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RESUMO

"ADITIVOS FARR REVESTIMENTOS AQUOSOS (OM BAIXO vocC"

Descrevem-se revestimentos aquosos com baixo VOC
que possuem excelente capacidade de humidificacdo. As
composigdes incluem uma resina que forma um filme em
conjunto com um aditivo gque inclui um &cido carboxilico,
uma amina, e um alcool. S3c também descritos métodos para
se fabricarem e para se utilizarem estas composigdes, bem

como os aditivos eles préprios.



DESCRICAO

"ADITIVOS PARA REVESTIMENTOS AQUOSOS COM BAIXO VOC"

A inveng¢ao presente diz respeito a aditivos para
serem utilizados em composig¢les aquosas de revestimentos
com baixo VOC. Mais especificamente, os aditivos incluem um
acido carboxilico, uma amina e um alcool; estes aditivos
diminuem a tensao superficial quando sao utilizados em

sistemas de base aquosa.

Estado dos Conhecimentos a Data da Invencgdo

Os revestimentos sao tipicamente aplicados no
interior de contentores metdlicos para bebidas e alimentos,
para impedir que os seus conteldos entrem em contacto com a
superficie metdlica do  contentor. O contacto com
determinados alimentos, em especial com produtos Acidos,
pode causar corrosdo no contentor. Esta corrosdo origina
uma contaminacgao do alimento e uma deterioragao do aspecto

e do sabor do produto alimentar ou da bebida.

O revestimento interno protector aplicado nas
latas metdlicas € tipicamente um procduto com baixo teor de

extractévels, para evitar a s do contetdo. O

revestimento também deveria ser substancialmente isento de

defeitos, e deveria possulr uma resisténcia

grande diversidade de produtos alimentares e bebidas. Um



boa adesdo as superficies metdlicas também é pretendida,
bem como boas propriedades de humidificacao, para assegarar
uma cobertura completa do metal e para proteger o metal
durante as operacgdes de cozimento e enformagem. As
temperaturas elevadas que sdo necessarias para se obterem
velocidades de cura rédpidas, no entanto, resultam amiude no
aparecimento de bolhas no revestimento. O aparecimento de
bolhas ocorre tipicamente quando & temperatura de cura
ultrapassa o ponto de ebulicdo da &gua, e pode resultar
numa cobertura incompleta, ou enfraquecida, do interior da

lata.

Para além disto, depois de fabricada a lata, o
revestimento aquosc deve aguentar as condigbes de
temperatura e pressdo relativamente altas a que as latas
sdo submetidas durante © processamento de alimentos, para
poder proporcionar o grau de resisténcia a corrosao que €

necessario nas latas, depois de feito o seu enchimento.

Descricdo Resumida da Invencao

A Invencdo presente diz respeito a um aditivo
para revestimentos aguosos com baixos VOC, incluindo um
dcido carboxilico e uma amina, em conjunto com um alcool.
Pode 1incorporar-se o aditivo num revestimento agquoso
liquido, inciuinde um que seja pigmentado. Estes
revestimentos e os métodos de os fabricar tambem se

encontram abrangidos pelc Zmbitc da inveng¢dc presente.



Os aditivos da invencdo presente servem para
diminuir a tensao superficial dos revestimentos aquosos aos
quais sdo adicionados. Desta diminuigaoc resulta uma melhor
"molha™ da superficie aquosa pelo revestimento. "Molha™, ou
“Humidificacdce”, €& um termo utilizado na técnica para
referir a capacidade de um revestimento, em especial um
revestimento proveniente de um meio aquoso, para recobrir
um substrato com um filme continuo, substancialmente isento
de defeitos. A wutilizacao de composicgdes incluindo o
aditivo presente permite obter-se um recobrimento muito
completo da superficie metdlica da lata, em especial um
sobre qualquer fluido de lavagem que tenha molhado o©
interior das latas e sobre a area dos rebordos das latas,
que tém sido os pontos nos quais historicamente tem sido
dificil assegurar um revestimento que assegure uma
cobertura adeguada. Um melhor revestimento correlaciona-se
com uma maior resisténcia a COrrosao. De forma
significativa, os aditivos presentes aumentam o desempenho
do revestimento sem terem nenhum impacto negativo sobre o
préprio revestimento. E dificil encontrar aditivos que ndo
afectem de forma negativo o desempenho do revestimento,
porque as propriedades necessdrias para a aplicacdc de um
revestimento sao rigorosas; utiliza-se wuma cura muito
rdpida e a muito alta temperatura quando se revestem as
latas, e as latas sao submetidas a temperaturas e pressdes
muito elevadas depois do seu enchimento. As latas

revestidas com o0s revestimentos contenham os aaitivos

presentes também apresentam um desempenho excelente quando

submetidas a um dispositivo de avaliacao do esmalte, o que



confirma que as latas se encontram substancialmente

revestidas. Uma vantagem adicional das composicdes
presentes é que apresentam um baixo contetdo compostos
organicos volateis (VOC). A sua utilizagdo e portanto

benéfica, de um ponto de vista ambiental.

Descricdo Pormenorizada da Invencao

A invencao presente diz respeito a um aditivo que

inclui um Acido carboxilico, uma amina, e um alcool.

0 dacido carboxilico pode conter qualquer numero
de atomos de carbono entre 2 e 18. Deve entender-se que 0s
dcidos carboxilicos contendo entre 2 e 7 atomos de carbono
sdo em geral mal cheiroscs, e que a sua utilizacado em
determinadas aplicacgbes pode ser portanto indesejavel. Os
dcidos carboxilicos contendo entre 8 e 18 Atomos de carbono
sdo portanto tipicamente mais adequados, em especial para
aplicacdo nas latas contendo alimentos. 0 &cido carboxilico
pode ser derivado de, ou estar contido em, um 6leo ou uma
gordura animal ou vegetal, isto &, ser um &cido gordo.
Incluem-se nos exemplos dos dcidos adequados, sem que eles
se limitem a estes, os dacidos gordos cleico, caprodico,
endntico, caprilico, caprico, isodecilico, pelargdnico,

urico, miristico, palmitico, lincleico, linclénicao,
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estedrico, soestearico, behénico, aragu
araquidénico, ertcico, azelaico, acidos de coco, de soja,
de resina liquida, de sebo, de banha, de patas de bovinos,

de alperce, de gérmen de trigo, de milho, de semente s



algodao, 4&cido ricinico, ricinocleico, de Oleo de colza, de
palmiste, 4cidos de resina, 4acidos diméricos, Acidos
triméricos, &cidos ozonizados, didcidos, tridcidos, e
misturas de todos estes, bem Como outros acidos
provenientes de produtos naturais, ou de sintese. Sao
especialmente adequados o &cido oleico e o acido caprilico
e as suas misturas. Numa concretizacdo, o acido carboxilico
é misturado com um solvente, tal como o pentancl e/ou ©
butanol. Os Aacidos carboxilicos encontram-se comercialmente

disponiveis em muitos fornecedores.

0 &cido carboxilico € utilizado com uma amina, de

acordo com a invencao presente, tal como uma alguilamina ou

uma alcanolamina. Incluem-se nos exemplos de aminas
adequadas, a monoetanolamina, a dietanolamina, a
trietanolamina, a metilamina, a dimetilamina, a

trimetilamina, a etilamina, a dietilamina, a trietilamina,
a dietiletanolamina, a propilamina, a isopropilamina, a
dipropilamina, a di-isopropilamina, a tripropilamina, a
tri-isopropilamina, ou algumas outras alquilaminas ou
alcanolaminas contendo entre um e cerca de 12 &tomos de
carbono, ou amoniaco, ou misturas de quaisquer destes. E
especialmente adequada a dimetiietanclamina ("DMEA"}; a
DMEA proporciona uma boa estabilidade e uma boa resisténcia
a formacao de bclhas.

De acordo com & presente também se

utiliza wm Aalcool.. Pode utilizar-se qualquer &lcocl

compativel com c &cido carboxilico. © 4&alcool pode ser



ramificado ou nao ramificado.

tem pelo menos quatro Atomos

Numa concretizacao,

o alcool

de carbono, e noutra

concretizacdo o alcool tem entre 5 e 7 atomos de carbono.

Se o numero de atomos de carbono exceder cerca de 8§,

pode comprometer a resisténcia

Portanto,

um especialista da técnica pode

isso

a formagdo de bolhas.

seleccionar o

alcool adequado com base nas necessidades do utilizador.

Em geral, a razao
carboxilico,
14,5:43-92, tal como 1,8-3,1:12-13,5:45-88.

se que em algumas concretizacgdes da invencao presente,

podera introduzir alguma amina

epoxidica acrilica, e se podera

através de um agente fendlico
ligagbes cruzadas.
Numa concretizacao,

molar

entre o acido

a amina e o alcool sera de entre 1,5-3,5:11~

Deve entender-
se

através de uma resina

introduzir algum alcool
de

de estabelecimento

a composicao exclui

especificamente as amidas de Aacidos gordos.

Os aditivos presentes
especifica nos revestimentos de
alimentos. A expressao
neste documentc para referir

"latas para alimentos™

encontram aplicacao

latas metdlicas para

e utilizada
contentores

latas, ou

quailsquer outros tipos de receptédculos metdlicos destinados

a conter qualquer tipo de alimento ou bebida.

nos metais tipicos o ago revestido a estanho,

de estanho, e

2 ago negro revestido,

Incluem-se
0 aco isento

embora a inveng&o nao

se limite a utilizacao com estes metais.



A invencdo presente diz também respeito a uma
composicao aquosa para revestimento gue inclua uma resina
gque forme um fiime, um acido carboxilico, uma amina, € um
dalcool. Pode utilizar-se de acordo com a invengdo presente
gualquer resina adequada para utilizacao com alimentos e
gque forme um filme. Incluem-se nos exemplos dos polimeros
GUteis para formar a resina os copolimeros acrilicos
contendo fungdes hidroxilo ou é4cide carboxilico, o©s
poliésteres poliméricos contendo fungdes hidroxilo ou acido
carboxilico, os poliuretanos poliméricos contendo fungbes
isocianato ou hidroxilo, e as poliureias contendo funcgbes
amina ou isocianato. Estes polimercs sado também descritos
da linha 7 da coluna 7, a linha 2 da coluna 8 da Pat. U.S.
N°. 5.939.491; esta patente, bem como as patentes nela
referidas, sdo incorporadas neste documento por citacao.
Uma resina que forma um filme e € especialmente apropriada
¢ uma resina acrilica epoxidica tal como a descrita na
Patente U.S. N°. 4.212.781, incorporada neste documento por
citacao. Podem também utilizar-se  outros acrilicos
epoxidicos. A patente 491 também descreve agentes para a
cura destas resinas, nas linhas 6 a 62 da coluna 6; o0s
agentes de estabelecimento de ligagdes cruzadas que sao
especialmente adequados, em particular para resina
acrilicas epoxidicas, incluem agentes de estabelecimento de
ligagBes cruzadas tals como a melamina e os fendlicos. Deve
entender-se “fendlico” como referindo polimeros produzidos
a partir de um ou mais menémercs fenbdlices, tais como
fenol, bisfencl A, t-butil-fencl, = outros semelhantes, que

se fizeram reagir com formzldeido. Podem utilizar-se



misturas de agentes de cura.

Entender-se-a que os revestimentos em questdo sio
revestimentos liguidos e mais em particular sS40
revestimentos liquidos aquoso ou provenientes de uma fase
aquosa. Preferem-se 0s revestimentos aquosos em relagdo aos
que sao baseados num solvente, por razdes ambientais. Deve
no entanto entender-se que o termo "aquoso", tal como se
utiliza neste documento, significa que os revestimentos sao
predominantemente constituidos por A4gua; podem incluir-se
pequenas quantidades, tais como quantidades inferiores a
20'0, em peso, de solventes convencionais (com base no peso
total dos voldteis), tais como alcoois, mantendo-se a
aplicacdo adentro do ambito da invencgdo presente. De facto,
a 1nclusdo de uma pequena gquantidade de 4alcool esta

claramente compreendida no dmbito da invengdo presente.

De forma significativa, as composicbes presentes
podem também incluir um pigmento. Pode utilizar-se qualquer
pigmento adequado, incluindo TiO,, Zn0 e MgO. Os pigmentos
sdo adicionados para dar cor, e também para esconder e
resistir a manchas nos revestimentos para latas que
conterdo alimentos com elevados conteudos em sulfureto,

tais como carnes.

As composictes da invencdo presente também podem

conter outros aditivos convencionais, tais como corantes,

ceras, lubrificantes, agentes u: as espumas, agentes

bumidificantes, plastificadores, fortificadores e



catalisadores. Pode utilizar-se como catalisador gqualquer
catalisador de acido inorgdnico ou sulfénico. Sao
especialmente adequados para aplicacdes em latas para
alimentos o acido fosférico e o) acido

dodecilbenzenossulfénico.

A resina que forma um filme estd habitualmente
presente na composigcdao de revestimento agquoso numa
quantidade superior & 11 por cento, em peso, tal como
superior a cerca de 12 por cento, em peso, e inferior a 16
por cento, percentagens ponderais estas que sdo baseadas no
peso total do revestimento. Quando se utiliza um agente de
cura, ele estard em geral presente numa quantidade que pode
atingir 50 por cento, em peso; esta percentagem ponderal e
referida ao total de sdélidos na resina. A A&gua, ou &
mistura de 4gua com solvente, pode estar presente em
quantidades na gama de entre 60 e 77 por cento, em peso,
tais como entre 62 e 74 por cento, em peso, baseando-se
esta percentagem ponderal no peso total do revestimento.
Estaréa presente acido carboxilico na composigdo, numa
quantidade que assegure eficacia. "Quantidade eficaz",
quando utilizada referindo-se ao &cido(s) carboxilico(s),
significa a quantidade de &cido(s) carboxilicois) que,
quando adicionada a um revestimento, melhora a capacidade
de moiha do revestimento. Pode determinar-se a capacidade
de molhd por meios connecidos na técnica, tais como o teste
de avaliacdo de esmaltes que se descreve neste documento.
Entender-se-a que varios revestimentos conhecidos na

técnicea utilizam  quantidades vestigiaig de acidos



carboxilicos (isto, &, < 0,1 por cento, em peso) devido a
sua adicao por inadverténcia com diversos aditivos. Essas
quantidades nao servem no entanto para melhorar as
propriedades de molha da composig¢do, e nao sao portanto
"quantidades eficazes” na acepgao utiiizada neste
documento. Em geral, a percentagem ponderal em acido
carboxilico serd de entre 1,0 e 3,5, tal como entre 1,5 e
2,0, sendo a percentagem ponderal também baseada no total
de sdlidos resinicos, embora se possam utilizar, em
determinadas formulacdes, percentagens que sS3ao mesmo
inferiores. A percentagem ponderal em amina varia em geral
entre 17 e 23, tal como entre 19 e 21, sendo esta
percentagem ponderal referida ao peso total do solvente
orgadnico. A percentagem ponderal do &lcool pode variar
entre 50 e 62, tal como entre 52 e 58, sendo a percentagem
ponderal referida ao peso total de solvente organico. Os
pigmentos e outros aditivos podem representar entre 11 e 15
por cento, em peso, tal como entre 12 e 14 por cento, em
peso, da composicdo, percentagem ponderal esta que se
baseia mo peso total do revestimento. Em geral, as
composicBes contem entre 24 e 34 por cento de sdélidos e
entre 76 e 66 por cento de volateis. Tal cormo se utiliza

neste documento, o termo "volateis™ inclui a agua.

Uma concretizacdc especialmente adequada & uma
compesicdo na qual se utilize acido caprilico, pcr si sé o
em conjunto com acide oleico, com uma resina acrilica

epoxidica e com um agente fendlico de estabelecimento de

ligacgdes cruzadas. Quando se utilizar tanto acido capriiico



como acido oleico, a razdo molar de acido oleico para acido
caprilico encontra-se em geral na gama de 1,0-Z,5:31,8-7.%.
Verificou-se, de forma surpreendente, que a utilizagio de
dcido caprilico permite um aumento significativo de
conteudo em sdélidos na formulacdo para revestimento. A
quantidade de &cido que se utiliza na formulacdo é tal como
se descreveu acima. Por exemplo, um contetdo em sélidos de
22 por cento, em peso, pode ser aumentada para 24, 25, 26
ou mesmo um valor superior, por cento, em peso, de sélidos,
por intermédio da utilizacdo do acido caprilico. Um produto
com um teor elevado de sdlidos com este (isto é, com mais
do que 22 por cento de sdélidos, em peso) pode ser aplicado
sobre uma lata numa quantidade ponderal de cerca de 250 mg,
sem que apareg¢am bolhas. Este resultado € significativo. Os
revestimentos acrilicos epoxidicos com um contetdo de
s6lidos de cerca de 22 por cento, em peso, sao tipicamente
aplicados apenas a uma taxa ponderal de entre cerca de 210
e 220 mg por lata, e mesmo assim ocorre formagao de bolhas.
Neste caso, verificou-se de forma surpreendente gque ao
utilizar-se a composicac presente numa quantidade superior
contribui de facto para diminuir, ou mesmc eliminar, a
formacdao de bolhas. A 1invengcdo presente diz portanto
respeito também a w  revestimento para latas para
alimentos, que contenha 24 por cento, em peso, de sdlidos,

ou mais, e que inclua é&cidc caprilico. Uma lata para

6]

alimentos revestida e cozida com 250 mg desta

ja ¥

formagdo substancial de bolhas também estd abrangid

pelo ambito da invencdo presente.



O acido carboxilico, a amina e o alcool podem ser

incorporados no revestimento aquoso em qualguer moendo

adequado durante a formagao do revestimento.
concretizacidc especialmente adequada, o acido carboxilico e
a amina sao adicionados em separado durante a dispersao do
pigmento. Adiciona-se primeiro a amina, opcionalmente
adicionando-se em seguida um agente anti espumas, e depois
adiciona-se of(s) Aacido(s) carboxilico(s). A amina e of{s)
dcido(s) carboxilico(s) ndo sdo previamente misturados, de

3y

modo que quaisquer sais de amina do(s)

858

cido(s)
carpoxilico(s) que se possam formar nao sao intencionais. A
adicdo do(s) acido(s) carboxilico(s) e da amina a disperséo
do pigmento proporcicna uma boa humidificacdo do pigmento e
a dispersido do pigmento por todo o revestimento. Caso se
utilize outro meio de humidificar e dispersar o pigmento,
os aditivos presentes podem ser incluidos na composigdo a
posteriori. Em qualquer dos casos, o0 revestimento terd
excelentes propriedades de molha quando for aplicado sobre
um substrato metdlico. Uma vantagem adicional do primeiro
método é que os aditivos presentes ajudam a formulacao do
revestimento por facilitarem a dispersao do pigmento. Se
nao estiver presente nenhum dcido carboxilico na invengao
presente, pode ser necessario diminuir mais as dimensdes
das particulas da pasta moida, o que € mais caro e

dispendiosoc em tempo, do que os métodos presentes.

0O 4alcool wutilizado como componente do aditivo
presente pode ser introduzido nas composig¢des aquosas por

via da prépria resina que forma um filme, caso o 4dlcool



faga parte do solvente que contém a resina. Em alternativa,
pode adicionar-se o alcool em separado em gualgquer altura

durante a formulacao.

A invencgdo presente diz portanto também respeito
a um método de se preparar uma composicac aquosa pigmentada
para revestimento, incluindo moer-se o pigmento com uma
"componente de A4dcido carboxilico™ que inclua um &cido
carboxilico e uma amina, e misturar-se o pigmento moido a
uma "componente de resina" que inclua uma resina que forme
um filme; guer a componente de acido carboxilico, quer a
componente de resina, inclui também um &lcool. Podem ser
utilizados os métodos habituais para moer um pigmento. O
pigmento moido pode entdo ser misturado na resina que forme
um filme por gualguer modo conhecido na técnica; um método
especialmente adequado emprega um misturador de tipo
Cowles. Incluem-se noutros tipos de moinhos especialmente

adequados os moinhos de areias e os moinhos horizontais.

A invencdo presente diz também respeito a um
método para se preparar uma composig¢do aguosa pigmentada
para revestimento, incluindo adicioconar-se & uma resina
pigmentada, que forme um filme, uma composig¢ao que inclua
um 4dcido carboxilico e uma amina, em que quer a componente
de resina, quer a componente de acido carboxiiico, contenha

também um alcool.

A inven¢ao presente diz também respeito a um

método para inibir a corrosdo de uma lata metdlica para



alimentos, que inclua aplicar-se ao interior da lata
qualgquer uma das composicbes para revestimento que se
descreveram acima. Pode aplicar-se o revestimento por
qualquer método convencional da técnica, tal como uma
dispersaoc isenta de ar a alta pressaoc, o revestimento por
rolos, ou revestimento por enrolamentos. E especialmente
adequada uma dispersido isenta de ar e a alta pressao. O
revestimento pode ser aplicado de modo a se obter a
espessura pretendida para o filme seco ("DFT"). Uma DFT de

entre cerca de 5 e 7 pM (micron) € tipicamente adequada.

Tal como se afirmou acima, gqualquer substrato
metdlico pode ser utilizado para a lata destinada a conter
alimentos, de acordo com & invengao presente. As latas para
alimentos podem ser quer latas em duas pecgas, quer latas em
trés pecas. Um especialista da técnica entenderd que uma
"lata em duas pecas" se refere a uma lata que foi enformada
("DWI"). Uma “lata trés pecas" para alimentos sera
entendida pelos especialistas da técnica como referindo-se
a uma lata que é revestida enquanto folha plana, fabricada
e soldada. Normalmente a lata em duas pecgas € revestida
apds a sua fabricagdo, e a lata em trés pecas € fabricada

apbs o seu revestimento.

0s métodos da invencdo presente, empregando as

acima, e permitem assegurar

composigdes gue se
uma excelente molhabilidade da superficie interior da lata,
Na preparag¢do de latas DWI para alimentos, aplica-se amiude

um revestimento a parte exterior da lata, o qual se



projecta para o interior d lata; este revestimento &
denominado um revestimento por lavagem, e contém em geral
uma quantidade consideravel de cera. De forma
significativa, as composiydes presentes molham mesmo sobre
o revestimento de lavagem que conseguiu entrar para dentro

da lata para alimentos.

A capacidade de um revestimento para cobrir ou
“molhar” o interior de uma lata para alimentos é medida em
geral utilizando um teste de qualidade do esmalte. Este
teste envolve em geral verter-se agua salgada para dentro
da lata e fazer correr uma corrente eléctrica através da
dgua; se a lata estiver completamente revestida, o
instrumentoc de medicgao da qualidade do esmalte deve dar uma

cerca de 25

leitura de zero miliampére. Leituras de
miliampére sao habitualmente toleradas. Os revestimentos da
invenyado presente podem permitir obter consistentemente
leituras no avaliador de qualidade de esmalte gque sao
inferiores a 25, tais como inferiores a 4 ou mesmo

inferiores a 1.

Para além das excelentes propriedades de molhagem

a

dos revestimentos presentes, o0s revestimentos também
vantagem adicional de serem ambientaimente indcuos. Mais
especificamente, o©s revestimentos apresentam um baixo VCOC
tal como determinado pelo célculo de VCC mencs agua. O VOC
dos revestimentos presentes € tipicamente inferior ou igual
a cerca de 383,4 g (3,2 libras) de solvente por litro

(galdo), menos a &agua. Podem conseguir-se consistentemente



valores de VOC de entre 359,5 383,4 (3,0 a 3,2), sendo

(ad

possivel obterem-se valores de VOC tao baixos ccmo 323,5

&7 ou mesmo 287,6 (2,4}, de acordo com a invengao

presente.

Tal como se utiliza no documento presente, e a
nédo ser quando se especificar algo em contrdrio, todos os
numercs tais como ©0Ss que expressam valores, gamas,
quantidades ou percentagens, podem ser lidos como se fossem
antecedidos pela expressac "cerca de", mesmo se esta
expressiao nao estiver expressamente incluida. Para além
disto, qualquer gama numérica que se descrever neste
documento deve ser entendida como incluindo qualquer outra
gama nela contida. Tal como se utiliza neste documento, o
termo “polimero” refere-se a oligbémercs e tanto a
homopclimeros como a copolimercs, e o prefixo "poli"

refere-se a dois ou mais.

EXEMPLOS

Os exemplos seguintes destinam-se a ilustrar a
invencgao, e nao devem ser interpretados como  se

constituissem a invencgdo de uma forma qualquer.

Exemplo 1

As amostras 1-5, todas as guais obtidas por
aspersbes interiores brancas isentas de ar, foram

preparadas em geral como @se  segue, utilizando o0s



ingredientes e quantidades (em libras) que se listam na
Tabela 1. A dispersao epoxi-acrilica {sclucdoc com &5 por
cento de so6lidos em solvente, levada com &gue a cerca de 24
por cento de so¢lidos) foi colocada num tanque de Cowles.
Ligou-se o agitadcr e adicicnaram-se seguencialmente a
dimetiletanolamina, o SURFDNYL 104, e o 4&cido oleico
(Amostras 1, 2, 3, 5) ou acido céaprico/butil celossolve a
50/50 (Amocstra 4). Depois adicionou-se o acido caprilico
(Amostras 1, 4, 5), acido céaprico/butil celossolve (Amostra
2) ou dacido caprdico (Amostra 3):; quando se adicionou esta
componente a viscosidade da mistura diminuiu
substancialmente e formou-se um vértice, o que permitiu uma
agitacdo excelente e a dispersao do pigmento. Adicionou-se
entdo didxido de titdnio. Misturou-se a pasta a alta
velocidade durante cerca de 1 hora até se obter uma
dimensao pequena das particulas ("F.0.G.") inferior a 7.
Depois de se conseguir uma dispersido adequada do pigmento,
adicionaram-se a melamina e A4gua desiconizada. Bombeou-se
entdao a dispersdo de Cowles para um tanque de sedimentacao,
que continha mais quantidade da dispersado epoxi-acrilica,
melamina, pentanol (Amostras 1-4) ou Z2-etil-hexanol
(Amostra 5}, emulsdo de carnauba, &acido oleico (Amostras
1-3 e 5) ou acido céaprico/butil celossclve (Amostra 4), e
agua.

O VOC dos revestimentos era de cerca de 300 g/L
(2,5 1b/gal), mencs a agua. Podem fazer-se aspersdes com Os
revestimentos em condicées de alta pressdo e sem ar, para

se obter um fiime uniforme com excelente molhagem de ago
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. Acido Caprilico/butil i =

i

em sgolvente e depois

- amina como catalisador, ou dissolvendo resina epoxidica num
solvente e depois polimerizando mondmeros acrilicos ma
- presenga da resina epoxidica, o que permite a dispersdo do}
' produto epoxidico em 4gua quandc o acrilico é neutralizado |

5

5
3

3 23

Teits NSt
fazendo reagir o oxirano com 0S
carboxilos num acrilico previamente formado utilizando uma

com uma amina. ‘
2,4,7,9~tetrametil-5~-decino-4,7-diol obtido junto da Acme
Hardesty Co.
De qualidade alimentar, kosher, obtido junto da Acme
Hardesty Co.
Obtido junto da Acme Hardesty Co. |
Acido cdprico e butil celossolve a 50/50, obtido junto da |
Acme Hardesty Co.
Obtido junto da Acme Hardesty Co,
Obtido junto da Cytec Industrie, Inc., sob a designacéao
de CYMEL 301.
* obtido junto da Carrcl Scientific.
° Determinado pela ASTM durante 1 hora a (230°F) 110°C. E
** Determinado utilizando um Viscosimetro de Ford ¥ 4 a
(77°F) 25°C.
* Determinado como s6lidos ASTM e agua, e utilizando o VC
calculado menos &gua.

Exemplo 2

Revestiram-se as Amostras 1, 2 e 4, preparadas de

acordo com o Exemplo 1, & um peso seco de filme de 300 a



350 mg, sobre latas 300*%407. As latas eram em &¢o
galvanizado, em duas pegas, e o revestimento havia sido
aplicado por aspersdo a alta temperatura e isenta de ar. As
latas revestidas foram entao submetidas ao teste no
avaliador de esmalte. O teste foi levado a cabo utilizando
um dispositivo de avaliagao WACO da Wilkens-Anderson Co. de
Chicago, T11., seguindo as instrugdes do fabricante.
Verteu-se a solugdo para dentro da lata, isto €&, o
electrélito, a qual era a 1% em NaCl e a 1% em NH:SCN.
Listam-se os resultados na Tabela 2. Tal comc pode ser
visto na tabela, todos os resultados foram claramente
inferiores a 25 e em média inferiores a 1,3 para a Rmostra
1, menos do que 1,0 para a Amostra 2 e 0,7 para a Amostra
4. Isto indica que se consegue, com a invengcdo presente,

uma cobertura notavel das latas com as composicdes.

Tabela 2
Amostra AVALIACAC de ESMALTE numa lata 307x407
\ 0; 07 07 0,37 1,3 4,1; 0,1; 6,5; 3,5;

.......

Exemplo 3

Submeterari-se latas preparadas &l como  se

i e submeteram-

descreveu no Exemplc 2 utilizando a .

se a testes da embalagem nos quals as latas sofreram um



enchimento a quente com alimentos, a 77°C {170°F) e depois
esterilizadas com vapor a 121°C (250°F) durante 1,5 horas.
Apresentam-se nas Tabelas 3 e 4 os resultados para duas
latas diferentes. Tal como se pode ver na tabelas, o

revestimento feito no Exemplo 1 é comparavel, ou melhor do

um controlo obtido comercialmente (643E503,

comercialmente disponivel na ICI) no que toca tanto a
adesdo espacial como a corrcsac no espago de cabega numa
lata em duas pegas em milho de tipo cremoso, em sopa de
frango com massa, e em massas. A adesac fol determinada
removendo a tampa da lata e cortando a lata ao longo do seu
comprimento. Colou-se fortemente fita adesiva 610 da 3M
sobre a parte superior do espago de cabega (partindo do
topo e prolongando-se para baixo até cerca de 19,1 mms (3/4
de polegada). A fita fol entdo removida arrancando-a
rapidamente de uma vez, e pode ser inspeccionada para
verificar a presenga de revestimento remanescente. Um "dez"
indica que nao foli removido revestimento. A corrosao foi
também determinada por inspecg¢do visual; as dreas nas quais
a fita removeu revestimento sao em geral consideradas como

estando corroidas.



Tabela 3

Amostra
i massa
ICI Frango e 7 dias 2,3
643E503 massa
branco
Amostra Massa 7 dias 10,10 10,10
1
ICI Massa 7 dias 10,10 10,10
643E503
branco

§*Nota: a escala de classificacdo é baseada no seguinte: 10§

excelente, sem perda, 0 = perda total.




Tabela 4

N

§ § Adesiao no ; Corrosaoc no
% | espago de ; espago de %
_..cabega* |
{ Amostra Milho 17 dias £33 2,3 *
§ 1 creme § § ,,,,,,,
ICI Milho 17 dias G §, 8
643E503 creme
branco ..........
Amostra | Frango e 17 dias fyd g, 4
H massa
ICI Frango e 17 dias S
massa
branco
Amostra Massa 17 dias FREE
b
ICI Massa 17 dias
6435503
branco

*Nota:

a escala de classificacdo é baseada no

seguinte: 10

= excelente, sem perda, 0 = perda total.

Exemplo 4

Preparou-se um revestimento dourado para latas de

acordo com a dissolvendo produto

presente

epoxidico em butancl e butil celossclve, e polimerizando os

monémeros acrilicos na presenca do produto epoxidico.



Adicionou-se entao ao fabrico dimetiletanclarnina.
Adicionou-se entdo o fabrico a um tanque de sedimentacao
contendo &gua e arrefeceu-se desde 82°C (180°F) até cerca
de 66°C (150°F). Adicionaram-se sequencialmente, o acido
oleico, o acido caprilico e o produto fendlico. Manteve-se
o fabrico a uma temperatura de entre 60°C (140°F) e 6&6°C
{150°F), altura em que se adicionou o SURFYNOL 104.
Arrefeceu-se entdao o fabrico a uma temperatura inferior a
43°C  (110°F) e adicionou-se a&a cera, uma emulsao de
carnatba. Ajustou-se a viscosidade com agua utilizando um
viscosimetro de Ford N° 4, ate a gama de viscosidades
pretendida. Determinou-se que o contetdo em sdélidos no
produto final era de 28 por cento (de acordo com a ASTM
D2360 a 110°C (230°F) durante uma hora) e 25 por cento (de
acordo com um processo idéntico, mas levado a cabo a 230°C
(400°F) durante cinco minutos). A viscosidade do produto
era de entre 22 e 30 segundos, tal como determinada
utilizando um viscosimetro de Ford N° 4. Aplicou-se ©
revestimento a uma lata 300x407, numa quantidade de 250 mg,
e processou-se numa zona quatro comercial do interior de um

forno estando a primeira zona a uma temperatura de 99°C

(211°F), a segunda a Z236°C a terceira a 226°C

(438°F) e a quarta a 226°C ¥i, para um tempo total de
cinco a seils minutos no forno. O revestimento n&c deu

origem a bolhas.



Tabela 5

Componente Quantidade em percentagem
ponderal, com base no

composigdo ponderal total

S6lidos de resina epoxi- 13,50
acrilica

Butanol 3,5
Butil celossolve 1,79
Dimetilmetanolamina 1.35

Acido oleico 0,22

Acido caprilico

| SURFYNOL 104 0, 49
Bisfenol A - cresol, disponivel comercialmente junto da

ESchenectady International sob a designacao de HRJ 12632.

Embora se tenham descrito acima descricgdes
especificas desta invencdo com o propdsito de ilustracdo,
sera evidente para os especialistas da técnica que se podem
fazer inumeras alteracbes dos pormenores da invencgao
presente sem que isso represente afastamento em relagao &

invencdo, tal como ¢ definida nas reivindicagdes apensas.

Lisboa, 25 de Julhco de 2037
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REIVINDICACOES

1. Um aditivo que inclua:

&3 um Adcido carboxilico;

b) uma amina; e

c) um alcool;

em gue a razao molar de a:b:c seja de 1,

3,5:11,0-14,5:43-22.

(@3]
1

2. O aditivo da Reivindicacdo 1, em que o acido

carboxilico tenha entre 2 e 18 Adtomos de carbono.

3. O aditivo da reivindicacao 2, em que o acido

carboxilico tenha entre 8 e 18 dtomos de carbono.

4, 0 aditivo da reivindicacdo 3, em que o acido
carboxiiico seja éacido oleico, é&cido caprilico ou uma
mistura destes.

5. C aditivo da reivindicacdo 1, em que a amina
seja a dimetiletanclamina.

6. 0 aditivo da reivindicacde 1, em gue o

dlcocl tenha pelo menos 4 dtomos dé carbono,



7. O aditivo da reivindicagdo 6, em que O

dlcool tenha entre 4 e 7 dtomos de carbono.

8. O aditivo da reivindicagdo 6, em que O

alcocl seja o pentanol.

9. Uma composicdo aquosa para revestimento, que

inclua:

a) uma resina que forme um filme;

b) uma guantidade eficaz de acido

carboxilico;

c) uma amina; e

d) um &alcool.

10 A composicado da reivindicacaoc 9, em que a

resina que forma um filme seja uma resina acrilica

epoxidica.

11 A composicdoc da reivindicacdc 9, contendo

também um pigmento.

reivindicac8o 11, =m gque o

pigmento seja didéxido de titéanio.

13. Um métocdo para inibir a corrosdo numa lata



metdlica para alimentos, que inclua aplicar-se ao interior

da lata referida uma composicgdo das reivindicacgdes 9-12.

14. O método da reivindicacdo 14, em que a lata
para alimentos seja seleccionada de uma lata para alimentos

em duas pecas e uma lata para alimentos em trés pecgas.

15. Um método ©para preparar uma Ccomposigao

aquosa pigmentada para revestimento, que inclua:

a) moer-se o pigmento com a componente de
acido carboxilico, incluindo um A&cido

carboxilico e uma amina; e

b) misturar—-se o pigmento moido do passo a)
com uma componente de resina que inclua uma
resina que forme um filme; e em que quer a
componente de 4&cido <carboxilico, gquer a
componente de resina, também contenham

alcool.

16. O método da 15, em que a compcnente de acido

carboxilico também inclua o alcool.

17. C método da 15, em que a compcnente gue

forma « filme também inclua o dlcool.

18. Um método para se preparar uma composicao

aqucsa pigmentada para revestimento, que inclua adicionar-



se a uma composicido que inclua uma resina pigmentada que
forme um filme, um aditivo que inclua uma quantidade eficaz
de acido carboxilico e uma amina, em que quer a resina que

forma um filme, quer o aditivo, também incluem alcool.

19. O método da reivindicacdo 18, em que a
resina que forma um filme inclua uma resina acrilica

epoxidica.

20. Uma composicdo para revestimento de latas
para alimentos de acordo com as reivindicagbes 9 e 10, que
tenha um conteldo em sélidos de 26 por centoc, em peso, ou
superior, determinado pela ASTM D2360 a 230°F durante uma

hora, incluindo &cido caprilico.

21. A composicao para revestimento da
reivindicacdo 20, em gue o contetdo em sélidos seja de 28

por cento.

22. A composicao para revestimento da

reivindicacao 22, contendo também acido oleico.

23. A composigdo para revestimento reivindicacédo
27, em que a razac molar de acido oleico para acido
capriliso seia de 1,0-2,5:2,0-7,5.

24. Uma lata para alimentos revestida e cozida
com 250 mg da compesicdc para revestimento da Reivindicacgédo

20, em que a lata para alimentos revestida seja



substancialmente isenta de formagdo de bolhas.

25. A COmMpPOSL¢ao para revestimento da
reivindicagdo 9, contendo também um agente de formagdo de
ligagbes cruzadas, de preferéncia seleccionado de entre
melamina e um agente fendélico de estabelecimento de

ligag¢des cruzadas.

Lisboa, 25 de Julho de 2007
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