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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "AGLUTI-
NANTE RENOVAVEL PARA MATERIAIS NAO TECIDOS".

Este pedido n&o provisério reivindica prioridade sob 35 U.S.C. §
119(e) no Pedido Provisorio U.S. n? 60/864.253 depositado em 3 de novem-
bro de 2006, os conteudos totais dos quais estao por este meios incorporado
por referéncia.

Campo da Invencéo

Esta invencao refere-se a um aglutinante de nao formaldeido
para produtos nao tecidos tal como isolamento de fibra de vidro. Mais parti-
cularmente, a invengao pertence a resinas alto reticulaveis termocuravel
compreendendo uma solugao aquosa infinitamente diluivel em agua de um
polimero de carboidrato juntamente com um agente de reticulacdo multifun-
cional.

Antecedente da Invencéo

Produtos de isolamento de fibra de vidro consistem em fibras de
vidro ligadas juntamente com resinas de agiutinante covalentemente reticu-
ladas. Processos para preparar isolamento de fibra de vidro geraimente in-
cluem retirar correntes fundidas de vidro para girar rodas onde elas s&o gira-
das em fibras finas por forcas centrifugas. As fibras sdo, em seguida, sopra-
das em uma cadmara de formacgao, pulverizadas com um aglutinante aquoso
e depositadas como uma esteira sobre um transportador mével. Depois dis-
s0, a esteira revestida é transferido para um forno de cura onde ar aquecido
€ soprado através da esteira para curar o aglutinante e rigidamente ligar as
fibras de vidro juntas.

Aglutinantes de fibra de vidro usados no presente sentido nao
deveriam ser confundidos com resinas matriz que sdo um campo completa-
mente diferente e ndo analogo da técnica. Ao mesmo tempo que algumas
vezes "aglutinantes” denominados resina matriz agem para carregar o espa-
co intersticial total entre fibras, resultando em um produto reforcado com fi-
bra, onde a matriz deve transiadar as propriedades de resisténcia da fibra ao
composto, visto que "resinas aglutinantes” quando usadas aqui ndo sao para

o preenchimento do espaco, porém de preferéncia reveste apenas as fibras,
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e particularmente as juncdes de fibras. Aglutinantes de fibra de vidro da
mesma forma nao podem ser comparados com "aglutinantes" de produto de
madeira ou papel onde as propriedades adesivas sao adaptadas a natureza
quimica dos substratos celulésicos. Muitas tais resinas, por exemplo, resinas
de ureia/formaldeido e resorcinol/formaldeido, ndo sdo adequadas para uso
como aglutinantes de fibra de vidro. Alguém versado na técnica de aglutinan-
tes de fibra de vidro nao indicaria aos aglutinantes celulésicos solucionar
quaisquer dos problemas conhecidos associados com aglutinantes de fibra
de vidro.

Aglutinantes uteis em produtos de isolamento de fibra de vidro
geralmente requerem uma viscosidade inferior no estado néao curado, e ain-
da tem a capacidade caracteristica para formar uma esteira polimérica de
termocura rigida com as fibras de vidro quando curada. Uma viscosidade de
aglutinante inferior no estado ndo curado permite a esteira ser feita sob me-
dida corretamente. Da mesma forma, aglutinantes viscosos tendem ser pe-
gajosos ou grudentos e consequentemente eles levam ao acumulo de fibra
nas paredes de cdmara de formacédo. Esta fibra acumulada pode cair poste-
riormente sobre a esteira causando areas densas e problemas de produto.
Um aglutinante que forma uma matriz rigida quando curado é desejado de
forma que um produto de isolamento térmico de fibra de vidro acabado,
guando comprimido para empacotar e transportar, recuperara a sua dimen-
s&do vertical especificada quando instalado em uma construcao.

Resinas de fenol-formaldeido (PF), bem como resinas de PF
estendidas com uréia, sdo amplamente usadas através da industria de iso-
lamento de fibra de vidro. Tais resinas sdo econémicas, tém viscosidade in-
ferior, e curam para formar um polimero rigido, desse modo fornecendo para
o produto acabado com propriedades fisicas excelentes.

Uma desvantagem séria de resinas de PF é a concentragéo alta
de formaldeido livre, que é normal e parcialmente limpo com uréia. Durante
a reacédo de cura, compostos de fenol-formaldeido de peso molecular baixo
e formaldeido sdo volatilizados a partir do aglutinante no ambiente circun-

dante. Portanto, ha uma necessidade continua quanto a aglutinante de fibra
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de vidro alternativo que nao emitiria formaldeido na cura.

Varias composicdes livres de formaldeido foram desenvolvidas
para uso como um aglutinante para preparar produtos de isolamento de fibra
de vidro.

A U.S. 4.076.917 descreve o uso de beta-hidroxialquilamidas
para curar polimeros de policarb6xi tal como acido poliacrilico. Tal sistema,
entretanto, € muito viscoso para uso como um aglutinante para fibras de vi-
dro.

A U.S. 6.221.973 e 6.331.350 descrevem um aglutinante de fibra
de vidro livre de formaldeido incluindo um poliacido, tal como acido poliacrili-
co, e um poliol, com um peso molecular menor do que cerca de 1000, tal
como, por exemplo, glicerol, trietanolamina, sorbitol, ou etileno glicol. Um
catalisador de fosforo & usado para acelerar a cura da composigao.

U.S. 5.932.689 descreve uma composigdo aquosa curavel para
isolamento de fibra de vidro que contém (a) um poliacido compreendendo
pelo menos dois grupos acido carboxilico, grupo anidrido, ou sais destes; (b)
um composto contendo hidrogénio ativo, tal como poliol ou poliamina, e (c)
uma cianamida, um dicianamida ou um cianoguanidina. Aceleradores ade-
quados incluem sais de fluoroborato ou fésforo.

O WO 03/104284 descreve um aglutinante de isolamento livre
de formaldeido tipo epdxido contendo uma mistura substancialmente e infini-
tamente diluivel em agua ou dispersivel em agua de um epdxido e um reticu-
lador multifuncional, tal como polimero de poliamidoamina.

A U.S. 5.006.140 descreve a aplicagao de uso de uma dispersao
em agua de um sulfamato de amido gelatinizado como um aglutinante para
la de vidro. Tais dispersdes tém a desvantagem de ser mais dificil pulveriza-
las sobre a fibra. A viscosidade do amido gelatinizado é muito alta, desse
modo quando usado em 13, a composicéao tem fluidez pobre. Da mesma for-
ma, o aglutinante de amido na composi¢cdo é meramente gelatinado e nao
quimicamente liga-se como um reticulador a resina.

Apesar destas descrigdes, ha uma necessidade crescente quan-

to a novas composicdes aquosas livres de formaldeido adequadas para uso
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como um aglutinante para isolamento de fibra de vidro. Algumas das des-
vantagens e limitagdes de sistemas descritos incluem custo alto, viscosidade
alta, pH baixo causando corrosdo de partes de metal das linhagens de pro-
dugéo, e temperatura de cura alta. Além disso, porque recursos fosseis fica-
rao escassos no futuro, havera uma necessidade aumentada quanto a aglu-
tinantes feitos a partir de recursos renovaveis. Desse modo, novos aglutinan-
tes livres de formaldeido tendo custo mais baixo e utilizando materiais reno-
vaveis seriam desejaveis.

Sumario da Invencéao

A presente invengao é representada por uma composi¢cao aquo-
sa curavel e métodos para a preparagao da mesma, em que a composi¢ao
aquosa curavel compreende um aduto de: (a) um polimero de carboidrato, e
(b) um agente de reticulagao multifuncional selecionado a partir de um grupo
que consiste em acido polibasico monomérico, sal do mesmo, anidrido, e
misturas dos mesmos, em que o aduto é preparado em um processo com-
preendendo combinar (a) e (b) em uma relagdo em peso de (a): (b) dentre
95:5 a cerca de 35:65.

A presente invencao € da mesma forma representada por produ-
tos nao tecidos ligados e métodos para a preparagao dos mesmos, em que o
método compreende contatar fibras nao tecidas com a composigéo aquosa
curavel para formar uma mistura, e aquecer a mistura a partir de 120°C a
300°C durante tempo suficiente realizar a cura.

| Além disso, a presente invencao & representada por materiais
agricolas/horticulas ou materiais de isolamento de construgao compreen-
dendo o produto nao tecido ligado.

Outro escopo da aplicabilidade da presente invencao se tornara
aparente a partir da descrigdo detalhada dada em seguida. Entretanto, deve
ser entendido que a descrigéo detalhada e exemplos especificos, enquanto
indicando modalidades preferidas da invencdo sao determinadas apenas por
meio de ilustracgéo, visto que varias mudangas e modificagbes dentro do es-
pirito e escopo da invengao se tornara aparente por aqueles versados na

técnica a partir desta descricao detalhada.
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Descricdo Detalhada da Invencao

A presente invencgao refere-se a composicoes livres de formalde-
ido com base em carboidrato. Particularmente, a presente invengao se refe-
re a um aglutinante de fibra de vidro aquoso contendo um aduto substanci-
almente infinitamente diluivel em agua de (a) um polimero de carboidrato e
(b) agente de reticulagdo multifuncional tal como um acido polibasico, sal do
mesmo, anidrido ou uma mistura dos mesmos. O aduto é formado combi-
nando-se (a) um polimero de carboidrato e (b) agente de reticulacdo muiti-
funcional em uma relagdo em peso de (a) : (b) sendo de 95:5 a cerca de
35:65, e em que a composigao curavel tem um pH de pelo menos 1,25. Pre-
ferivelmente, a relagdo em peso de (a) : (b) & de 80:20 a 45:55, e preferivel-
mente, a relacdo em peso de (a) : (b) € 65:35 a 50:50.

O (a) polimero de carboidrato tem a vantagem de ser feito a par-
tir de matérias-primas de carboidrato renovaveis. Estes incluem oligossaca-
rideos e polissacarideos tais como derivado de amido nativo de varias plan-
tas (legumes, batatas, milho, etc.), produtos contendo amido cru derivados
de plantas contendo residuos de proteinas, polipeptideos, lipidios, e carboi-
dratos moleculares inferiores € monossacarideos; acido alginico, agar-agar,
carragenina, tragacanto, goma arabica, goma guar, xantana, caraia, goma
tara, pectina, goma de feijao alfarrobeira, e similares.

Amidos naturais tém aproximadamente 20-30% do amido na
forma de amilose (tendo cadeias enroladas de residuos de glicose) com o
equilibrio de amido sendo amilopectina (tendo cadeias ramificadas de resi-
duos de glicose). Alguns amidos podem alcancar amilose tao alta quanto
70% (tal como HYLON Vll), enquanto outros sdo essencialmente 100% de
amilopectina, tal como maisena encerada. E preferido usar um amido tendo
amilopectina maior do que 80% devido a solubilidade melhorada resultando
das cadeias ramificadas de residuos de glicose. Mais preferido € usar um
amido encerado tendo essencialmente 100% de amilopectina.

Oligossacarideos microbiologicamente produzidos e polissacari-
deos podem da mesma forma ser usados, tal como Levan (um polimero so-

luvel em agua de peso molecular alto de frutose, de Montana Polisacchari-
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des Corp.)

Varias matérias-primas renovaveis insollveis podem da mesma
forma ser usadas, tal como celulose, glicogénio, pululano (derivado de por
exemplo Aerobasidium pullulans), laminarina (de espécies de alga marinha),
liquenina (liquens e musgos), quitina, quitosana, e similares. O(s) carboidra-
tos poliméricos variam em sua solubilidade relativa em solugdes aquosas.

No evento que o (a) polimero de carboidrato & desse modo inso-
favel ao torna-io nao pratico para preparar solugdes aglutinantes, a solubili-
dade pode ser aumentada solubilizando-se o (a) polimero de carboidrato em
uma reacao de hidrolise utilizando meios acidos, oxidativos ou térmicos. Da
mesma forma, se o (a) polimero de carboidrato for um amido insoluvel, o
amido insollvel pode ser solubilizado por hidrélise catalisada por enzima. O
tipo de enzima para hidrolisar o carboidrato pode ser qualquer conhecido na
técnica, e €& preferivelmente pulanase (a-dextrina endo-1,6-a-glicosidase)
e/ou a-amilase (1,4-a-D-glucan-4-glucanoidrolase). E preferido solubilizar o
(a) polimero de carboidrato com um acido de promogdo de hidrélise. Para
este procedimento, um acido organico ou inorganico pode ser usado. E pre-
visto que o acido de promogao de hidrélise seja igual aos acidos abrangidos
por (b) um agente de reticulagdo multifuncional como descrito aqui. O uso de
(b) agente de reticulagdo de multifuncional como o acido de promogéao de
hidrélise evita uma etapa do processo. Além disso, o acido de promogéao de
hidrolise pode ser qualquer acido forte, porém é preferivelmente HCI, H2SO,,
HBr, HsPO,, HF, HNO; e HCIO,. E mais preferido usar o HCI. A concentra-
céo do acido de promogao de hidrélise € 0,4 a 6,0 N. Preferiveimente, a con-
centracdo é 0,5 a 4,5 N. Mais preferivelmente, a concentragao € 0,5 a 3,0 N.
Na modalidade em que o acido de promog¢éao de hidrélise nao for (b) agente
de reticulagdo de multifuncional, a mistura aquosa pode ser neutralizada
com uma base e filtrada antes da reacéo de reticulagéo.

O (b) o agente de reticulagdo multifuncional € combinado com o
(a) polimero de carboidrato (hidrolisado ou n&o hidrolisado) e a mistura €
agitada até que um aduto seja formado. E provavel que o aduto inclua liga-

¢cdes de éster formadas entre (b) e (a). Para acelerar a formagéo do adutor,




10

15

20

25

30

é preferido elevar a temperatura para acima de temperatura ambiente. Prefe-
rivelmente, a temperatura esta acima da temperatura de gelacao do amido.
Mais preferivelmente, a temperatura & 60°C a 120°C. Preferivelmente, a
temperatura € 80°C a 100°C.

O (b) agente de reticulagdo multifuncional inclui acido maleico,
acido succinico, acido citrico, acido ftalico, acido glutarico, acido oxalico, a-
cido adipico, acido tartarico, acido aspartico, acido malico e similares. Os
sais dos referidos acidos podem ser usados igualmente. Alternativamente, o
componente carboxilico pode ser um anidrido incluindo anidrido maleico,
anidrido succinico, anidrido ftalico e similares. Aqui o termo "multifuncional"
significa que o agente de reticulagcdo eficazmente tem mais do que um sitio
basico por molécula desse modo permitindo a reticulagdo usar sua capaci-
dade de se ligar em cada um dos multiplos sitios basicos.

Em uma modalidade da invengao, a composigcdo aquosa curavel
desta invencdo pode opcionalmente ser neutralizada com uma base. Em
particular, o pH é ajustado com pelo menos uma base selecionada a partir
do grupo que consiste em uma base nitrogenosa, hidréxido de soédio, e hi-
dréxido de potassio. E preferido usar uma base nitrogenosa e & especial-
mente preferido que a base nitrogenosa seja hidroxido de amédnia ou trieta-
nolamina. O pH preferido para a composi¢édo aquosa curavel é até 6,0. Mais
preferivelmente, o pH para a composigao aquosa curavel é de cerca de 2,5 a
6,5. Ainda mais preferivelmente, a faixa de pH & 3,5 a 5,0.

Em uma modalidade da invencao, outras resinas sollveis em
agua podem ser adicionadas a composi¢cdo aquosa curavel. Estas resinas
incluem alcool polivinilico, acrilatos, resinas de PF, resinas de PUF, resinas
de UF, resinas de MF, resinas de MUF, alquidas, resinas de poliuretano e
outros poliésteres. Entretanto, uma vantagem da presente invengao € que o
aglutinante formado a partir da composi¢éo aquosa curavel pode ser feito
com algumas, nenhuma ou todas estas resinas. Em um aspecto, a composi-
cdo aquosa curavel pode ser feita sem essencialmente qualquer alcool poli-
vinilico.

A fibra nao tecida é fibra de vidro, fibra de 1a mineral, celulose,
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canhamo, 13, juta, poliéster, acrilica, nailon, poliamida, e similares. Quando
aqui usado, o termo "fibra de vidro" é pretendido abranger fibras resistentes
ao calor adequadas para resistir temperaturas elevadas tal como fibras mi-
nerais, fibras aramid, fibras ceramicas, fibras de metal, fibras de carbono,
fibras de poliimida, fibras de raiom, e especialmente fibras de vidro.

A composi¢cdo aquosa curavel pode da mesma forma incluir ou-
tros componentes, por exemplo, emulisificadores, plastificantes, agentes an-
tiespumantes, aditivos biocidas, antimicéticos incluindo, por exemplo, fungi-
cidas, agentes de promog¢ao de adesao, corantes, ceras, antioxidantes, inibi-
dores de corrosao, retardantes de chama, inibidores de mofo, hidrofobizan-
tes e combinacées dos mesmos.

Em uma modalidade da invengédo, a composi¢ao aquosa curavel
livre de formaldeido desta invencao pode opcionalmente conter aceleradores
de cura (catalisadores). O catalisador de acordo com a presente invengao €
selecionado a partir do grupo que consiste em cloreto de zinco, nitrato de
zinco, cloreto de amoénia, sulfato de aménia, cloreto de magnésio, acetato de
magnésio, sulfato de aluminio, cloreto de aluminio, hipofosfito de sddio, fosfi-
to de sédio, e misturas dos mesmaos.

Em uma modalidade da invengao, a viscosidade da composicao
aquosa curavel é reduzida para melhorar sua conveniéncia para algumas
aplicacbes industriais. Nestas composi¢cdes, modificadores de viscosida-
de/extensores de peso molecular baixo sdo adicionados para melhorar a
capacidade de processamento do aglutinante. Qualquer exten-
sor/modificador de viscosidade conhecido na técnica que é compativel com
a composigéo aquosa curavel pode ser usado, porém € preferivel usar poli-
6is de peso molecular baixo. O poliol de peso molecular baixo & pelo menos
um selecionado a partir do grupo que consiste em glicose, sacarose, sorbitol,
glicerol, etileno glicol, dietanolamina, trietanolamina, ou similar. E também
pretendido usar materiais renovaveis solUveis em agua, tais como alcoois de
acUcar ou polimeros naturais decompostos semelhantes as dextrinas como
o modificador de viscosidade/extensor. Preferivelmente, o modificador de

viscosidade/extensor é usado em uma quantidade de 35 a 80 partes com
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base em 100 partes (a) o polimero de carboidrato, e mais preferivelmente, o
modificador de viscosidade/extensor é usado em uma quantidade de 45 a 65
partes com base em 100 partes (a) o polimero de carboidrato.

Em uma modalidade da invencédo, a composi¢ado aquosa curavel
é preparada em uma forma concentrada em seguida referida como uma "re-
sina concentrada". A vantagem para a resina concentrada inventiva é que é
infinitamente diluivel em agua e pode ser facilmente armazenada e transpor-
tada em um sitio de aplicagdo. A resina concentrada é diluida antes da cura,
normalmente no sitio de aplicagao onde é combinada com as fibras e em
seguida é curada. Geralmente, igualmente a forma de resina concentrada e
a forma de resina diluida sdo aqui referidas como a "composi¢do aquosa
curavel".

A resina concentrada tem uma viscosidade de abaixo de 100
mPas, preferivelmente, abaixo de 75 mPas. As medidas de viscosidade des-
critas aqui (a menos que de outra maneira notado) sao determinadas de a-
cordo com a EN ISO 3219 padrao aplicando uma taxa de cisalhamento de
200/s utilizando uma solugao aquosa de 30% em peso a 20°C. A resina con-
centrada é produzida tendo um teor de nao volateis maior do que 25% em
peso. Preferivelmente, o teor de nao volateis € maior do que 30% em peso e
mais preferivelmente, o teor de nao volateis € 32% em peso a 43% em peso
com base no peso da composicdo de resina concentrada. Imediatamente
antes da aplicacao a fibra, € diluida por agua (e opcionalmente, combinada
com outros aditivos) para formar o aglutinante. Mais preferivelmente, a resi-
na concentrada tem uma viscosidade abaixo de 50 mPas. Preferivelmente, a
forma de resina diluida compreende mais do que 1% em peso imediatamen-
te antes da cura. Mais preferivelmente, a forma de resina diluida compreen-
de 2 a 12% em peso de nao volateis imediatamente antes da cura. Mais pre-
ferivelmente, a forma de resina diluida compreende 3 a 6% em peso de nao
volateis imediatamente antes da cura. Aqui, o teor de sélido (n&o volateis) &
medido secando-se a amostra durante 1 hora a 135°C.

Em uma modalidade da invengdo, a composi¢ao aquosa curavel

inclui solventes diferentes de agua para promover mistura intima dos com-
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ponentes.

A composicao aquosa curavel da invencao pode ser usada para
preparar produtos nao tecidos por uma variedade de métodos conhecidos na
técnica, que, em geral, envolvem a impregnacdo de uma massa livremente
reunida de fibras com a solugdo aquosa curavel diluida para formar uma es-
teira. O produto pode ser usado em aplicagbes agricolas/horticolas. Preferi-
velmente o produto &€ usado no isolamento de construgdo, uma esteira de
fibra de vidro para cobertura ou um material de filtragdo nao tecido.

Para produtos de fibra de vidro, o aglutinante curado deve forne-
cer para uma ligacao forte com elasticidade suficiente e recuperagéo de es-
pessura para permitir a expedi¢ao razoavel e deformacao in-service. Da
mesma forma deve ser resistente a umidade de forma que nédo se desmoro-
ne sob condigdes Umidas. Adicionalmente, deve ser livre de odor e néo cor-
rosivo aos metais com os quais entram em contato. O aglutinante deve ser
capaz de resistir temperaturas que se aproximam das temperaturas que as
fibras de vidro podem resistir, particularmente para isolamento de tubo onde
o oleoduto € usado para fluidos quentes.

Geralmente, fibras tendo um comprimento de cerca de 3,55 cm a
7,62 cm (1/4 a 3 pol) e um didmetro de cerca de 3 a 20 microns sao usadas
no processo de deposicado umida (por exemplo, produgdo de materiais de
cobertura).

Fibras de vidro tipicamente usadas em produtos de isolamento
industriais (que sao produzidos utilizando técnica soprada por fuséo) faixa
em didmetro de cerca de 2 a 9 microns, e tem um comprimento de cerca de
3,04 cm a 5,08 cm (1/2 a 2 pol).

O método particular usado para formar fibras de vidro para uso
na presente invencéo é relativamente sem importancia. Processos para pre-
parar produtos de fibra de vidro, especialmente produtos de isolamento de
fibra de vidro, utilizando a composi¢gao aquosa curavel da presente invencéo
sdo tipicamente realizados de acordo com um de varios metodos em que um
material mineral fundido fluindo de um forno de fusao € dividido em correntes

e atenuado em fibras. A atenuagao pode ser feita por centrifugagéo e/ou ja-
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tos de fluido para formar fibras descontinuas de dimensdes relativamente
pequenas, que tipicamente sdo coletadas por acaso depositando em uma
correia transportadora foraminosa moével (porosa). As fibras séo coletadas
de uma maneira casual com feltro para formar uma esteira ou manta. O vo-
lume de fibra na esteira ou manta sera determinada pela velocidade de for-
magao da fibra e a velocidade da correia.

Fibras de vidro continuas podem também ser empregadas na
forma de esteiras ou mantas fabricadas girando-se os filamentos intermina-
veis ou filamentos de fibras continuas, ou eles podem ser retalhados ou cor-
tados em comprimentos mais curtos para formacao da esteira ou manta. O
uso pode ser também feito a partir de fibras ultrafinas formadas pela atenua-
¢ao de varas de vidro. Da mesma forma, tais fibras podem ser tratadas com
um tamanho, agente de ancora ou outro agente de modificacao antes do
uso.

Produtos de fibra de vidro, incluindo produtos de isolamento de
fibra de vidro, podem da mesma forma conter fibras que nao sao elas mes-
mas resistentes ao calor, por exemplo, certas fibras de poliéster, fibras de
raiom, fibras de nailon, e fibras superabsorventes, na medida em que elas
n&o materialmente e adversamente afetam o desempenho do produto.

Para produzir a maioria dos produtos de fibra de vidro, incluindo
produtos de isolamento de fibra de vidro, as fibras devem ser ligadas junta-
mente em uma estrutura integral. Para obter esta ligacdo, a composicao a-
quosa curavel da presente invencao é aplicada a manta ou esteira de fibra
de vidro. A camada de fibra com aglutinante é em seguida suavemente
comprimida e moldada na forma e dimensdes do produto desejadas. O pro-
duto de fibra de vidro, especiailmente o produto de isolamento de fibra de
vidro, € em seguida passado através de um forno de cura onde o aglutinante
é curado fixando o tamanho e forma do produto acabado.

A composicdo aquosa curavel pode ser aplicada as fibras de
vidro por técnicas convencionais tal como, por exemplo, pulverizacdo a ar ou
sem ar, absorgao, saturagao, revestimento de rolo, revestimento de cortina,

deposicao de batedor, e coagulagdo. Por exemplo, a composi¢cdo aquosa
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curavel pode ser aplicada as fibras de vidro inundando a manta ou esteira
coletada de fibras de vidro e drenando o excesso, aplicando-se a composi-
¢éo de aglutinante sobre as fibras de vidro durante a formacgao de esteira ou
manta, pulverizando-se a esteira de fibra de vidro ou similar. Como notado
acima, a camada da fibra com aglutinante € em seguida suavemente com-
primida e moldada na forma e dimensées do produto de fibra de vidro dese-
jados, especialmente produto de isolamento de fibra de vidro, tal como tubo,
bloco de material fibroso ou tdbua e passado através de um forno de cura
onde o aglutinante é curado, desse modo fixando o tamanho e forma do pro-
duto acabado ligando-se a massa de fibras uma a outra e formando uma
estrutura de composto integral.

Em uma modalidade da invencéao, € um método para formar um
material ndo tecido compreendendo: misturando fibras nao tecidas com o
aglutinante aquoso curavel, e aquecendo o aglutinante e fibras a 120°C a
300°C durante tempo suficiente para efetuar cura, normalmente 1 a 10 minu-
tos. Preferivelmente, a reacao é realizada em uma temperatura entre 130°C
e 250°C durante 2 a 9 minutos, e mais preferivelmente, a reacao € realizada
em uma temperatura entre 150°C e 215°C durante 2 a 7 minutos. Pretende-
se que a superficie da fibra possa ser pré-tratada antes da aplicacéo do a-
glutinante, por exemplo, com promotores de adesao, entretanto, isto nao é
preferido devido ao custo desta etapa.

No aquecimento, agua presente na composi¢cao de aglutinante
evapora, € a composicao de aglutinante sofre cura. Estes processos podem
ocorrer em sucessao ou simultaneamente. A cura no presente contexto deve
ser entendida como significando a alteragdo quimica da composi¢cao, por
exemplo, reticulagado através da formacao de ligacbes covalentes entre os
varios componentes da composicao, formacéo de interagdes ibnicas e gru-
pos, e/ou formacgéo de ligagées de hidrogénio. Aléem disso, a cura pode ser
acompanhada por mudangas fisicas no aglutinante, por exemplo, transigcbes
de fase ou inversao de fase.

Como notado, as fungdes de secagem e cura podem ser reali-

zadas em duas ou mais etapas distintas, se desejado. Por exemplo, a com-
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posi¢do pode ser primeiramente aquecida em uma temperatura e durante
um tempo suficiente para substancialmente secar, porém, nao substancial-
mente curar a composi¢gao de aglutinante e em seguida aquecida durante
uma segunda vez e em temperatura mais alta e/ou durante um periodo mais
longo de tempo para realizar a cura (reticulagao). Tal procedimento, referido
como "preparagao B", pode ser usado para fornecer um produto de fibra de
vidro tratado com aglutinante, tal como um produto de isolamento de fibra de
vidro, por exemplo, na forma de rolo, que pode em um estagio posterior ser
curado, com ou sem formar ou moldar em uma configuragao particular, si-
multanea com o processo de cura. Este processo torna possivel, por exem-
plo, usar as composi¢cdes desta invengdo para produzir semifabricados im-
pregnados por aglutinante que podem ser moldados e curados em outro lu-
gar.

Produtos de fibra de vidro podem ser formados como um produ-
to relativamente fino de cerca de 0,63 a 3,81 cm (0,25 a 1,5 pol) ou pode ser
uma manta ou esteira espessa de 30,48 a 35,56 cm (12 a 14 pol) ou mais. O
tempo e temperatura para cura dependerdo em parte da quantidade de aglu-
tinante na estrutura final e da espessura e densidade da estrutura que é for-
mada.

Os produtos de fibra de vidro, e particularmente os produtos de
isolamento de fibra de vidro podem ser usados para aplicagcdes tal como, por
exemplo, rolos ou blocos de material fibroso de isolamento, como esteira de
reforco para aplicagdbes em pavimentacao ou cobertura, quando itinerante,
como substrato com base em microvidro para preparar tabuas de circuito
impresso laminadas ou separadores de bateria, como matéria-prima de filtro,
como matéria prima de fita, € como scrim de reforgo em revestimentos ce-
mentosos e ndo-cementosos para alvenaria.

A menos que de outra maneira indicado, todas as concentracdes
em percentual em peso descrito aqui estdo com base no peso total da com-

posicao.
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Exemplo 1
Preparacao de Resina

Em um frasco de 3 gargalos de 1 litro equipado com um agitador
mecanico, condensador de refluxo, e termémetro foram carregados 190 g de
agua e 1 ml de 37% de HCI. A solugao foi aquecida a 85°C. Em um béquer,
uma suspensao foi preparada a partir de 100 g amido de milho encerado e
190°C g de agua. Esta suspensao foi lentamente adicionada a solugdo de
HCl em uma mistura continua. A temperatura foi mantida na faixa de 83-
85°C. Depois que todo amido foi adicionado, o liquido foi misturado durante
5 horas a 85°C. Depois disso, foi resfriado a 60°C. A mistura, 81 g de anidri-
do maleico sdlido, 38 g de glicerol, e 20 g de acido citrico sdélido foram adi-
cionados. A composigéo foi agitada a 60°C até que cristais foram dissolvi-
dos, e em seguida resfriada até 25°C. Depois disso, a composigao foi neu-
tralizada por adigao lenta de hidréxido de aménio € em seguida filtrada. A
composicao de resina neutralizada foi um liquido infinitamente diluivel em
agua claro com NV = 31,1%, e pH = 3,5.

Exemplo 2

Em um frasco de 3 gargalos de 1 litro equipado com um agitador
mecanico, condensador de refluxo, e termdémetro foram carregados com 90
g de agua e 1 g de anidrido maleico e a mistura foi aquecida a 85°C. Quan-
do o anidrido maleico foi dissolvido, uma suspensao de 71 g de amido de
milho encerado em 163 g de agua foi preparada e adicionada lentamente em
uma mistura continua. A temperatura foi mantida na faixa de 83-85°C. De-
pois que todo amido foi adicionado, o liquido foi misturado durante 5 horas a
85°C. Depois disso, foi esfriado até 40°C. A mistura, 48 g de anidrido malei-
co, 23 g de glicerol, e 12 g de acido citrico foram adicionados. A composicao
foi agitada a 40°C até que cristais foram dissolvidos, e em seguida resfriada
a 25°C. O pH foi em seguida ajustado a 4,0 com trietilamina. A resina neutra-
lizada teve NV=37,5% e uma viscosidade menor do que 20 mPas.
Exemplo 3

Em um frasco de 3 gargalos de 1 litro equipado com um agitador

mecanico, condensador de refluxo, e termémetro foram carregados 550 g de
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agua e 3 g de anidrido maleico e a mistura foi aquecida a 85°C. Uma disper-
sé@o de 315 g de amido de milho encerado em 550 mL de agua foi preparada
e adicionada lentamente a solugdo de anidrido maleico. Depois que todo
amido foi adicionado, o liquido foi misturado durante 3 horas a 85°C. Depois
disso, 200 g de anidrido maleico e 50 g de acido citrico foram adicionados. O
liquido foi em seguida destilado sob vacuo a 85°C até tornar-se claro. Foi em
seguida resfriado a 40°C, e 50 g de sorbitol foram adicionados em mistura
continua. O pH foi ajustado a 4,0 com am6énia. O teor de sélido desta resina
depende do tempo de destilagdo. Depois de 1 hora de destilacdo, a resina
teve NV=36,1% em peso. A viscosidade permaneceu abaixo de 20 mPas.
Exemplo 4

Em um béquer, uma suspensao aquosa a 40% de amido soluvel
em agua (Aldrich, reagente de ACS) foi preparada. Em um béquer separado,
uma solugao aquosa a 40% de acido maleico foi preparada. A solucéo de
acido maleico foi em seguida aquecida a 85°C. A suspensdo de amido foi
lentamente adicionada a solugédo de acido enquanto misturando. Mistura foi
continuada a 85°C até que o liquido ficou claro. Depois disso, o liquido foi
resfriado até 25°C e neutralizado em pH 3,5 com amoénia. A resina neutrali-
zada teve NV=37,2% e uma viscosidade menor do que 20 mPas.
Exemplo 5

Este exemplo mostra como melhorar a solubilidade do (a) poli-
mero de carboidrato por meios enziméaticos. 74,5 g de amido de milho ence-
rado foram misturados com 401,4 g de agua para produzir uma suspensao
homogénea da qual o pH é ajustado ao pH ideal para a-amilase derivado de
Bac. amyloliquefaciens. 1,75 mL dista preparacéo de a-amilase, contendo
mais ou pelo menos 250 unidades por mg foi adicionado a suspensao em
temperatura ambiente (20-22°C). A suspenséo foi permitida reagir em tem-
peratura ambiente (20-22°C) durante 75 minutos. A temperatura foi elevada
para 80 - 85°C dentro de 20 minutos e a mistura foi diluida com um adicional
de 401,4 g de agua. 63,9 g da preparacdo de PVOH, 103,1 g de anidrido de
acido maleico, 25,8 g de acido citrico, e 48,4 g de glicerol foram adicionados

e permitido dissolver. A mistura foi resfriada em temperatura ambiente quan-
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do aménia (25%) foi adicionada para alcancgar o pH final (veja Tabela 1 abai-

X0).
Tabela 1
Caracteristicas da Resina do Exemplo 5
Solidos (135°C/1h) 25,3%
pH 4.3
Capacidade de diluicdo em agua Infinito
Viscosidade 2 mPas
Exemplo 6

Este exemplo mostra como melhorar a solubilidade do (a) poli-
mero de carboidrato por meios enzimaticos. 74,5 g de amido de milho ence-
rado foram misturados com 401,4 g de agua para produzir uma suspensao
homogénea da qual o pH é ajustado ao pH ideal para pululanase derivada
de bac. acidopullulyticus. 874 ulL. desta preparac¢ao de pululanase, contendo
mais ou pelo menos 400 unidades por mL foram adicionados a suspensao
na temperatura ideal desta enzima. A suspenséao foi permitida reagir durante
60 minutos. O pH e a temperatura foram em seguida ajustados ao ideal para
uma a-amilase derivada de bac. amyloliquefaciens e 875 ul. destes foram
adicionados a mistura e permitidos reagir durante 30 minutos. A temperatura
foi em seguida elevada a 80 - 85°C dentro de 25 minutos e a mistura foi dilu-
ida com um adicional de 401,4 g de agua. 63,9 g da preparagdo de PVOH,
103,1 g de anidrido de acido maleico, 25,8 g de acido citrico, e 48,4 g de
glicerol foram adicionados a mistura e permitidos dissolver. A mistura foi res-
friada em temperatura ambiente quando amdnia (25%) foi adicionada para

alcancar o pH final (veja Tabela 2 abaixo).

Tabela 2
Caracteristicas da Resina do Exemplo 6
Sdlidos (135°C/1h) 27,0%
pH 4,4
Capacidade de diluicao em agua Infinito
Viscosidade 10 mPas
Exemplo 7

25,5 g ou Levan (peso molecular alto, polimero soluvel em agua
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de frutose; obtida a partir de Montana Polisaccharides Corp.) foram adicio-
nados lentamente a 73 g de agua e agitados até que dissolvidos. 20,5 g ou
anidrido de maleico foram adicionados e misturados até que a dissolugao
fosse concluida. 9,5 g de glicerol e 5 g de acido citrico foram em seguida
adicionados e misturados durante 5 minutos. A mistura foi neutralizada com
amoénia aqua em pH de 4,0. Isto resultou em uma resina tendo NV=36,1% e
a viscosidade abaixo de 10mPas.

Exemplo 8

Este exemplo mostra a preparagdo de uma composicéo de resi-
na tendo um teor de sélido alto preparado com amido de batata.

Um frasco de 3 gargalos de 1 litro equipado com um agitador
mecanico, condensador de refluxo, e termémetro foi carregado com 186 g de
agua e 51,5 g de alcool polivinilico (MOWIOL 3 - 85, comprado a partir de
Prochema). A mistura foi aquecida a 60°C e quando o PVOH foi completa-
mente dissolvido, 83,3 g de anidrido maleico foi adicionado. Assim que o
anidrido maleico foi dissolvido, 21 g de acido citrico e 39 g de glicerol foram
adicionados. A temperatura foi também aumentada para 85°C. 54,3 g de
amido de batata foram adicionados. A mistura foi mantida durante uma hora
adicional a 85°C e em seguida arrefecida a 20°C. A mistura foi parcialmente
neutralizada por aménia (25% em agua). Veja Tabela 3 abaixo para as ca-

racteristicas de resina.

Tabela 3
Caracteristicas da Resina
Solidos (135°C/1h) 50,2%
pH 4.1
Capacidade de diluicao em agua Infinito
Viscosidade 312 mPas
Exemplo 9

737 kg de agua foram carregados em um reator de ago em tem-
peratura ambiente. Em seguida 58,4 kg de alcool polivinilico (MOWIOL 3-85,
comprado a partir de Prochema) foram adicionados sob agitacao e a tempe-

ratura foi elevada para 60°C. Assim que todo o alcool polivinilico foi dissolvi-
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do, 94,5 kg de anidrido maleico foram adicionados. Quando o anidrido dis-
solveu, 23,6 kg de acido citrico e 44,3 kg de glicerina foram adicionados. A
temperatura foi elevada para 85°C. A 80°C, 68,3 kg de amido de milho ence-
rado foram adicionados. A temperatura cai, porém o aquecimento do reator
continua a alcangar a temperatura desejada de 85°C. Em 1,5 hora depois de
comecar a adigdo do amido, o reator foi resfriado a 25°C. Nesta temperatura,
a resina é parcialmente neutralizada com aménia (25% em agua). Veja Ta-

bela 4 abaixo para as caracteristicas de resina.

Tabela 4
Caracteristicas da Resina
Solidos (135°C/1h) 27,5
pH 3,8
Capacidade de diluicdo em agua Infinito
Viscosidade 8 mPas
Exemplo 10

Preparacédo de Aglutinante
Uma solugado de aglutinante foi preparada adicionando-se uma

quantidade suficiente de resinas dos Exemplos 1-7 a agua e misturando pa-
ra formar uma solucéo a 5,0% em peso. Os aglutinantes foram liquidos cla-
ros ou ligeiramente nebulosos com pH 4,2 - 5,7.

Exemplo 11
Teste de tracao de espécimes de fibra de vidro curados

Aglutinantes do Exemplo 8 foram aplicados a um substrato de
fibra de vidro como segue.

Papel transparente (Whatman 934-AH) foi embebido na solugao
de aglutinante durante 5 minutos, em seguida o liquido em excesso foi re-
movido a vacuo. As amostras foram postas em um forno a 180 — 200°C du-
rante 5 minutos (veja Tabela 5) para cura da resina de aglutinante.

As amostras curadas foram cortadas em espécimes tendo as
dimensdes de 6"x1" e testadas quanto a resisténcia a tragéo seca colocan-
do-as nas mandibulas de um testador de tragdo Lloyd Instruments LRX Plus.

Amostras foram extraidas separadamente em uma velocidade de cruzeta de
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5,08 cm/minuto (2 pol/min).

Para teste de tracdo umido, os espécimes foram tratados com
agua quente a 80°C durante 10 minutos, e em seguida testados quanto a
resisténcia a tracdo enquanto ainda Umidas. Retencéo foi calculada como
uma relacédo de Resisténcia Umida/Resisténcia Seca. Retencao é uma me-
dida do grau de cura de uma composi¢ao curavel: retencdo mais alta indica
grau mais alto de reticulagéo. A carga em Kgf foi medida na ruptura. Os re-
sultados de teste sdo apresentados na Tabela 5.

Tabela 5 - Resisténcia a Tracdo de espécimes de fibra de vidro curados

Aglutinante for- | Temperatu- | Resisténcia | Resisténcia | Retencao,
mado com a Re- ra, °C seca, kgf umida, kgf %
sina de ...
Exemplo 1 180 4,6 1.4 30
Exemplo 1 200 3,8 2,7 71
Exemplo 2 180 4.1 0,8 20
Exemplo 2 200 4.5 1,7 38

Como pode ser visto a partir da Tabela 5, temperaturas mais
altas resultaram na retengao e resisténcia umida mais alta.
Exemplo 12

Vidro fundido foi gotejado em uma taxa controlada em um disco
de fibra de rotacao rapida tendo orificios pequenos. Forgas centrifugas dire-
cionaram o vidro para fora dos orificios pequenos desse modo criando fibras.
Quando as fibras sairam do disco de fibra, uma solugdo aquosa diluida da
resina descrita no Exemplo 9 foi pulverizada sobre elas. As fibras resinadas
cairam sobre uma correia transportadora que as transportou através de um
forno. Neste forno, ar quente foi soprado através das fibras resinadas para
curar a resina, resultando em um produto de isolamento n&o tecido.

As condigbes acima foram escolhidas para produzir uma tabua
de isolamento de 20 mm de espessura e uma densidade de 80 kg/m? foi
produzida. Resina aquosa diluida com uma concentragao de 8,9% foi pulve-
rizada sobre as fibras. A temperatura de forno de cura média foi fixada a
185°C. O tempo residual no forno foi 3 minutos, 25 segundos. L.O.l. (Perda
de Ignicdo) da tabua produzida foi 5,6%, a resisténcia compressiva (DIN EN
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826): 2,4 + 0,2 kPa.

Aqui, % de L.O.l. € medida no seguinte procedimento. A amostra
é pesada em um cadinho de platina seco com uma precisao de quatro digi-
tos. Logo apds, a amostra é cuidadosamente temperada por meio de um
queimador Bunsen. Nenhum pedacgo pode cair. Depois, a amostra € nova-
mente temperada em um forno abafado a 600°C sob constancia de peso.
Depois de permitir a amostra resfriar em temperatura ambiente em um des-
secador, o residuo é pesado. O calculo do % de L.O.1, € % = [Peso de Pro-
ducgéao (g)/Peso Inicial (g)] x 100.

Exemplo 13

Similar ao Exemplo 12, uma resina aquosa diluida da resina
descrita no Exemplo 9 tendo uma concentracédo de 8,6% foi pulverizada so-
bre as fibras. Uma esteira de 60 mm de espessura e uma densidade de 20
kg/m® foi produzida. A temperatura do forno de cura média foi fixada a
206°C. O tempo residual no forno foi 2 minutos 39 segundos. L.O.l, da estei-
ra produzido foi 6,5%. A esteira produzida é classificada (EN 13501-1) na
reacao quanto a classe de desempenho de fogo A2-s1, d0.

A invencado sendo desse modo descrita ficara ébvio que a mes-
ma pode ser variada de muitas maneiras. Tais variagdes ndo devem ser
consideradas como um desvio do espirito e escopo da invengéo, e todas as
tais modificagdes como ficara ébvio por alguém versado na técnica s&o pre-

tendidas ser incluidas dentro do escopo das seguintes reivindicagoes.
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REIVINDICAGOES

1. Composigao aquosa curavel que compreende um aduto de:

(a) um polimero de carboidrato, e

(b) um agente de reticulagao multifuncional selecionado a partir
de um grupo que consiste em acido polibasico monomérico, sal deste, ani-
drido, e misturas deste,
em que o aduto é preparado em um processo compreendendo combinar (a)
e (b) em uma relagao em peso de (a): (b) dentre 95:5 a cerca de 35:65.

2. Composicao aquosa curavel, de acordo com a reivindicagao
1, em que o referido (a) polimero de carboidrato € um polimero de carboidra-
to solubilizado.

3. Composi¢cdo aquosa curavel, de acordo com a reivindicagao
2, em que o referido (a) polimero de carboidrato € amido.

4. Composigao aquosa curavel, de acordo com a reivindicacao
3, em que o referido amido tem mais do que 80% de amilopectina.

5. Composicao aquosa curavel, de acordo com a reivindicagéao
1, que nao contém essencialmente nenhum alcool polivinilico.

6. Composicdo aquosa curavel, de acordo com a reivindicagao
1, em que o agente de reticulagdo € um acido multifuncional compreendendo
pelo menos um grupo anidrido, pelo menos dois grupos carboxilicos, ou sais
dos mesmas.

7. Composicdo aquosa curavel, de acordo com a reivindicagao
6, em que o referido acido multifuncional é selecionado a partir do grupo que
consiste em acido citrico, acido maleico, anidrido maleico, acido succinico,
acido glutarico, acido malico, acido ftalico, acido oxalico, acido adipico, acido
tartarico, acido aspartico, anidrido ftalico, e misturas das mesmas.

8. Composicao aquosa curavel, de acordo com a reivindicagao
1, tendo um teor de nao volatil maior do que 30% em peso.

9. Composicao aquosa curavel, de acordo com a reivindicagao
1, também compreendendo adicionar agua em uma quantidade suficiente de
forma que a composicédo aquosa curavel compreende até 96% em peso de

agua com base no peso total da composigao.
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10. Método de formar uma composicdo aquosa curavel compre-
endendo: combinar (a) um polimero de carboidrato, e (b) um agente de reti-
culacdo multifuncional selecionado a partir de um grupo que consiste em
acido polibasico monomérico, sal deste, anidrido deste, e misturas das
mesmas, em que a relagdo em peso de (a): (b) & de 95:5 a cerca de 35:65.

11. Método, de acordo com a reivindicagéo 10, também compre-
endendo uma etapa de solubilizar o (a) polimero de carboidrato com um aci-
do de promocao de hidrélise antes que (a) polimero de carboidrato seja
combinado com o (b) o agente de reticulagdo multifuncional.

12. Método, de acordo com a reivindicagao 10, em que o (a) po-
limero de carboidrato € amido e em que o referido amido tem mais do que
80% de amilopectina.

13. Método, de acordo com a reivindicagao 10, também compre-
endendo adicionar agua em uma quantidade suficiente de forma que a com-
posicdo aquosa curavel compreenda até 96% em peso de agua com base
no peso total da composigéo.

14. Método, de acordo com a reivindicagdo 10, em que a com-
posicdo aquosa curavel tem um teor de ndo volatil maior do que 30% em
peso.

15. Método por ligar fibras nao tecidas compreendendo:

- contatar as referidas fibras ndo tecidas com uma composigao
aquosa curavel como definida na reivindicagao 9, para formar uma mistura, e

- aquecer a mistura a partir de 120°C a 300°C durante tempo
suficiente para efetuar cura.

16. Método, de acordo com a reivindicagédo 15, em que as fibras
nao tecidas sao fibra de vidro ou & mineral.

17. Produto nao tecido ligado preparado em um processo com-
preendendo:

- contatar fibras nao tecidas com a composi¢éo aquosa curavel
como definido na reivindicagéo 9 para formar uma mistura, e

- aquecer a mistura de 120°C a 300°C durante tempo suficiente

para efetuar cura.




18. Produto nao tecido ligado de acordo com a reivindicacéo 17,
em que as fibras nao tecidas sao fibras de vidro.

19. Isolamento de construcdo compreendendo o produto néo
tecido ligado, como definido na reivindicagao 18.




RESUMO
Patente de Invencdo: "AGLUTINANTE RENOVAVEL PARA MATERIAIS
NAO TECIDOS".
Uma composigao aquosa curavel livre de formaldeido compre-
endendo um aduto de (a) polimero de carboidrato e (b) agente de reticulagéo
multifuncional tal como um acido polibasico pode ser usado como um agluti-

nante para produtos nao tecidos tal como isolamento de fibra de vidro.
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