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“DISPERSAO AQUOSA, METODO PARA PRODUCAO DE UMA
DISPERSAO COMPREENDENDO POLIMERO ADESIVO, USO DE UMA
DISPERSAO AQUOSA, E, ARTIGO DE AUTOADESIVO”

[0001] A invencdo diz respeito a wuma dispersdo aquosa
compreendendo pelo menos um polimero disperso em dgua e tendo um baixo
peso molecular e uma temperatura de transi¢ao vitrea definida, que pode ser
preparada por polimerizagdo de emulsdo, na presenca de pelo menos um
agente de transferéncia de cadeia, de uma mistura de mondmeros
compreendendo (met)acrilatos de alquila C; a C,p, monOmeros acidos e
opcionalmente vinilaromaticos e também mondmeros adicionais. A invengao
também diz respeito a usos da dispersdao, como agentes de pegajosidade para
adesivos, por exemplo.

[0002] Com adesivos sensiveis a pressao (PSAs) hd um desejo nao
somente de adesdo efetiva ao substrato, mas também para resisténcia interna
suficiente na camada de adesivo (coesdo). Adesdo e coesdo sdo propriedades
de desempenho mutuamente opostas. Medigdes que ocasionam uma melhora
na adesdo tendem a levar ao mesmo tempo a uma deterioracdo na coesdo e
vice versa. Muitos polimeros de PSA, tendo ao mesmo tempo coesdo
suficientemente alta, apesar da falta de adesao suficiente. Adicionando o que
se chama de agentes de pegajosidade € possivel alcancar um aumento
significativo na adesdo de composicoes de adesivo. Agentes de pegajosidade
sdo aditivos poliméricos para polimeros adesivos ou, geralmente, para
elastobmeros, que aumentam a autoadesdo (pegajosidade, adesividade
intrinseca, autoadesao) dos ditos polimeros ou elastomeros, de maneira tal que
depois da aplicacdo rapida e suave da pressao, os sistemas aderem firmemente
as superficies. Agentes de pegajosidade comumente empregados incluem
agentes de pegajosidade a base de resina natural, oligdmeros de terpeno,
resinas cumarina-indeno, resinas petroquimicas alifaticas e resinas fenolicas

modificadas. No caso de resinas de fontes naturais, a disponibilidade
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naturalmente flutuante e preco podem apresentar problemas. No caso de
resinas sintéticas que sdo usadas como agentes de pegajosidade para
dispersodes de polimero de PSA aquosas, uma boa miscibilidade molecular de
uma por¢do ou da quantidade total na pelicula seca de adesivo ¢ tdo
importante quanto uma alta compatibilidade com dispersdes de polimero
aquosas. Boa miscibilidade em peliculas de polimero ¢ promovida por um
peso molecular que ¢ extremamente baixo. No caso de polimeros ou
oligbmeros de agente de pegajosidade sintético, um problema ¢ que de
maneira a alcangar baixos pesos moleculares, ¢ necessario no estagio de
preparagao usar quantidades relativamente altas de agentes de transferéncia de
cadeia. Isto pode levar a um nivel relativamente alto de mondmeros residuais
nao polimerizados que, por um lado, ¢ frequentemente indesejavel do aspecto
de seguranga do produto e, por outro lado, pode parecer um peso molecular
inadequado na parte dos polimeros, tém um efeito fortemente plastificante nos
polimeros adesivos, que pode levar a um efeito adverso indesejavelmente
forte na coesdo. O uso de poliacrilatos de baixo peso molecular como agentes
de pegajosidade para formulagdes adesivas ¢ referido em WO 2005/047342,
por exemplo. Um exemplo de um produto comercial deste tipo ¢ Acronal®
A107 (nome formador: Acronal® 7 D). Formulag¢des adesivas produzidas
nelas possuem boa pegajosidade e adesdo. Para certas aplicacdes, entretanto,
elas sdo muito “macias”; em outras palavras, a coesao ¢ inadequada.

[0003] Foi um objetivo da presente invengdo fornecer substancias que
sdao adequadas como agentes de pegajosidade para dispersoes de PSA aquosas
e com as quais ¢ possivel otimizar as propriedades adesivas dos PSAs, em
particular para artigos autoadesivos, tais como rotulos adesivos, laminas
adesivas ou fitas adesivas e também adesivos de chao. Em particular, além de
boa adesdo, coesdo extremamente boa deve ser alcancada ao mesmo tempo.
Desta maneira observou-se dispersdes de polimero aquosas tas em mais

detalhe, a base de polimeros de acrilato sintéticos, definidos de baixo peso
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molecular.
[0004] A invengdo fornece uma dispersio aquosa compreendendo
pelo menos um polimero disperso em agua e tendo um peso molecular médio
menor que 50.000 e uma temperatura de transi¢cdo vitrea maior ou igual a -
40°C a menor ou igual a 0°C, preferivelmente maior ou igual a -35°C a menor
ou igual a 0°C, que pode ser preparada por polimerizagdao de emulsdo na
presenc¢a de pelo menos um agente de transferéncia de cadeia e que pode ser
preparada de uma mistura de monomeros compreendendo

(a) pelo menos 40 % em peso de pelo menos um (met)acrilato de

alquila C; a Cy,

(b) 0% a 30 % em peso de pelo menos um vinilaromatico,

(¢) pelomenos 0,1 % em peso de pelo menos um acido mondmero,

(d) 0% a 50 % em peso de mondmeros adicionais,
para as quantidades de monomero sendo com base em cada caso na soma de
todos os mondmeros.
[0005] A dispersdao da invencdo compreende como um constituinte
essencial um polimero que pode ser preparado por polimerizagao de emulsao;
o polimero disperso ¢ entdo um polimero de emulsdo. O termo “polimero”
daqui em diante engloba ndo somente polimeros (baixo peso molecular), mas
também oligdbmeros.
[0006] Os polimeros podem ser preparados por polimerizacdo de
emulsdo convencional usando quantidades ndo normalmente grandes de
agentes de transferéncia de cadeia. As dispersdes de agente de pegajosidade
resultantes entdo podem ser combinadas, como um componente de mistura,
com polimeros adesivos para formar dispersdes de PSA. Em vez de seu uso
como um componente de mistura, as dispersdes de agente de pegajosidade
também podem ser preparadas in situ por um procedimento em estagios pela
polimerizagdo de emulsdo de um dispersio de PSA na presenca de um

polimero adesivo.
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[0007] No texto a seguir, o termo “(met)acrilato” e designagdes
similares sdo usados como uma notacdo abreviada para ‘“acrilato ou
metacrilato”.

[0008] Um adesivo sensivel a pressio (PSA) ¢ um adesivo
viscoelastico cuja pelicula de ajuste a temperatura ambiente (20°C) no estado
seco permanece permanentemente pegajoso ¢ adesivo. Aderéncia aos
substratos ¢ realizada imediatamente por aplicacdo suave de pressdo. Uma
dispersao de PSA ¢ uma composicao que compreende um polimero, disperso
em agua ou em meio aquoso, que tem propriedades de adesivo sensivel a
pressao.

[0009] Um polimero adesivo no sentido da invenc¢ao € um polimero
tendo uma temperatura de transicao vitrea na faixa de -60°C a -20°C.

[00010] A temperatura de transi¢do vitrea dos polimeros pode ser
determinada por calorimetria de varredura diferencial (ASTM 3418/82, 20
k/min, temperatura média).

[00011] Um agente de pegajosidade ¢ um aditivo polimérico ou
oligomérico para polimeros adesivos ou, geralmente para elastomeros que
aumenta a autoadesado (pegajosidade, adesividade inerente, autoadesao) de tais
sistemas, de maneira tal que eles sejam aderidos firmemente as superficies
depois de pressao rapida e suave aplicada.

[00012] O polimero de agente de pegajosidade candidato ¢ composto
até certo ponto de pelo menos 40 % em peso, mais particularmente de 60 % a
99,9 % em peso ou de 60 % a 99,7 % em peso ou de 70 % a 98 % em peso, de
pelo menos um (met)acrilato de alquila C; a Cyo, acrilatos de alquila C, a Cyy
¢ metacrilatos de alquila C; a Cyy sdo preferidos. Exemplos de monomeros
adequados incluem metacrilato de metila, acrilato de metila, acrilato de n-
butila, acrilato de etila, metacrilato de etila, acrilato de n-hexila, acrilato de
octila e acrilato de 2-etilexila. Em particular, misturas dos alquil ésteres de

acido (met)acrilico também sdo adequados. Especialmente preferidos sdo
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acrilato de 2-etilexila, acrilato de n-butila e metacrilato de metila.

[00013] O polimero de agente de pegajosidade candidato
opcionalmente pode ser composto de vinilaromdticos. Os mondmeros
vinilaromaticos (b) podem ser usados em quantidades de 0 % a 30 % em peso,
mais particularmente de 0,5 % a 25 % em peso ou de 2 % a 20 % em peso, a
base da quantidade total de monOmeros. Vinilaromaticos preferidos sdo os
tendo até 20 atomos de C. Compostos vinilaromatico contemplados incluem
viniltolueno, alfa- e para-metilestireno, alfa-butilestireno, 4-n-butilestireno, 4-
n-decilestireno e - preferivelmente - estireno.

[00014] O polimero de agente de pegajosidade candidato ¢ formado até
uma extensao de pelo menos 0,1 % em peso, preferivelmente em quantidades
de 0,1 % a 20 % em peso, mais preferivelmente 0,2 % a 10 % em peso, muito
preferivelmente 0,5 % a 7 % em peso, a base da quantidade total de
mondmeros, de &cido mondmeros. Acido mondémeros sio mondmeros
etilenicamente insaturados, radicalmente polimerizaveis que tém pelo menos
um grupo acido. Exemplos de mondmeros acidos incluem acidos carboxilicos
etilenicamente insaturados, acidos sulfonicos etilenicamente insaturados e
acido vinilfosfonico. Acidos carboxilicos etilenicamente insaturados usados
sao preferivelmente 4cidos alfa,beta-monoetilenicamente insaturados
monocarboxilicos e dicarboxilicos que t€ém 3 a 6 d&tomos de C na molécula.
Exemplos destes sdao acido acrilico, acido metacrilico, acido itaconico, acido
maléico, acido fumarico, acido crotonico, acido vinilacético e acido vinilatico.
Exemplos de acidos sulfonicos etilenicamente insaturados adequados incluem
acido vinilsulfonico, acido estirenosulfonico, acido
acrilamidometilpropanossulfonico, acrilato de sulfopropila e metacrilato de
sulfopropila. Os monomeros acidos sdo preferivelmente selecionados do
grupo que consiste em acido acrilico, acido metacrilico, &cido itaconico, acido
maléico, acido fumarico, acido crotonico, acido vinilacético, acido vinilatico,

acido vinilsulfonico, acido estirenosulfonico, acido
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acrilamidometilpropanossulfonico, acrilato de sulfopropila e metacrilato de
sulfopropila e misturas destes monomeros. Particularmente preferidos sao
acido acrilico e dcido metacrilico e uma mistura destes.

[00015] O polimero de agente de pegajosidade candidato
opcionalmente pode ser composto de mondmeros adicionais (d), diferentes
dos mondmeros (a) a (c). Os monoOmeros adicionais (d) sdao usados
preferivelmente em quantidades de 0 % a 50 % em peso, mais particularmente
de 0,1 % a 40 % em peso, ou de 1 % a 30 % em peso, a base da quantidade
total de monomeros. Os mondmeros adicionais (d) podem ser selecionados de
(met)acrilatos de hidroxialquila C; a C,, ésteres de vinila de &cidos
carboxilicos compreendendo até¢ 20 atomos de C, nitrilas etilenicamente
insaturadas, haletos de vinila, éteres de vinila de dlcoois compreendendo 1 a
10 atomos de C, hidrocarbonetos alifaticos tendo 2 a 8 atomos de C ¢ uma ou
duas ligacdes duplas, ou misturas destes monomeros. Exemplos de ésteres de
vinila de acidos carboxilicos tendo 1 a 20 atomos de C sao laurato de vinila,
estearato de vinila, propionato de vinila, ésteres de vinila de 4cido versatico e
- preferivelmente - acetato de vinila. Exemplos de nitrilas sdo acrilonitrila e
metacrilonitrila. Os haletos de vinila sdo cloreto-, fluoreto- ou brometo-
substituido, compostos etilenicamente insaturados, preferivelmente cloreto de
vinila e cloreto de vinilideno. Exemplos de éteres de vinila incluem vinil metil
éter ¢ vinil isobutil éter. Eteres de vinila preferidos sdo os de éalcoois
compreendendo 1 a 4 atomos de C. Hidrocarbonetos tendo 2 a 8 4tomos de C
e uma ou duas ligagdes duplas olefinicas incluem etileno, propileno, isopreno
¢ cloropreno. Particularmente preferidos como mondmeros adicionais sao
acrilato de metila, metacrilato de metila, acrilato de etila, (met)acrilatos de
hidroxialquila C;-Cjy e (met)acrilamida e também misturas destes
mondmeros.

[00016] Em uma modalidade da inven¢do o polimero pode ser

preparado de uma mistura de monomeros compreendendo
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(a) 60 % a 99,7 % em peso de pelo menos um (met)acrilato de alquila
Cia Cyo,
(b) 0% a 30 % em peso de estireno,
(c) 0,2 % a 20 % em peso de pelo menos um &cido mondmero
selecionado de acido acrilico e acido metacrilico,
(d) 0,1 % a 30 % em peso de monOmeros adicionais selecionado de
(met)acrilatos de hidroxialquila C; a Cyy e acetato de vinila,
as figuras para as quantidades de mondmero sendo com base em cada caso na
soma de todos 0s monomeros.
[00017] O polimero ¢ preparado na presenga de pelo menos um agente
de transferéncia de cadeia de maneira a alcangar o baixo peso molecular de
acordo com a inven¢do. A quantidade de agente de transferéncia de cadeia
usado neste caso ¢ estabelecida, de maneira tal que a massa molar média ¢
menor que 500.000, preferivelmente de 1500 a 45 000 ou de 2000 a 20.000.
Quantidades de agente de transferéncia de cadeia tipicas sdo, por exemplo,
pelo menos 1 parte em peso, preferivelmente mais que 1 parte em peso como,
por exemplo, 2 a 30 partes em peso, por 100 partes em peso de mondmeros.
[00018] Os agentes de transferéncia de cadeia sdo geralmente
compostos de baixo peso molecular com um peso molar menor que 2000,
mais particularmente de menor que 1000 g/mol. Exemplos de agentes de
transferéncia de cadeia incluem compostos organicos compreendendo enxofre
na forma ligada, mais particularmente compostos tendo um grupo tiol ou
sulfito, tais como alquil mercaptanos, &acidos tiocarboxilicos, ¢ésteres
tiocarboxilicos, mercaptoalcanois, mercaptoalquiltrialcoxisilanos, tioglicdis,
dialquil sulfitos, diaril sulfitos, dialquil dissulfitos ou tioureia. Exemplos sdo
terc-butil mercaptano, terc-dodecil mercaptano, éster etilexilico do acido
tioglicoico, mercaptoetanol, mercaptopropiltrimetoxisilano, tiodiglicol,
etiltioetanol, sulfito de di-n-butila, sulfito de di-n-octila, sulfito de difenila,

disulfito de diisopropila, 1,3-mercaptopropanol, 3-mercaptopropano-1,2-diol,
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1,4-mercaptobutanol, 4cido tioglicolico, acido 3-mercaptopropidnico, acido
mercaptosuccinico, acido tioacético e tioureia. O agente de transferéncia de
cadeia ¢ preferivelmente selecionado do grupo que consiste em terc-dodecil
mercaptano, n-dodecil mercaptano e (2-etilexil) tioglicolato. Particularmente
preferido € (2-etilexil) tioglicolato (EHTG).
[00019] A natureza e quantidades dos mondmeros e de pelo menos um
agente de transferéncia de cadeia sdo estabelecidos, de maneira tal que a
temperatura de transi¢do vitrea (Tg) do polimero seja maior ou igual a -40°C,
preferivelmente maior ou igual a -35°C, a menor ou igual a 0°C. A Tg aqui ¢ a
Tg realmente mensurdvel, que pode diferir do Tg teoérico calculavel usando a
equacao conhecida como a equacao Fox. O Tg teorico do polimero, calculado
usando a equagao Fox para uma polimerizacdo sem agente de transferéncia de
cadeia, ¢ preferivelmente maior que -25°C. Também ¢ preferido que o Tg
tedrico calculado usando a equacdo Fox seja maior que a Tg realmente
medida para o polimero. A diferenca da Tg tedrico menos Tg real ¢ mais
preferivelmente maior que 3°C, mais particularmente maior que 5°C. A
temperatura de transi¢do vitrea pode ser determinada por calorimetria de
varredura diferencial (por exemplo, ASTM 3418/82, 20 K/min, temperatura
média).
[00020] A Tg tedrica pode ser calculada usando a equacdo Fox. A
temperatura de transicdo vitrea tedrica Tg aqui significa o valor limite da
temperatura de transicdo vitrea para a qual tende com peso molecular
crescente. De acordo com Fox (T.G. Fox, Bull. Am. Phys. Soc. 1956 [Ser. 1I]
1, pagina 123 e de acordo com Ullmann’s Enciclopiddie der technischen
Chemie, Volume 19, pagina 18, 4a edi¢ao, Verlag Chemie, Weinheim, 1980),
a temperatura de transicdo vitrea dos copolimeros com ndo mais que um grau
de reticulagao muito baixo ¢ dada em boa aproximacao por:

1Ty =x"Tg' +x%/Tg + ... x"/T",

onde x!, x?, .... X" sdo as fragdes de massa dos mondémeros 1, 2, ... ne T,
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Ty, .... Tg" sdo as temperaturas de transi¢do vitrea dos polimeros compostos
em cada caso somente de um dos mondmeros 1, 2, .... n, em graus Kelvin. Os
valores T, para os homopolimeros da maioria dos mondmeros sdo conhecidos
e sao listados, por exemplo, em Ullmann’s Enciclopedia of Industrial
Chemistry, Volume 5, Volume A21, pagina 169, VCH Weinheim, 1992;
outras fontes de temperaturas de transigdo vitrea para homopolimeros
incluem, por exemplo, J. Brandrup, E.H. Immergut, Polimero Handbook, 1st
Ed., J. Wiley, New York 1966, 2nd Ed. J. Wiley, New York 1975 e 3rd Ed., J.
Wiley, New York 1989).

[00021] Os polimeros podem ser preparados por polimerizacdo de
emulsdo e sdo entdo polimeros de emulsio, com o0s monOmeros
etilenicamente  insaturados, radicalmente polimerizdveis mencionados
anteriormente  sendo polimerizados por polimerizacido de emulsdo
radicalmente iniciada em &gua. De maneira a ajudar na dispersdao dos
monOmeros no meio aquoso, € possivel usar os emulsificantes e/ou coloides
protetores que sao costumeiramente usados como dispersantes.

[00022] Uma descrigdo abrangente dos coloides protetores adequados ¢
encontrada em Houben-Weila, Methoden der organischen Chemie, Volume
XIV/1, Makromolekulare Stoffe [Macromolecular Compounds], Georg-
Thieme-Verlag, Stuttgart, 1961, paginas 411 a 420. Emulsificantes
contemplados incluem compostos ativos de superficie anidnicos, catidnicos e
ndo i6nicos, cujo peso molecular numérico médio € tipicamente abaixo de
2000 g/mol ou preferivelmente abaixo de 1500 g/mol, enquanto que o peso
molecular numérico médio dos coloides protetores ¢ acima de 2000 g/mol, de
2000 a 100.000 g/mol, por exemplo, mais particularmente de 5000 a 50.000
g/mol. E preferido usar emulsificantes anidnicos e ndo id6nicos como
substancias ativas de superficie. Exemplos de emulsificantes adequados
incluem 4lcoois graxos Cg a Cs etoxilados tendo um grau de etoxilacdo de 3 a

50, alquilfenois C4 a C;; mono-, di- e tri-etoxilados tendo um grau de
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etoxilagdo de 3 a 50, sais de metal alcalino de dialquil ésteres de acido
sulfosuccinico, sais de metal alcalino e sais de amoénio de sulfatos de alquila
Cs a Cy,, sais de metal alcalino e sais de amonio de acidos alquilsulfonicos
Ci, a Cizs e sais de metal alcalino e sais de amodnio de acidos
alquilarilsulfénicos Co a Cis. Exemplos de emulsificantes catidnicos sao
compostos tendo pelo menos um amino ou amonio € pelo menos um grupo
alquila Cg-Cy,. Se grupo de emulsificantes e/ou coloides protetores estiverem
entre os auxiliares usados para dispersar os mondmeros, as quantidades destes
que sdo usadas sdo, por exemplo, 0,1 % a 5 % em peso, a base dos
monomeros. Nomes comerciais de emulsificante incluem, por exemplo,
Dowfax®2 Al, Emulan® NP 50, Dextrol® OC 50, Emulgator 825,
Emulgator 825 S, Emulan® OG, Texapon® NSO, Nekanil® 904 S,
Lumiten® I-RA, Lumiten E 3065, Disponil FES 77, Lutensol AT 18,
Steinapol VSL, Emulphor NPS 25. A substancia ativa de superficie ¢ usada
tipicamente em quantidades de 0,1 % a 10 % em peso, com base nos
mondmeros a ser polimerizados.

[00023] Na polimerizagdao de emulsdo ¢ usual usar iniciadores soluveis
em agua para a polimerizacdo por radical dos mondmeros. Iniciadores
soltiveis em agua para polimerizagdo de emulsdo sdo, por exemplo, sais de
amoénio ¢ sais de metal alcalino de acido peroxidisulfurico, por exemplo,
peroxodissulfato de sédio, peréxido de hidrogénio ou peroxidos organicos,
por exemplo, hidroperoxido de terc-butila. Também sdo adequados os
chamados sistemas de iniciador redugdo-oxidacdo (redox). Os sistemas
iniciadores redox sdo compostos de pelo menos um agente de redugao,
normalmente inorganico e um agente de oxidacdo organico ou inorganico. O
componente de oxidagdo compreende, por exemplo, os iniciadores de
polimeriza¢ao de emulsdo j& identificados anteriormente. O componente de
redugdo compreende, por exemplo, sais de metal alcalino de 4cido sulfuroso,

tais como, por exemplo, sulfito de sddio, hidrogenossulfito de sodio, sais de
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metal alcalino de acido diensulfuroso, tais como dissulfito de sodio,
compostos de adicdo de bissulfato com aldeidos alifaticos e cetonas, tais
como bissulfado de acetona, ou agentes de reducdo, tais como dacido
hidroximetanossulfinico e seus sais, ou acido ascorbico. Os sistemas
iniciadores redox podem ser usados junto com compostos de metal solaveis
cujo componente metalico ¢ capaz de existir em uma pluralidade de estados
de valéncia. Exemplos de sistemas iniciadores redox tipicos incluem acido
ascorbico/sulfato de ferro (II)/ peroxidissulfato de sodio, hidroperdxido de
terc-butila/dissulfito de sodio e hidroperoxido de terc-butila/Na- acido
hidroximetanossulfonico. Os componentes individuais, por exemplo, o
componente de redugdo, também podem ser misturas, um exemplo sendo uma
mistura do sal de sédio de 4cido hidroximetanossulfinico com dissulfito de
sodio. Os compostos estabelecidos sdo usados normalmente na forma de
solugdes aquosas, com a concentragdo inferior sendo determinada pela
quantidade de 4gua que ¢ aceitavel na dispersdo e a concentracdo superior
pela solubilidade do respectivo composto em dgua. Geralmente, a
concentragao ¢ 0,1 % a 30 % em peso, preferivelmente 0,5 % a 20 % em peso,
mais preferivelmente 1,0 % a 10 % em peso, com base na solugdo. A
quantidade dos iniciadores ¢ geralmente 0,1 % a 10 % em peso,
preferivelmente 0,5 % a 5 % em peso, com base nos monOmeros a ser
polimerizados. Também ¢ possivel usar dois ou mais diferentes iniciadores na
polimerizag¢ao de emulsdo.

[00024] A polimerizacao de emulsdo acontece no geral em 30 a 130,
preferivelmente 50 a 90°C. O meio de polimeriza¢ao pode ser composto tanto
de agua sozinha ou de misturas de 4gua e liquidos misciveis em agua, tais
como metanol, etanol ou tetraidrofurano. E preferido usar somente agua. Na
polimerizagao também ¢ possivel, para um estabelecimento mais efetivo do
tamanho de particula, por exemplo, para incluir uma semeadura do polimero

na carga inicial.
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[00025] A maneira na qual o iniciador ¢ adicionado ao vaso de
polimerizagdao no curso da polimerizagdo de emulsdo aquosa de radical ¢
conhecida por um versado na tecnologia. Ele pode ser incluido na integra na
carga inicial ao vaso de polimerizacao, ou ainda introduzido continuamente
ou em estagios de acordo com seu consumo no curso da polimerizagao de
emulsdo aquosa de radical. Em cada caso individual, isto dependera da
natureza quimica do sistema iniciador e também na temperatura de
polimerizacio. E preferido incluir uma parte na carga inicial e abastecer o
restante na zona de polimerizagdo na taxa na qual ele ¢ consumido. O agente
de transferéncia de cadeia igualmente pode ser incluido em parte na carga
inicial ou adicionado completa ou parcialmente durante a polimerizagdo ou no
sentido do final da polimerizagao.

[00026] Os monomeros sao preferivelmente adicionados pelo menos
parcialmente continuamente durante a polimerizacdo. Em parte também ¢
possivel que monomeros estejam incluidos na carga inicial no vaso de
polimerizagdo antes de comegar a polimerizagio. E preferido incluir ndo mais
que 30 % em peso da quantidade total dos mondmeros, mais preferivelmente
nao mais que 20 % em peso, muito preferivelmente ndo mais que 10 % em
peso dos monOmeros, na carga inicial no vaso de polimerizacdo. Os
mondmeros restantes - isto &, preferivelmente, pelo menos 70 % em peso,
mais preferivelmente pelo menos 80 % em peso, muito preferivelmente pelo
menos 90 % em peso - s3ao adicionados continuamente durante a
polimerizagdo. Em uma modalidade particular nenhum monoémero ¢ incluido
na carga inicial - em outras palavras, a quantidade total dos monomeros ¢
corrida durante a polimerizagdo. Os componentes individuais podem ser
adicionados ao reator, no caso do processo de alimentagdo, antes, no lado ou
acima, através da base do reator.

[00027] De maneira a remover os monOmeros residuais também ¢

possivel adicionar iniciador adicional (desodorizagdo quimica) depois do final
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da polimeriza¢ao de emulsdo apropriada, isto ¢, depois de uma conversao de
todos os mondmeros. No caso da polimerizagdo de emulsdo, dispersdes
aquosas do polimero sdo obtidas no geral com teores solidos de 15 % a 75 %
em peso, preferivelmente de 40 % a 75 % em peso. O polimero assim
preparado ¢ usado preferivelmente na forma de sua dispersao aquosa.

[00028] A distribuicao de tamanho das particulas da dispersao pode ser
monomodal, bimodal ou multimodal. No caso de distribuicao do tamanho de
particula monomodal, o tamanho de particula médio das particulas do
polimero dispersas na dispersao aquosa € preferivelmente menor que 400 nm,
mais particularmente menor que 300 nm. Com preferéncia particular o
tamanho de particula médio ¢ situado entre 140 e 300 nm. Por tamanho de
particula médio aqui entende-se o dso da distribui¢ao do tamanho de particula,
isto ¢, 50 % em peso da massa total de todas as particulas tém um didmetro de
particula menor que o dso. A distribuicdo do tamanho de particula pode ser
determinada de uma maneira conhecida usando a ultracentrifuga analitica (W.
Michtle, Makromolekulare Chemie 185 (1984), paginas 1025-1039). No caso
de distribuicao do tamanho de particula bimodal ou multimodal, o tamanho de
particula pode quantificar at¢ 1000 nm. O pH do polimero dispersdo ¢
estabelecido preferivelmente a um nivel maior que 4,5, mais particularmente a
um nivel entre 5 e 8.

[00029] A inven¢dao também fornece uma dispersdo adesiva, isto &,
uma dispersao aquosa que além do polimero de baixo peso molecular descrito
anteriormente compreende pelo menos um polimero adesivo disperso. O
polimero adesivo tem um maior peso molecular médio que o polimero de
baixo peso molecular. Um polimero adesivo para os propositos da invengao ¢
um polimero tendo uma temperatura de transi¢do vitrea na faixa de -60°C a -
20°C. A temperatura de transi¢ao vitrea do polimero ¢ preferivelmente maior
que a temperatura de transicdo vitrea do polimero adesivo, mais

particularmente maior em pelo menos 1°C ou em pelo menos 2°C.
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[00030] Na dispersdo adesiva, o polimero adesivo esta presente em
quantidades preferivelmente de 60 % a 95 % em peso, mais particularmente
de 70 % a 90 % em peso e o polimero de baixo peso molecular esta presente
em quantidades de 5 % a 40 % em peso, mais particularmente de 10 % a 30 %
em peso, as quantidades sendo com base em cada caso em teor de sélidos.
[00031] Os polimeros adesivos podem ser polimeros obtidos por
polimerizagdo por radical dos compostos etilenicamente insaturados
(monomeros) ou podem ser polimeros obtidos por policondensacao, tais como
poliuretanos, por exemplo. O polimero adesivo consiste preferivelmente até
certo ponto em pelo menos 40 % em peso ou pelo menos 60 % em peso, ou
pelo menos 80 % em peso, mais preferivelmente pelo menos 90 % em peso,
dos chamados monomeros principais. Os mondémeros principais sao
preferivelmente selecionados de (met)acrilatos de alquila C;-Cy, ésteres de
vinila de 4cidos carboxilicos compreendendo até 20 atomos de C,
vinilaromaticos tendo até 20 atomos de C, nitrilas etilenicamente insaturadas,
haletos de vinila, éteres de vinila de &lcoois compreendendo 1 a 10 atomos de
C, hidrocarbonetos alifaticos tendo 2 a 8 atomos de C e uma ou duas ligagdes
duplas, ou misturas destes mondmeros. Polimeros adesivos adequados sdo
mais particularmente poli(met)acrilatos, copolimero etileno/acetato de vinila,
poliuretanos, resinas de poliamida, poliésteres saturados, poliolefinas,
copolimeros bloco estireno/butadieno, copolimeros bloco estireno/isopreno,
poliimidas, PVC e polivinilpirrolidona.

[00032] Polimeros adesivos preferidos sao polimeros de (met)acrilato e
polimeros de acetato de vinila. Os polimeros de (met)acrilato sdo formados de
pelo menos um monomero de (met)acrilato, que pode ser copolimerizado com
monomeros adicionais. Os polimeros de acetato de vinila sdo formados de
pelo menos um mondmero de acetato de vinila, que pode ser copolimerizado
com mondmeros adicionais; copolimero etileno/acetato de vinila ¢ um

exemplo. Mondmeros adequados sdo, por exemplo, ésteres de alquila de acido
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(met) acrilico tendo um radical alquila C;- Cyy, tais como metacrilato de
metila, acrilato de metila, acrilato de n-butila, acrilato de etila e acrilato de 2-
etilexila. Em particular, misturas dos alquil ésteres de acido (met)acrilico
também sdo adequados. Esteres de vinila de acidos carboxilicos tendo 1 a 20
atomos de C sdo, por exemplo, laurato de vinila, estearato de vinila,
propionato de vinila, ésteres de vinila de acido versatico e acetato de vinila.
Compostos vinilaromatico contemplados incluem viniltolueno, a- e p-
metilestireno, o-butilestireno, 4-n-butilestireno, 4-n-decilestireno e -
preferivelmente - estireno. Exemplos de nitrilas sdo acrilonitrila e
metacrilonitrila. Os haletos de vinila sdo compostos de cloreto-, fluoreto- ou
brometo-substituidos, etilenicamente insaturados, preferivelmente cloreto de
vinila e cloreto de vinilideno. Exemplos de éteres de vinila incluem vinil metil
éter ¢ vinil isobutil éter. Eteres de vinila preferidos sdo os de élcoois
compreendendo 1 a 4 dtomos de C. Hidrocarbonetos adequados tendo 4 a 8
atomos de C e duas ligacdes duplas olefinicas sdo, por exemplo, butadieno,
isopreno e cloropreno. Hidrocarbonetos tendo 2 a 4 atomos de C sdo, por
exemplo, etileno, propileno ou buteno. Mondmeros principais adequados sdo
acrilatos de alquila C; a Cyp e metacrilatos de alquila C; a C;p, mais
particularmente alquilacrilatos C; , Cg € metacrilatos e vinilaromaticos, mais
particularmente estireno e misturas destes. Especialmente preferidos sao
acrilato de metila, metacrilato de metila, acrilato de etila, acrilato de n-butila,
acrilato de n-hexila, acrilato de octila e acrilato de 2-etilexila, estireno e
também misturas destes mondmeros.

[00033] Assim como 0s mondmeros principais, o polimero adesivo
pode compreender monomeros adicionais, exemplos sendo monomeros
acidos, mondmeros contendo grupos hidroxila, mais particularmente
(met)acrilatos de hidroxialquila C;-C;o, ou (met)acrilamida. Mondmeros
adicionais também incluem feniloxietilglicol mono(met)acrilato, (met)acrilato

de glicidila, (met)acrilatos de aminoalquila, tais como, por exemplo,
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(met)acrilato de 2-aminoetila. Grupos alquila tém preferivelmente de 1 a 20
atomos de C. Outros mondmeros adicionais incluem monomeros de
reticulacdo. Os mondmeros adicionais sdo usados geralmente em menores
quantidades; sua fra¢do no total ¢ preferivelmente abaixo de 10 % em peso,
mais particularmente abaixo de 5 % em peso.

[00034] Polimeros adesivos preferidos da composi¢ao adesiva sdo
polimeros de acrilato ou metacrilato que sdo formados ndo somente de
mondmeros de éster acrilico e/ou éster metacrilico, mas também de
monomeros tendo grupo acidos. Os mondmeros tendo grupos acidos estdo
presentes preferivelmente em ndao menos que 0,1 % em peso, por exemplo 0,1
% a 15 % em peso, preferivelmente em quantidades de 0,1 % a 5 %, mais
preferivelmente 0,2 % a 4 %, muito preferivelmente 0,5 % a 3 % em peso,
com base na quantidade total de monomeros. Exemplos de monomeros tendo
grupos acidos sao mondmeros tendo grupos de acido carboxilico, sulfonico ou
fosfonico. Grupos acido carboxilico sdao preferidos. Exemplos incluem acido
acrilico, acido metacrilico, acido itaconico, acido maléico ou acido fumarico.
Os grupos acidos podem estar presentes na forma de seus sais.

[00035] Os polimeros adesivos radicalmente polimerizados podem ser
preparados, da mesma maneira que para a preparagao dos polimeros de baixo
peso molecular, por polimerizagdo de emulsdo. Para preparar a dispersao
adesiva € possivel misturar uma dispersdo aquosa que ndo compreende
nenhum polimero adesivo, mas compreende o polimero de baixo peso
molecular com uma dispersdao aquosa que compreende um polimero adesivo.
Em uma modalidade preferida da invencdo, o polimero de baixo peso
molecular descrito anteriormente ¢ preparado in situ na presenca de pelo
menos um polimero adesivo disperso em agua.

[00036] A dispersao adesiva da invencdo ¢ preferivelmente uma
dispersdo de PSA e pode compreender aditivos. Os aditivos sdo selecionados,

por exemplo, de cargas, corantes, auxiliares de controle de fluxo, espessantes,
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preferivelmente espessantes associativos, desespumantes, plastificantes,
pigmentos, agentes umectantes, protetores de UV e, opcionalmente, outros
agentes de pegajosidade. Preferivelmente, entretanto, nenhum outro agente de
pegajosidade ¢ incluido. Para umectacdo mais efetiva das superficies, as
dispersdes adesivas podem, em particular, compreender auxiliares de
umectagdo, exemplos sendo etoxilados de dalcool graxo, alquilfenol
etoxilados, ésteres sulfosuccinicos, nonilfenol etoxilado,
polioxietilenos/propilenos ou dodecilsulfonatos de s6dio. A quantidade ¢
geralmente 0,05 a 5 partes em peso, mais particularmente 0,1 a 3 partes em
peso, por 100 partes em peso de polimero (s6lido).

[00037] A invencdo também fornece uso do dispersio aquosa do
polimero de baixo peso molecular como um aditivo em composi¢des adesivas
ou de revestimento como, por exemplo, agente de pegajosidade para adesivos
e mais particularmente para producdo de artigos autoadesivos, mais
particularmente para producao de rotulos adesivos, laminas adesivas ou fitas
adesivas, exemplos sendo fitas adesivas para a fixagdo de componentes,
especialmente na constru¢do de automoével, para artigos eletronicos ou em
aplicagdes de construcao e também para adesivos de chao.

[00038] A inveng¢do também fornece artigos autoadesivos que podem
ser obtidos por revestimento de um material carreador com uma dispersao
aquosa da invencao compreendendo pelo menos um polimero adesivo.
[00039] Dispersdes adesivas da invengdo podem ser usadas para
producdo de artigos adesivos e artigos tratados autoadesivamente. O artigo de
adesivo pode ser um rotulo. Um rotulo preferido € um rétulo de papel
autoadesivo ou rétulo de pelicula, o adesivo sendo aplicado ao papel ou a uma
pelicula como material carreador. O artigo de adesivo também pode ser uma
fita adesiva, onde o adesivo ¢ aplicado a um material carreador tipo fita. O
material carreador da fita adesiva pode compreender panos tecidos ou nao

tecidos, peliculas, papel, feltros, espumas e coextrudatos, ou combinagdes
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destes. Campos de aplicacdo sdo fitas adesivas sem carreador, de lado tnico e
lado duplo, fitas adesivas médicas, fitas de embalagem adesivas, fitas de
revestimento de cabo, fitas de assentamento de tapete, fitas de montagem
adesivas, fitas adesivas para fixar folhas de feltro de telhado, materiais
carreadores autoadesivamente tratados, tais como espumas, por exemplo,
folhas de betume e similares.

[00040] Para producao dos artigos adesivos, uma camada de adesivo
pode ser aplicada ao material carreador de uma maneira costumeira como, por
exemplo, por rolagem, revestimento com espatula, espalhamento, etc. Onde
uma dispersao adesiva aquosa ¢ usada, a agua pode ser removida por secagem
a 50 a 150°C, por exemplo. Os substratos revestidos obtidos desta maneira sao
usados, por exemplo, como artigos autoadesivos, tais como rétulos, fitas ou
laminas adesivas. Os carreadores podem, para este proposito, ser cortados
antes ou depois da aplicagcdo do adesivo, para formar fitas, rétulos ou laminas
adesivas. Para o ultimo uso, o lado revestido com PSA dos substratos pode ser
revestido com um papel de liberacdo, tais como com um papel siliconizado,
por exemplo.

[00041] A invengdo também fornece uma fita adesiva que tem pelo
menos uma camada carreadora e € revestida em um ou ambos os lados com
pelo menos uma dispersaio de PSA da invencdo. Materiais carreadores
preferidos para produgdo de fitas adesivas sao polietileno (PE), polipropileno
orientado (oPP), tereftalato de polietileno (PET), espuma PE e espuma
poliuretano (espuma PU).

[00042] Para a produgdo de fitas adesivas, o peso de aplicacdo da
dispersao de PSA, com base no teor de solidos, ¢ preferivelmente pelo menos
20 g/m? ou pelo menos 30 g/m?, por exemplo, 60 a 80 g/m?>.

[00043] Uma modalidade da invencdo ¢ uma fita adesiva onde o
material da camada carreadora ¢ selecionado de PE, oPP, PET, espuma PE ou

espuma PU e/ou a fita adesiva tem pelo menos uma camada protetora
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destacavel que reveste a camada do adesivo.

[00044] O artigo de adesivo pode ser um rotulo de pelicula ou uma
lamina adesiva, mais particularmente uma lamina decorativa ou uma ladmina
protetora, com o adesivo sendo aplicado a um material carreador de pelicula
de polimero. Os artigos adesivos sdo entdo preferivelmente autoadesivos e
consistem, no geral, em um polimérico material carreador € uma camada do
adesivo aplicada a um ou ambos os lados, preferivelmente um lado. O
material carreador pode compreender, por exemplo, peliculas transparentes de
polimero. As peliculas transparentes de polimero podem consistir, por
exemplo, em poliolefinas, tais como polietileno ou polipropileno, que podem
ser biaxial ou monoaxialmente orientados, ou de poliésteres, tereftalato de
polietileno, policloreto de vinila, poliestireno ou poliamida. Especialmente
adequados sdo carreadores transparentes feitos, por exemplo, de poliolefinas,
mais particularmente polietileno ou polipropileno orientado (oPP), ou de
poliésteres. A espessura da pelicula ¢ geralmente ndo mais que 0,5 mm,
preferivelmente ndo mais que 0,3 mm ou nao mais que 0,2 mm. Peliculas de
polietileno podem ter uma espessura da pelicula, por exemplo, de 70 a 130
micrometros ou de 80 a 130 micrometros. Peliculas de tereftalato de
polietileno podem ter uma espessura da pelicula, por exemplo, de 15 a 50
micrometros ou de 20 a 40 micrometros. Peliculas de oPP podem ter uma
espessura da pelicula, por exemplo, de 40 a 130 micrometros ou de 50 a 100
micrometros. As peliculas transparentes de polimero tém uma transmissao
de luz de geralmente pelo menos 85 %, preferivelmente pelo menos 88 %
ou pelo menos 90 %, mensuravel, por exemplo, de acordo com ASTM D
1003-07.

[00045] As dispersdes de polimero aquosas da invengdo tém
propriedades muito boas do agente de pegajosidade quando usados em
combinacdo com polimeros adesivos e permitem a producdo de artigos

adesivos tendo propriedades adesivas muito boas, particularmente em relacao
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a combinag¢ao de boa adesao e boa coesao.
Exemplos

Compostos usados:

AA acido acrilico

MAA acido metacrilico

AM acrilamida

MMA metacrilato de metila
nBA acrilato de n-butila
VAc acetato de vinila
EHTG (2-etilexil) tioglicolato

Testes de desempenho

[00046] As dispersdes de PSA foram aplicadas ao papel de silicone
Laufenberg NSA 1370, secas e transferidas para papel de rotulo Herma (75
g/m?, ndo impresso), para dar uma taxa de aplicacdo de 18 g/m? do adesivo
seco. Depois de condicionar os laminados em condigdes padrao (23°C, 50 %
de umidade relativa) por pelo menos 16 horas, determinagdes foram feitas da
resisténcia ao descascamento (adesdo), a resisténcia ao cisalhamento (coesao)
e a rapida pegajosidade a 23°C.

O carreador revestido com PSA foi cortado em tiras de teste 25 mm de

largura.
a) Rapida pegajosidade
[00047] Na determinacao da rapida pegajosidade (superficie pegajosa,

também chamada laco pegajoso), uma determinacao ¢ feita da forca com a
qual um adesivo aplicado a um material carreador ligando sem pressao em um
substrato oposto a remog¢dao do substrato em uma velocidade de remocao
definida. O material carreador é papel de rotulo de 75 g/m?, o substrato é
papeldo. Uma tira de teste de 25 mm de largura e 250 mm de comprimento ¢
cortada do carreador revestido com adesivo e armazenada em condigoes

padrao (23°C, 50 % de umidade relativa) por pelo menos 16 horas. As duas
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extremidades da tira de teste sdo dobradas sobre um comprimento de
aproximadamente 1 cm com o lado adesivo para dentro. Um lago ¢ formado
da tira adesiva com o lado adesivo para fora e as duas extremidades sao
colocadas junto e grampeada na mandibula superior de uma maquina de teste
de tensdo. O substrato de teste montado ¢ grampeado na mandibula inferior e
o substrato de teste ¢ inserido. O lago da tira adesiva € movido para baixo pela
maquina de teste de tensdo a uma velocidade de 300 mm/minuto e entdo o
lado adesivo da tira de teste se liga ao substrato sem pressdo adicional. A
maquina de teste de tensdo ¢ interrompida e ¢ imediatamente movida para
cima novamente quando a borda da base da mandibula superior ¢ 40 mm
acima do substrato. O resultado do teste ¢ reportado em N/25 mm de largura.
O valor maximo na tela (Fmax) ¢ lido como a medi¢ao da superficie pegajosa.
Uma média ¢ formada de pelo menos dois resultados individuais.

b) Resisténcia ao cisalhamento (coesdo)

[00048] Para a determinagdo da resisténcia ao cisalhamento, as tiras de
teste foram aderidas a placa de ago com uma area ligada de 25 x 25 mm,
roladas para baixo uma vez usando um rolo que pesa 1 kg e, depois de
10 minutos, carregadas em suspensdao com um peso de 1 kg. A resisténcia ao
cisalhamento (coesdo) foi determinada em condi¢des padrao (23°C; 50 % de
umidade relativa). A medi¢do da resisténcia ao cisalhamento ¢ o tempo em
horas até que o peso caia; a média foi calculada de pelo menos 3 medigdes em
cada caso.

c¢) Resisténcia ao descascamento (adesao)

[00049] Para a determinacdo da resisténcia ao descascamento (adesdo),
uma tira de teste 25 mm de largura foi aderida a um corpo de prova de
papeldo e rolada para baixo uma vez usando um rolo de peso de 1 kg. Ele foi
entdo grampeado por uma extremidade nas mandibulas superiores de um
aparato de teste de tensdo de deformagdo. A tira adesiva foi removida da

superficie de teste em um angulo de 180° e a 300 mm/min - a tira adesiva foi
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curvada em torno e removida paralelo ao corpo de prova e a expedicao da
for¢a requerida para alcancar isto foi registrada. A medicao da resisténcia ao
descascamento foi a forca em N/25 mm que foi obtida como o valor médio de
pelo menos duas medi¢des. A resisténcia ao descascamento foi medida 1
minuto depois da unido. Depois deste tempo, a resisténcia da ligacdao se
desenvolveu completamente. Os métodos de teste correspondem
essencialmente aos métodos de teste finais (FTM) 1, 8 ¢ 9.

Exemplos

[00050] Dispersoes de polimero aquosas foram preparadas por
polimeriza¢ao de emulsao dos componentes reproduzidos na tabela 1, com as
propriedades identificadas na tabela 1. Adicionalmente usados em cada
polimerizagdo de emulsdo foram 1 parte em peso de Disponil® FES 77
(emulsificante), 0,2 parte em peso de Dowfax® 2A1, 0,4 parte em peso de
perssulfato de sdédio (iniciador), 0,16 parte em peso de bissulfito de acetona e
0,1 parte em peso de hidroperoxido de terc-butila. O teor de solidos foi
aproximadamente 52-56 % em peso. O pH foi ajustado a aproximadamente 5-
7.

[00051] Exemplos D1 a Dx sdo inventivos, enquanto que exemplos C;
a Cx s20 ndo inventivos, exemplos comparativos.

Tabela 1: Componentes para preparar dispersoes de polimero e propriedades

destes; quantidades em partes em peso

Ci DI D2 D3 2 C3 D4
AA R R - - - - -
MAA 1 1 1 1 1 1 1
MMA 495 495 495 49,5 79,5 79,5 79,5
nBA 495 495 495 495 19,5 19,5 19,5
EHTG 1 5 10 20 5 10 20
Mw 43 400 8650 3960 2100 8220 4110 2110
Tg [°C] 13 3 18,4 40,4 45 23,5 12,1
Tg por Fox! [°)C] 14 14 14 14 63,3 63,3 63,3

D temperatura de transi¢do vitrea tedrica, calculada usando a equagdo Fox
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D5 D6 C4 Cs
AA 5 ; - ;
MAA - 1 1 1
MMA 40 9.5 95 9.5
nBA 55 89,5 89,5 89,5
EHTG 10 1 10 20
Mw 4300 43100 | 4180 2090
Tg [°C] 24 39 57 67
Tg por Fox! [°C] 7.6 32,0 32,0 32,0
Tabela 1 (continua)
C7 D7 [ DS C9 D9
AA - ; - ; N ;
MAA 1 1 1 1 1 1
MMA 395 395 295 295 19,5 19.5
nBA 595 595 69,5 69,5 795 79,5
EHTG 0 1 0 1 0 1
Mw 210,000 | 37 300 280,000 | 37 000 242000 | 37300
Tg [°C] 1 2 11 16 24 28
Tg por Fox) [°C] 1 1 12 12 23 23
Tabela 1 (continua)
D10 D11 Cio D12 D13 Cil
AA 5 5 5 5 5 5
VAc - - - 10 10 10
MMA 45 45 45 35 35 35
nBA 50 50 50 50 50 50
EHTG 10 5 1 10 5 1
Mw 3950 7620 37 100 3960 7500 36 000
Te [°C] -19 3 14 25 -18 7
Tg por Fox" [°C] 14 14 14 9 9 9
Tabela 1 (continua)
D14 D15 D16 D17 DI8 D19 D20
MAA 1 1 1 1 1 1 1
HPA 6) 4
UMA 2) 1 1 4
GMA 3) 1 7
DAAM 4) 1 4
ADDH 5) 0,5 2
MMA 43 43 45 43 45 48 45
nBA 50 50 50 50 50 50 50
EHTG 10 10 10 10 10 10 10
Mw 4280 4260 4220 4260 4320 4320 4190
Tg [°C] 23 21 20 21 21 17 -19
Tg por Fox" [°C] 10 13.1 12.6
2) UMA = ureidometacrilato
‘ O\/\N/j H
| NN
0 /

3) GMA = metacrilato de glicidila
4) N-(1,1-dimetil-3-oxobutil)acrilamida (diacetona acrilamida)

5) diidrazida adipica

6) HPA = acrilato de hidroxipropila
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Tabela 1 (continua)

D21 D22 D23
AA 0,25
MAA 1 0,25
AM 0,5 0,5
Estireno 10
MMA 39 20,25 45
nBA 50 79 54.25
EHTG 10 1 10
Mw 4340 ca. 40.000 ca. 15000
Tg [°C] 23 28 ca. -15
Tg por FoxV [°C] 13,4 -22 +7,5

Exemplo comparativo C6
[00052] O produto comercial Acronal® A 107 foi usado como
exemplo comparativo C6.
[00053] Este produto ¢ um poliacrilato anionico (copolimero de nBA e

(met)acido acrilico).

Tg: -46°C

Peso molecular médio Mw = 148 000 g/mol

Dispersdes de PSA

[00054] Dispersdoes de PSA (adesivo sensivel a pressao) foram

preparadas, em cada caso, de aproximadamente 20 partes em peso de
dispersdes D1 a D21 ou dispersdes comparativas C; a C;1 como agentes de
pegajosidade, aproximadamente 80 partes em peso de Acronal® V 215 como
polimero adesivo e 0,5 parte em peso de Lumiten® [-SC (agente umectante),
as quantidades sendo com base, em cada caso, nos sélidos presentes nas
respectivas dispersoes.

[00055] Os resultados do teste para rapida pegajosidade, resisténcia ao
cisalhamento e resisténcia ao descascamento sdo sumarizados na tabela 2.
Tabela 2: resultados do teste para rapida pegajosidade, resisténcia ao

cisalhamento e resisténcia ao descascamento

Usado Rapida pegajosidade Resisténcia ao Resisténcia ao
Fmax [N/25mm)] cisalhamento [horas] descascamento [N/25mm]
Ci 1,5 113 6,3
D1 34 63,5 10,8
D2 3,9 49,8 8,8
D3 6,9 20,6 8,8
C2 0,7 40 2,7
C3 1,0 > 130 2,5
D4 4,0 84,5 6,5
D5 4,3 33,9 10,3
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Usado Rapida pegajosidade Resisténcia ao Resisténcia ao
Fmax [N/25mm] cisalhamento [horas] descascamento [N/25mm)]

D6 5,5 15,1 13,9
C4 52 6,7 10,3
C5 3,9 6,8 9,5

C6 4,4 3,6 9,8
C7 2,8 96 5,0
D7 4,0 88 10,1
C8 3,0 98 6,3
D8 5,1 42 10,3
c9 3,5 87 7,2
D9 59 20 14,1
D10 5,0 30 13,8
D11 2,9 56 11

Cio 0,4 > 100 4,2
D12 49 30 12,4
D13 4,2 50 8,9
Cil 1,4 > 100 5,1

D14 4,6 20,1 14,4
D15 5,1 30,1 12,7
D16 4,9 54,3 15,3
D17 5,1 29,5 11,3
D18 45 31,2 13,5
D19 43 >120 12,5
D20 43 >120 11,3
D21 5,5 18 14,9
D22 5,8 26,6 17,9
D23 5,3 15,5 19,7

[00056] Os resultados mostram que para C1-C3 e para C7-Cl1, os

valores de rapida pegajosidade e resisténcia ao descascamento sdo muito
baixos. Para C4, C5 e C6, os valores de resisténcia ao cisalhamento sao muito

baixos. O desejo aqui ¢ para valores de resisténcia ao cisalhamento de pelo

menos 15 horas, preferivelmente pelo menos 20 horas.
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REIVINDICACOES

1. Dispersao adesiva aquosa, compreendendo pelo menos um
polimero adesivo disperso em 4gua e pelo menos um polimero agente de
pegajosidade disperso em dgua, onde o polimero agente de pegajosidade € um
polimero tendo uma temperatura de transi¢cdo vitrea, medida por Calorimetria
de Varredura Diferencial de acordo com ASTM 3418/82 como ponto médio de
temperatura a uma taxa de aquecimento de 20K/min, maior ou igual a -40°C e
menor que 0°C, preferivelmente maior ou igual a -35°C e menor que 0°C,
preparavel por polimerizacdo em emulsdo na presenca de pelo menos um
agente de transferéncia de cadeia e prepardvel a partir de uma mistura de
mondmeros compreendendo

(a) pelo menos 40% em peso de pelo menos um (met)acrilato
de alquila C; a Cy,

(b) 0% a 30% em peso de pelo menos um vinilaromatico,

(c) pelo menos 0,1% em peso até 7% em peso de pelo menos
um mondmero acido,

(d) 0% a 50% em peso de mondmeros adicionais,

as quantidades de monomero estando baseadas em cada caso na
soma de todos 0os monOmeros,

caracterizada pelo fato de que a temperatura de transi¢ao vitrea

tedrica do polimero agente de pegajosidade, calculada para uma polimerizagao
sem agente de transferéncia de cadeia, € maior que -25°C, e o pelo menos um
agente de transferéncia de cadeia € um composto organico que compreende
enxofre em forma ligada, e o agente de transferéncia de cadeia € usado em uma
quantidade que o peso molecular médio do polimero agente de pegajosidade
seja menor que 50000.

2. Dispersao, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizada

pelo fato de que o peso molecular médio do polimero é de 1500 a 45000,

preferivelmente de 2000 a 20000.
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3. Dispersao, de acordo com a reivindicacio 1 ou 2,

caracterizada pelo fato de que os mondmeros (a) sao usados em uma quantidade

de 60% a 99,9% em peso e sao selecionados de um ou mais (met)acrilatos de
alquila C; a Cyy.
4. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 3, caracterizada pelo fato de que os mondmeros (b) sdo selecionados de

viniltolueno, alfa-metilestireno, para-metilestireno, alfa-butilestireno, 4-n-
butilestireno, 4-n-decilestireno e - preferivelmente - estireno.
5. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicacgoes 1

a 4, caracterizada pelo fato de que os mondmeros 4cidos (c) sao usados em uma

quantidade de 0,1% a 7% em peso e sdo selecionados de acido acrilico, acido
metacrilico, acido itaconico, acido maléico, acido fumarico, acido crotdnico,
acido  vinilacético, dacido vinilatico, acido vinilsulfénico, acido
estirenosulfonico, 4cido acrilamidometilpropanossulfonico, acrilato de
sulfopropila e metacrilato de sulfopropila e misturas destes mondmeros.

6. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicacgoes 1

a 5, caracterizada pelo fato de que os mondmeros adicionais (d) sdo usados em

uma quantidade de 0,1% a 40% em peso e sao selecionados de (met)acrilatos
de hidroxialquila C; a C,p, ésteres de vinila de 4cidos carboxilicos
compreendendo até 20 atomos de C, nitrilas etilenicamente insaturadas, haletos
de vinila, éteres de vinila de alcoois compreendendo 1 a 10 atomos de C,
hidrocarbonetos alifaticos tendo 2 a 8 dtomos de C e uma ou duas ligacdes
duplas, (met)acrilamida ou misturas destes mondmeros.

7. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 6, caracterizada pelo fato de que o polimero € preparavel a partir de uma

mistura de mondmeros compreendendo

(a) 60% a 99,7% em peso de pelo menos um (met)acrilato de
alquila C; a Cy,

(b) 0% a 30% em peso de estireno,
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(¢) 0,2% a 7% em peso de pelo menos um mondmero acido
selecionado de acido acrilico e acido metacrilico,

(d) 0,1% a 30% em peso de mondmeros adicionais selecionados
de (met)acrilatos de hidroxialquila C; a Cyp e acetato de vinila,

as quantidades de monomero estando baseadas em cada caso na
soma de todos os monOmeros.

8. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 1

a 7, caracterizada pelo fato de que o agente de transferéncia de cadeia é usado

em uma quantidade de pelo menos 1 parte em peso por 100 partes em peso de
mondmeros e € preferivelmente selecionado do grupo que consiste em terc-
dodecil mercaptano, n-dodecil mercaptano e tioglicolato de 2-etilexila.

9. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicacoes 1

a 8, caracterizada pelo fato de que o polimero adesivo estd presente em

quantidades de 60% a 95% em peso, mais particularmente de 70% a 90% em
peso e o polimero de baixo peso molecular estd presente em quantidades de 5%
a 40% em peso, mais particularmente de 10% a 30% em peso, as quantidades
estando baseadas em cada caso no teor de solidos.

10. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

1 a 9, caracterizada pelo fato de que a temperatura de transi¢ao vitrea do

polimero € maior que a temperatura de transi¢do vitrea do polimero adesivo,
medida por Calorimetria de Varredura Diferencial de acordo com ASTM
3418/82 como ponto médio de temperatura a uma taxa de aquecimento de
20K/min.

11. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicagoes

1 a 10, caracterizada pelo fato de que o polimero de baixo peso molecular €

preparado in situ por um procedimento em estagios na presenca do polimero
adesivo.
12. Método para producdo da dispersio compreendendo

polimero adesivo como definida em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 11,
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caracterizado pelo fato de que compreende misturar uma dispersdao aquosa do

polimero agente de pegajosidade que nao compreende polimero adesivo com
uma dispersdao aquosa compreendendo um polimero adesivo, ou compreende
preparar o polimero agente de pegajosidade na presenca de um polimero
adesivo disperso em agua.

13. Uso da dispersdao aquosa como definida em qualquer uma

das reivindicacdes 1 a 11, caracterizado pelo fato de ser para producdo de

rétulos adesivos, laminas adesivas ou fitas adesivas.

14. Artigo autoadesivo, caracterizado pelo fato de poder ser

obtido por revestimento de um material carreador com uma dispersao
compreendendo polimero adesivo como definida em qualquer uma das
reivindicacoes 1 a 11.

15. Uso da dispersdo aquosa como definida em qualquer uma

das reivindicacoes 1 a 11, caracterizado pelo fato de ser para produzir adesivos

de chao.

Peticao 870210040602, de 04/05/2021, pag. 17/24



	Folha de Rosto
	Relatório Descritivo
	Reivindicações

