sejam requeridos, tais como cargas minerais,
agentes de processo, pigmentos, etc., e processado entre 140 e 180°C
de modo que ocorram reacgdes entre o acido e o amido para dar origem a
uma massa de baixa viscosidade e adesiva quando acima de 120°C.

Opcionalmente, é adicionado um polimero sintético ou natural ou
ainda a mistura de varios polimeros em emulsao.

O perfil de temperatura para uma extrusora de rosca simples de 4
zonas de aquecimento é 120, 135, 140, 170 °C e 110°C na cabeca de
extrusao.

A eventual presenca de agua devido ao uso de emulsdes aquosas
ou oriunda dos materiais iniciais pode ser eliminada em uma zona de
degasagem.

Com o objetivo de facilitar a compreensao da presente invencao
alguns exemplos seréo fornecidos a seguir, entretanto esses exemplos
tém apenas carater demonstrativo e ndo limitativo.

Todas as quantidades apresentadas em percentual se referem a
porcentagem em peso dos materiais secos na composicéo total, exceto

nos caso onde for indicado outro critério.
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EXEMPLO 1
100 partes de amido nativo em granulos contendo 28% de amilopectina
e 22% de umidade sdo misturadas a 5 partes de acido citrico anidro e 50
partes de glicerol. Sao também adicionadas 3 partes de acido estearico. A
mistura € homogeneizada em misturador do tipo “Y” e alimentada em uma
extrusora de rosca simples de 16 mm, LD 40 com temperatura na zona de
alimentagéo de 100°C, na zona 2 120°C, zona 3 150°C e na cabeca 100°C. O
produto recuperado esta no formato de pelete, fita, fio, barra ou bastao.
EXEMPLO 2
100 partes de amido nativo em granuios contendo 28% de amilopectina
e 22% de umidade sdo misturadas a 10 partes de acido citrico anidro e 70
partes de glicerol. Sdo também adicionadas 3 partes de acido estearico. A
mistura € homogeneizada em misturador do tipo “Y” e alimentada em uma
extrusora de rosca simples de 16 mm, LD 40 com temperatura na zona de
alimentagéo de 100°C, na zona 2 120°C, zona 3 150°C e na cabega 100°C.
EXEMPLO 3
100 partes de amido nativo em granulos contendo 28% de amilopectina
e 22% de umidade sao misturadas a 15 partes de acido citrico anidro e 90
partes de glicerol. Sdo também adicionadas 3 partes de acido estearico. A
mistura € homogeneizada em misturador do tipo “Y” e alimentada em uma
extrusora de rosca simples de 16 mm, LD 40 com temperatura na zona de
alimentagéo de 100°C, na zona 2 120°C, zona 3 150°C e na cabecga 100°C.
EXEMPLO 4
100 partes de amido nativo em granulos contendo 28% de amilopectina
e 22% de umidade sdo misturadas a 15 partes de acido citrico anidro, 60
partes de glicerol e 10 partes de latex de borracha natural contendo 30% de
solidos. Sao também adicionados 3 partes de acido estearico. A mistura é
homogeneizada em misturador do tipo “Y” e alimentada em uma extrusora de
rosca simples de 16 mm, LD 40 com temperatura na zona de alimentacao de
100°C, na zona 2 120°C, zona 3 150°C e na cabeca 100°C.
Os materiais adesivos sao obtidos em forma de peletes, fitas, fios,
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barras ou bastoes.

Os adesivos produzidos s&o testados por meio de um teste de colagem
de papel Kraft e teste de temperatura de descolamento.
Teste de colagem no papel Kraft

O teste de colagem no papel Kraft é efetuado aplicando-se um pelete
fundido de aproximadamente 0,25 g do adesivo a 120°C no centro de uma tira
de papel Kraft (130 g/m?) de 5 cm X 9 cm. Uma segunda tira com a mesma
dimens&@o & colocada sobre o material na primeira e um peso de 250g é
colocado sobre as tiras. E entao efetuado um condicionamento (com solugao
saturada com K2CO3 ) em ambiente a 22-25°C com umidade relativa de 43%.
As amostras s&o condicionadas por 1 noite e por 1 semana para os testes.

.O teste é realizado por meio de descolamento a méao em um angulo de
90°.

O resultado do teste & obtido por observagdo visual da regido de
rasgamento, observando se houve rasgamento nas fibras (DF) ou se nao
ocorreu dano nas fibras do papel (DFF).

Teste de temperatura de descolamento

Para os testes de temperatura de descolamento, uma porgcdo de
aproximadamente 3 mm de didmetro aquecida a 120°C é aplicada com a ajuda
de uma pinga na parte central de tiras de Kraft xx g/m2 de 2,5 cm x 15 cm.
Sobre o papel é colocada outra tira de papel e um peso de 500 g é posicionado
sobre a regido colada. As tiras sdo colocadas em estufa a temperatura
ambiente com um peso de 100 g posicionado em uma das extremidades e a
temperatura € elevada de 15 em 15°C em intervalos de 20 minutos.

Este teste faz com que a tensdo na regido de colagem seja do tipo
cisalhante (esforgo alinhado a 180°) enquanto no teste de colagem em papel
Kraft o esforco € em um angulo de 90°.

Os resultados dos ensaios de adesao sao apresentados na Tabela 1a

seguir.
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TABELA 1
Ensaio EX. 1 EX. 2 EX. 3 EX 4 Material de referéncia
a base de EVA, PE e
APP =

Formagdo de Sim Sim Sim Sim Sim
fundido a
120°C
Colagem aol Sim Sim Parcial Sim Sim

apel Kraft *
;Ii'emperatura 130 120 100 130 130

e
descolamento

e *Dano nas fibras (DF) dano fora das fibras (DFF)

® ™**Material de referéncia comercial & base de polimeros sintéticos e

ceras.

Os resultados apresentados na Tabela 1 para os exemplos 1,2, 3 e 4

mostram que todas as composigées testadas apresentam bons resultados de

colagem. Os resultados sdo plenamente satisfatorios se comparados ao do

material comercial.
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REIVINDICACOES

1.

Composicdo de adesivo aplicado por fusdo, caracterizada por
compreender, em partes em peso, de 30% a 90% em peso de amido,
20 a 50% em peso (em relagdo a matriz amido mais plastificante)
de um plastificante que nao agua, e 1% a 30% em peso de acidos
organicos.

Composigao de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada por
compreender entre 40% a 70% em peso de amido, 30% a 50% em
peso de um plastificante que ndo agua e 3% a 18% em peso de
acidos organicos.

Composi¢ao de acordo com as reivindicagdes 1 e 2, caracterizada
por compreender adicionalmente, em partes em peso, de 0,05% a
9% de acidos inorganicos, 2,5% a 15% de agua, 1% a 50% de pelo
menos um polimero sintético ou natural, agentes estabilizantes em
proporcao de até 10%, surfactantes em proporcdo de até 5%,
agentes de processo em propor¢édo de 0,5% a 15%, entre 0,1% e
10% de aditivos e até 10% de cargas minerais.

Composicédo de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizada por
compreender, em partes em peso, 0,1% e 5% em peso de acidos
inorganicos, 5% a 15% de agua, 5% a 25% de um ou varios
polimeros sintéticos ou naturais, 1% a 13 % de agentes de
processo, até 10% de cargas minerais e de 0,5 a 7% de aditivos.
Composigao de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizada por o
amido ser amido normal, ndo modificado contendo de 5 a 30% de
umidade e presente em cereais ou tubérculos, selecionados dentre
trigo, arroz, mandioca e batata centeio, aveia e milho com elevado
teor de amilose (“high amylose”) e milho de elevado teor de

amilopectina selecionado dentre amido ceroso.

6. Composicdo de acordo com a reivindicagéo 5, caracterizada por o
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amido estar em forma de granulos.

Composigao de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizada por o
amido estar em forma de farinha ou cereal moido.

Composigéo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizada por os
acidos organicos serem selecionados dentre acido citrico, acido
estearico, acido.benzoico, férmico, latico, tartarico, salicilico e
similares.

Composigcéao de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizada por os
acidos inorganicos serem selecionados dentre acido fosforico e
acido sulfurico.

Composicao de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada por o
plastificante ser um composto que nao a agua, com ponto de
ebulicédo superior a 150°C, de baixa ou alta massa molecular, e
que apresenta grupos capazes de formar ligagdes hidrogénio,
selecionados dentre —OH. —NH, -NH,, e COOH.

Composicao de acordo com a reivindicagéo 10, caracterizada por o
plastificante ser selecionado dentre uréia, sorbitol, sacarose,
etileno glicol, propileno glicol, dietileno glicol, trietileno glicol,
monoacetato de glicerol, diacetato de glicerol, triacetato de glicerol,
hexileno glicol, 1,4-butanodiol, 1,3 propanodiol, neopentil glicol,
etildiglicol, acetatos de sorbitol, polietileno glicol, polipropileno
glicol, poliuretana hidroxilada, poliéteres hidroxilados, poliésteres
hidroxilados, amido hidrolisado e residuos agricolas celulésicos
oxipropilados puros ou combinados em qualquer proporgao.
Composicao de acordo com a reivindicagao 10, caracterizada por o
plastificante ser o glicerol.

Composigéao de acordo com a reivindicacao 3, caracterizada por o
polimero sintético ser selecionado dentre alcool polivinilico, polivinil
acetato (PVA), cloreto de polivinila (PVC), acrilonitrila-butadieno-
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estireno (ABS), poliestireno (PS), estireno-acrilonitrila (SAN),
copolimeros de poli(etileno-co-vinil acetato) (EVA), copolimeros de
poli(etileno-co-acido acrilico), copolimeros de poli(etileno-co-etil
acrilato), poliuretanas, poliuretanas hidroxiladas, poliésteres
hidroxilados, policaprolactona e copolimeros em geral com os
seguintes mondémeros ou combinagdo dos mesmos: estireno,
acrilato de butila, butadieno, cloreto de vinilideno, cloreto de vinila,
etileno, metacrilato de metila, etil acrilato, acetato de vinila, metil
acrilato, acrilonitrila, polivinil butiral, polivinil formal, puros ou
combinados entre si em qualquer proporgao.

Composigéo de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizada por o.
polimero natural ser selecionado dentre latex de borracha natural,
dextrinas, quitosana, gelatina, colageno, zeina, polimeros naturais
modificados como acetato de celulose, butirato de celulose,
isopropionato de celulose, propionato de celulose, acetato de
amido, butirato de amido. Isopropionato de amido e propionato de
amido, poli acido latico, polihidroxibutirato, polihidroxivalerato,
materiais resinosos e dleos naturais, puros ou combinados entre si
em qualquer proporgéo.

Composicdo de acordo com as reivindicagbes 13 e 14,
caracterizada por o polimero sintético ou natural estar sob a forma
de sélido, emulsao ou solucéo.

Composicao de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizada por a
emulséo do polimero sintético ou natural ter entre 50% e 80% de
solidos.

Composigao de acordo com a reivindicacéo 3, caracterizada por os
agentes estabilizantes serem selecionados dentre carboximetil
celulose, carboximetil amido e alcool polivinilico.

Composicéo de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizada por os
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surfactantes serem do tipo anidnico, catibnico, nao idnico ou
misturas destes em qualquer proporcao.

Composicao de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizada por os
agentes de processo serem selecionados dentre acido estearico,
estearato de magnésio, estearato de calcio, 6leos e ceras de
origem vegetal ou animal selecionadas dentre cera de carnauba e
cera de abelha, parafina, ceras microcristalinas de petroleo, éleos
vegetais hidrogenados, gordura animal, 6leo de milho, éleo de
soja, oleo de oliva, 6leo de linhaca, 6leo de amendoim e 6leos
vegetais em geral.

Composigéo de acordo com a reivindicacéo 3, caracterizada por os
aditivos serem selecionados dentre pigmentos ou corantes,
agentes fungicidas, agentes antiestaticos e agentes modificadores
de odor.

Composig&o de acordo com a reivindicagao 3, caracterizada por as
cargas minerais serem selecionadas dentre carbonato de calcio,
caulim e talco.

Processo para a preparagao de adesivo aplicado por fusao a partir
da composicdo conforme a reivindicagdo 1, caracterizado por
processar em uma unica etapa, em temperaturas de 90 a 180°C,
misturas de amido, pelo menos um plastificante que nao agua e
um ou mais acidos organicos em equipamentos de mistura de
modo que ocorram reagdes entre o acido e o amido para dar
origem a uma massa de baixa viscosidade e adesiva quando
acima de 120°C.

Processo de acordo com a reivindicagéo 22, caracterizado por o
equipamento de mistura ser selecionado dentre misturadores
fechados de batelada, extrusoras de rosca simples ou dupla e

misturadores termocinéticos.
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Processo de acordo com a reivindicagéo 22, caracterizado por os
acidos organicos serem adicionados no momento da alimentacéao.
Processo de acordo com a reivindicagdo 22, caracterizado por os
acidos organicos serem adicionados em uma etapa intermediaria
do processamento.

Processo de acordo com a reivindicacao 22, caracterizado por o
plastificante que nao agua ser adicionado no momento da
alimentagé@o ao equipamento de mistura.

Processo de acordo com a reivindicagdo 22, caracterizado por o
plastificante que ndo agua ser adicionado em uma etapa
intermediaria do processamento.

Processo de acordo com a reivindicacdo 22, caracterizado por os
polimeros sintéticos ou naturais serem adicionados no inicio do
processamento.

Processo de acordo com a reivindicagdo 22, caracterizado por os
polimeros sintéticos ou naturais serem adicionados em uma etapa
intermediaria onde o amido ja esteja total ou parcialmente
desestruturado.

Processo de acordo com a reivindicagido 22, caracterizado por
adicionar os componentes da composicdo no equipamento de
mistura em qualquer fase do processo.

Processo de acordo com a reivindicagdo 22, caracterizado por
iniciar o processamento adicionando todos os componentes da
composi¢ao para adesivo no equipamento de mistura no inicio da
fase de processamento.

Artigo adesivo para ser aplicado por fusdo obtido a partir do
processamento da composicdo conforme a reivindicacdo 1,
caracterizado por dito adesivo estar na forma de, peletes, fitas,

fios, barras ou bastdes.
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33. Artigo de acordo com a reivindicagdo 32, caracterizado por ser

empregado na colagem de papel e papeldo, madeira e ceramica.
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RESUMO
COMPOSICAO DE ADESIVO APLICADO POR FUSAO, PROCESSO

PARA A PREPARAGCAO DO MESMO E ARTIGO ADESIVO

E descrita uma composicdo de adesivo aplicado por fusdo que
compreende 30% a 90% em peso de amido, 20% a 50% em peso de um
plastificante que n&o agua, e 1% a 30% em peso de acidos organicos. A
composigao da invengéo admite adicionalmente propor¢cées em peso de
2,5% a 15% de agua, 1% a 50% de um ou varios polimeros sintéticos ou
naturais, 0,05% a 9% de acidos inorganicos, 0,5% a 15% de agentes de
processo, agentes estabilizantes em concentracdo de até 10%,
surfactantes em concentragdo de até 5% em peso, cargas minerais até
10% em peso e aditivos diversos entre 0,1% e 10% em peso. O processo

- de preparagéo do adesivo é realizado em uma sé6 etapa e compreende

misturar alguns ou todos os componentes desejados para a composicéao
em um misturador, em temperaturas entre 90 e 180°C, obtendo o
adesivo sob forma de pelete ou outra forma qualquer. O artigo adesivo
obtido & util para a colagem de varios materiais.
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