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PROCESSO DE FABRICACAO DE UMA DISPERSAO DE POLIMERO,
DISPERSAO DE PARTICULAS DE POLIMERO, E COMPOSICAO DE
REVESTIMENTO

[001] A presente invencéao refere-se a
dispersdes de polimeros gque compreendem, particularmente,
dispersdes de polipropileno modificadas em veiculo ligquido
orgénico, Uteis Como composicdes de revestimento,
especialmente para uso como recipientes metédlicos de bebidas
e alimentos e em aplicacdes de vedacdo a dguente para
recipientes. Também é fornecido um processo de elaboracédo das
dispersdes.

[002] Recipientes metédlicos de alimentos e
bebidas, tais como latas e bandejas com tampa, normalmente
sdo revestidos sobre o lado interno para evitar reacdo entre
o conteudo e o metal do gqual é formada a lata. Essa reacéo
gera deterioracdo 1indesejada da lata e também efeitos
potencialmente prejudiciais sobre o conteudo, particularmente
em termos de alteracdes da qualidade e do sabor. Sem um
revestimento interno, a maior parte das latas de alimentos ou
bebidas ndo permaneceria util por muito tempo. O revestimento
& frequentemente aplicado ao metal plano por meio de rolos de
revestimento antes da formacdo da lata e é seco e/ou curado
em seguida em uma operacdo de forno. Temperaturas de forno
tipicamente utilizadas sdo de cerca de 200°C por seils a doze
minutos para folhas metédlicas e cerca de 200°C por oito a
trinta segundos para bobinas de metal. A lata é formada em
seguida com o metal plano por meio de um processo de
deposicdo antes do enchimento com alimento ou bebida e,
finalmente, wvedada.

[003] Os revestimentos necessitam possuir

Petigdo 870190057091, de 19/06/2019, pag. 5/29



2/19

flexibilidade, adeséao, resisténcia na esterilizacio,
propriedades de estabilidade e resisténcia ao rubor muito
boas. Flexibilidade e adesdo sdo essenciais se o revestimento
deve permanecer intacto durante o processo de formacdo de
latas, quando a folha metédlica plana revestida é dobrada na
forma da lata.

[004] Quando as latas sédo cheias com alimento,
0 conteldo normalmente é esterilizado por meio de agquecimento
da lata vedada a temperaturas de cerca de 120°C a 140°C por
dez a noventa minutos (dependendo da natureza do alimento). O
revestimento encontra-se entdo em contato direto com o
contetldo da lata por um periodo de tempo consideréavel, dJue
pode ser de muitos anos. Durante a esterilizacdo e a
armazenagem subsequente, o revestimento necessita manter a
sua 1integridade, de forma a evitar a corrosdo da lata
metédlica e evitar a migracdo do metal para o conteudo da
lata. Além disso, o revestimento nido deve prejudicar o
contetido liberando material indesejado ou alterando o sabor
ou a aparéncia. Essas propriedades de resisténcia apresentam
impacto ndo apenas sobre a vida em armazenagem do produto,
mas também sobre a saude publica e seguranca. Desta forma,
existem necessidades especificas e particularmente severas de
composicdes de revestimento para o interior de latas que séo
diferentes de outros revestimentos.

[005] Em algumas aplicacdes, 0 revestimento
também é utilizado para unir a tampa ao corpo do recipiente.
Racdo animal, por exemplo, pode ser fornecida em uma bandeja
com uma tampa de aluminio fina por todo o comprimento. A
tampa ¢é fixada a bandeja por meio de um revestimento,

normalmente reticulado, que, mediante a aplicacdo de calor e
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pressdo, forma uma unido adesiva ou vedacdo entre a tampa e a
bandeja. Os conteudos sdo acessados por meio de simples
descascamento da tampa de aluminio flexivel que, por sua vez,
rompe o lacre. A resisténcia do lacre é muito importante,
pols ela deve ser suficientemente forte para sobreviver ao
processo de fabricacdo e enchimento e ainda ndo ser tédo forte
a ponto de dificultar o rompimento do lacre.

[006] Em muitas aplicacdes, os revestimentos
sdo aplicados na forma de filmes muito finos para produzir
filmes secos com espessura de ndo mais de 10 um. Nessas
circunsténcias, os revestimentos devem ser livres de material
particulado maior que esse tamanho.

[007] Dispersdes de polimeros sao
frequentemente utilizadas para formular revestimentos.
Infelizmente, estes podem conter particulas dgrandes demais
para dque sejam apropriadas para uso em aplicacdes dJue
necessitam de filmes muito finos. 0Os revestimentos derivados
dessas dispersdes sdo irregulares, produzindo ndo apenas
superficies &speras, mas também problemas nas propriedades,
tais como propriedades de adesdo e protetoras.

[008] Existe, portanto, a necessidade de um
processo aprimorado de fabricacdo de dispersdes de polimeros
com tamanho de particula pequeno e distribuicdo estreita de
tamanhos de particulas.

[009] Consequentemente, em um primeiro aspecto
da presente invencdo, ¢é fornecido um processo de fabricacéo
de uma dispersédo de polimeros que compreende as etapas de:

i. fornecimento de uma mistura que compreende de duas
a sessenta partes em peso de um primeiro polimero de

polipropileno que contém grupos de acido carboxilico
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e/ou anidrido de acido carboxilico suficientes
equivalentes a um valor &acido de 2 a 50 mg de KOH/g
de polimero ndo volatil e de 40 a 98 partes em peso
de um segundo polimero gque possul excesso molar de
grupos funcionais capazes de reagir com o0s Jgrupos de
dcido carboxilico e/ou anidrido de &cido carboxilico
do polipropileno;

ii. fuséo dos polimeros sob temperatura
selecionada sob condicdes de alto cisalhamento em um
extrusor para formar uma mistura particular dos
polimeros;

iii. reacéo de alguns dos grupos de acido
carboxilico e/ou anidrido de &cido carboxilico do
polipropileno com pelo menos alguns dos grupos
funcionais do segundo polimero para formar uma
mistura de reacdo, sob condicdes de alto cisalhamento
em um extrusor;

iv. resfriamento rapido da mistura de reacdo fora
do extrusor para formar um produto sélido;

v. quebra opcional do produto sélido em pedacos
menores;

vi. contato do produto sélido com um ligquido
orgénico;

em que o ligquido orgénico é selecionado para que seja
um bom solvente para o segundo polimero e um solvente
ruim para o polimero de polipropileno, por meio do
qué é formada uma dispersido que compreende particulas
de polipropileno em uma solucdo do segundo polimero
dissolvido no liquido orgéanico.

[010] A velocidade de resfriamento da mistura
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de reacgdo deverd ser a mais alta possivel; preferencialmente
pelo menos 50°C/minuto, de maior preferéncia de 50 a
6000°C/minuto, de preferéncia ainda maior de 75°C/minuto a
6000°C/minuto e, de preferéncia superior, de 100°C/minuto a
6000°C/minuto.

[011] Preferencialmente, a mistura de reacéo
sal do extrusor a 100 até 230°C, de maior preferéncia de 130
a 200°C, de preferéncia ainda maior de 140 a 190°C e, de
preferéncia superior, de 150 a 180°C.

[012] Preferencialmente, na etapa iv, a mistura
de reacdo é extrudada a partir da saida do extrusor em um
ligquido de resfriamento, preferencialmente a uma temperatura
abaixo da temperatura ambiente. Esse liquido de resfriamento
ndo deve dissolver nenhum dos componentes da mistura ou
produto de reacédo.

[013] Preferencialmente, a temperatura inicial,
ou seja, antes da entrada do extrudado, do liquido de
resfriamento deverd ser a mals baixa possivel, a fim de
resfriar a mistura de reacdo o mais rapidamente possivel. No
caso de &gua, a temperatura inicial é preferencialmente de 5
a 20°C, de maior preferéncia de 10 a 17°C, de preferéncia
ainda maior de 12 a 17°C e, de preferéncia superior, de 13 a
17°cC.

[014] Polimeros de polipropileno
particularmente uteis incluem polimeros de propileno e
anidrido maleico, também conhecidos como polipropileno
maleinizado; e polimeros de propileno, etileno e anidrido
maleico.

[015] Preferencialmente, o} polimero de

polipropileno possuli peso molecular ponderal médio (PM) de
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30.000 Daltons a 200.000 Daltons, de maior preferéncia de
40.000 a 150.000 Daltons, de preferéncia ainda maior de
45,000 a 130.000 Daltons e, de preferéncia superior, de
45,000 a 100.000 Daltons. Abaixo de cerca de 30.000 Daltons,
0 polimero possul baixa resisténcia mecadnica e a vedacdo
formada ¢é fraca, o gque resulta em aumento do risco de
ocorréncia de falha de vedacdo. Acima de cerca de 200.000, o
polipropileno torna-se de dificil processamento devido a alta
viscosidade de fusdo, mesmo nas condicdes de cisalhamento
muito alto existentes em um extrusor.

[016] O polimero de polipropileno conduz grupos
de 4cido carboxilico ou grupos de anidrido de Acido
carboxilico suficientes para gerar um valor acido (AV) de 2 a
50 mg de KOH/g de polimero ndo volatil, preferencialmente de
2 a 20 mg de KOH/g e, de preferéncia superior, de 2 a 9 mg de
KOH/g. Abaixo de 2 mg de KOH/g, a qualidade da dispersédo é
baixa pelo fato de que o tamanho de particula é grande e a
dispersido, instéavel, formando um sedimento gque ndo pode ser
novamente disperso facilmente. Além disso, a adesdo ao metal
desse AV baixo é ruim.

[017] E provavel que, sob valores &4cidos de 2 a
50 mg de KOH/g de polimero, nem todas as cadeias de polimero
de polipropileno conduzirdo grupos de acido carboxilico ou
grupos de anidrido de 4&4cido carboxilico, especialmente em
valores &acidos abaixo de cerca de 20 mg de KOH/g. Compreende-
se que esses polimeros possuirdo uma mistura estatistica de
polimeros. Acredita-se que a parte do polimero de
polipropileno que é livre de acido carboxilico e de anidrido
de &cido carboxilico, por ndo reaglr ao primeiro polimero e

por ser 1insoluvel no 1ligquido orgénico, formard a parte
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central da microparticula. O produto de reacdo forma a parte
de cobertura, envolvendo o} nucleo e agindo como
estabilizador/dispersante para a microparticula.

[018] Preferencialmente, a dispersido é livre de
tensoativo adicionado. Por adicionado, indica-se ndo formado
in situ.

[019] Os grupos de anidrido de acido
carboxilico sao anidridos de acido carboxilico
preferencialmente insaturados, tais como anidrido maleico. De
maior preferéncia, 0o polimero de ©polipropileno contém
anidrido maleico na cadeia principal de polimero.

[020] Quando as dispersdes, conforme a presente
invencdo, forem destinadas a usos que as colocam em contato
com alimentos e bebidas, ¢é preferivel manter o nivel de
anidrido maleico em 0,8% ou menos, calculado com base no
copolimero de polipropileno. Isso equivale a AV de 2 a 8 mg
de KOH/g de polimero. Estd de acordo com as regulamentacdes
da Administracdo de Alimentos e Drogas dos Estados Unidos.

[021] O segundo polimero (ftambém denominado no
presente polimero 2) pode ser qualgquer polimero que conduz
grupos funcionais capazes de reagir com os dJgrupos de &acido
carboxilico ou grupos de anidrido de &cido carboxilico do
polimero de polipropileno. Sdo de maior preferéncia os
polimeros uUteis na formacdo de revestimentos protetores para
recipientes metédlicos, especialmente latas para alimentos e
bebidas. Exemplos apropriados incluem resinas epdxi (ou seja,
que contém grupos oxirano), especialmente resinas diepdxi,
preferencialmente derivadas de diglicidil éter de bisfenol A
(frequentemente denominadas BADGE); resinas fendxi, &éleos e

polimeros epoxidados tTais como &leo de soja epoxidado ou
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polibutadieno epoxidado; e resinas de poliéster, resinas de
alquidicas, resinas acrilicas, especialmente resinas
acrilicas que contém mondmero metacrilato de glicidila e
resinas de poliuretano. Das resinas epdxi com base em BADGE,
as de preferéncia superior sdo resinas epdxi de EEW de 450 a
6500. O EEW preferido para as resinas acrilicas que contém
metacrilato de glicidila também & de 450 a 6500.

[022] Quando o polimero 2 for uma resina epdxi,
a reticula pode ser efetuada por meio da catdlise &cida dos
proéprios Jgrupos oxirano para produzir um revestimento auto-
reticulante. Nessas circunstéancias, ndo sdo necessarios
reticulantes externos.

[023] Preferencialmente, as microparticulas séo
livres de polimero de buteno.

[024] Exemplos apropriados de grupos funcionais
sobre o segundo polimero incluem oxirano, hidroxila, amina e
isocianato. Oxirano e hidroxila s&o preferidos, pois séo
apropriados para uso em revestimentos em contato com
alimentos e bebidas.

[025] Podem ser incluidos polimeros adicionais.
Em um segundo aspecto da presente invencdo, um terceiro
polimero é incluido na mistura da etapa 1. Geralmente, esse
polimero ¢é selecionado para modificar uma propriedade de
revestimento tal como adesdo, deslizamento ou dureza, ou para
modificar a resisténcia de vedacdo de uma composicédo
termorretrdtil com base na dispersdo resultante.

[026] Os grupos funcionais do segundo polimero
encontram-se em excesso molar sobre os dgrupos de 4acido
carboxilico e/ou anidrido de &cido carboxilico do polimero de

propileno, de tal forma que, preferencialmente, pelo menos
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alguns dos grupos funcionais do segundo polimero sejam
disponiveis para reacdo com resinas reticulantes. De
preferéncia ainda maior, existe um excesso molar de segundo
polimero sobre o polimero de polipropileno. De preferéncia
ainda maior, o excesso de segundo polimero é dissolvido no
liquido organico.

[027] Resinas reticulantes apropriadas devem
ser selecionadas conforme os grupos funcionais sobre o
primeiro ou o) segundo polimero, ou ambos. Resinas
reticulantes apropriadas incluem resinas amino, tals como
resinas de formaldeido melamina, resinas de formaldeido
ureia, resinas de formaldeido fenol, resinas de
benzoguanamina; resinas com funcionalidade &cida, tais como
poliésteres, selecionados, por exemplo, a partir da faixa
Uralac P disponivel por meio da DSM Resins BV, acrilicos com
valor &cido de mais de 30 mg de KOH/g, selecionados, por
exemplo, a partir da faixa de Elvacite disponivel por meio da
Lucite International; anidridos, tais COomo anidrido
trimelitico e dianidrido piromelitico; isocianatos bloqueados
e nado blogueados, tais como os baseados em di-isocianato de
isoferona, di-isocianato de tolueno e difenil di-isocianato
de metano, disponiveis por meio da Bayer; polifendis e
poliaminas. Resinas reticulantes preferidas sdo capazes de
reagir com o primeiro polimero. Exemplos apropriados de
resinas reticulantes incluem Cymel 303 e Phenodur 285.

[028] Acredita-se que pelo menos alguns dos
grupos de &acido carboxilico e/ou grupos de anidrido de &cido
carboxilico reajam com o0s dgrupos funcionais do segundo
polimero para formar, 1in situ, um dispersante capaz de

dispersar as microparticulas de copolimeros. Quando o segundo
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polimero for uma resina epdxi, por exemplo, o0s grupos de
dcido carboxilico e/ou anidrido de &cido carboxilico do
polimero de polipropileno reagem com os grupos hidroxila e/ou
0SS grupos oxirano da resina epdxi para formar um éster que
age para estabilizar as particulas. Desta forma, podem ser
elaboradas dispersdes que s&o livres de dispersante
adicionado. Preferencialmente, todos os grupos de 4&cido
carboxilico ou anidrido de &cido carboxilico reagem com oS
grupos funcionais sobre o segundo polimero.

[029] Acredita-se que as particulas possuam uma
estrutura do tipo nucleo e cobertura em dque o nucleo é
composto predominantemente de polipropileno gque ndo conduz
grupos de acido carboxilico ou anidrido de &acido carboxilico,
enquanto a cobertura, que rodeia o} nucleo, é
predominantemente composta do estabilizante/dispersante
formado por meio da reacdo do segundo polimero com o©
polipropileno que contém grupos de 4acido carboxilico ou
anidrido de &cido carboxilico. Acredita-se que a maior parte
do segundo polimero seja dissolvida no liquido orgénico,
formando a fase continua da disperséio.

[030] 0 tamanho médio de particula das
dispersdes conforme a presente invencdao s&o de
preferencialmente menos de 5 um, de maior preferéncia menos
de 2 um. Isso garante que a estabilidade de armazenagem das
dispersdes seja boa e qualquer perda de filtragem durante a
fabricacdo & minimizada.

[031] Podem ser utilizadas outras combinacdes
de polimeros co-reativos na presente invencéo.

[032] Alternativas para o primeiro polimero de

polipropileno incluem poliamida, poliéster e polimeros de
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poliolefina com funcionalidade &acida. Preferencialmente, eles
sdo semicristalinos.

[033] Em um outro aspecto da presente invencéo,
é fornecida uma dispersdo de ©particulas de polimero
produzidas por meio do processo conforme a presente invencéo.

[034] Fm um aspecto adicional da ©presente
invencdo, ¢é fornecida uma composicdo de revestimento due
compreende uma dispersdo conforme a presente invencdo e,
opcionalmente, um reticulante.

[035] Em ainda outro aspecto da presente
invencdo, é fornecido um artigo revestido com uma composicéo
de revestimento conforme a presente invencéo.
Preferencialmente, o revestimento é reticulado.

[036] A presente invencdo serd agora ilustrada
pelos exemplos a seguir.

Exemplo 1

[037] Foi utilizado um extrusor de roscas
gémeas (Leistritz micro 18 GL 40 D disponivel por meio da
Leistritz Aktiengesellschaft, Nuremberg) gque contém duas
roscas que giram na mesma direcdo em velocidade de 200 rpm. O
cilindro extrusor foi dividido em trés =zonas com, nesta
ordem, uma zona de alimentacdo mantida a temperatura ambiente
de cerca de 22°C, uma zona de reacdo e mistura por fusdo a
230°C e, abaixo dela no fluxo, encontrava-se uma zona de
resfriamento mantida a 170°C.

[038] O perfil de rosca na zona de alimentacédo
consistiu de elementos de rosca de transporte. Na zona de
mistura por fusdo e reacdo, o perfil de rosca consistiu de
elementos de rosca de amassamento e elementos de rosca de

transporte. Na =zona de resfriamento, o perfil de rosca

Petigéio 870190057091, de 19/06/2019, pag. 15/29



12/19

consistiu apenas de elementos de rosca de transporte.

[039] Uma mistura de 80 partes em peso de epdxi
(DER 669-20) e wvinte partes de polipropilenc maleinizado
(FusaBond M613-05) foli medida na entrada da zona de
alimentacdo do extrusor em uma velocidade de 5,0 kg/hora. A
mistura fol transportada para a zona de mistura de fusdo e
reacdo, onde fundiu-se e foi formada em uma mistura
particular sob as altas condicdes de <cisalhamento do
extrusor. A mistura fundida resultante passou em seguida para
a zona de resfriamento e saiu do extrusor. O produto foi
recolhido em um recipiente receptor (cinco 1litros) contendo
trés litros de &gua fria a 15°C. O produto foi recolhido ao
longo de um periodo de cinco minutos. Em seguida, o produto
foli seco a 60°C por quinze minutos e moido utilizando um
moedor de café.

[040] O produto sélido foi disperso em Dowanol
DPM a 35% em peso de sb6lidos tedbricos por meio de lenta
adicdo de produto moido a solvente Dowanol DPM aquecido em um
recipiente de vidro agitado a 80°C. Todas as dispersdes foram
filtradas através de musselina. A distribuicdo de tamanhos de
particula para as dispersdes fol determinada utilizando um
instrumento Malvern Mastersizer S.

Exemplo Comparativo A

[041] Para o} exemplo comparativo, o}
procedimento acima utilizando o©s mesmos ingredientes foi
repetido, mas o produto foi recolhido em um recipiente sem
nenhuma &gua e, desta forma, o produto nao recebeu o
resfriamento forcado répido do Exemplo 1.

[042] A Tabela 1 exibe os dados de tamanho de

particulas utilizando um instrumento Malvern Mastersizer S.
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Tabela 1
Referéncia de Tamanho de particulas (um)
disperséo D50 D90 D100
Exemplo 1 1,1 1,6 2,5
Exemplo 1,1 157,2 443
Comparativo 1
[043] Fica claro a partir dos dados da Tabela 1

que, embora os dols processos produzam valor de tamanho médio
de particula similar (valor D50) de 1,1 um, os valores D90
(ou seja, 90% das particulas possuem didmetro menor gue esse)
e D100 (ou seja, 100% das particulas possuem didmetro menor
que esse) sdo consideravelmente diferentes. Valores DS0 ou
D100 grandes 1indicam a presenca de particulas grandes dgue
necessitariam ser removidas por meio de filtragem (causando
questdes de processamento e geracdo de residuos) e/ou a
aparéncia de revestimento subsequente seria comprometida
(revestimentos ndo uniformes).

Exemplo 2

[044] Foi utilizado o mesmo método do Exemplo
1, exceto pelas alteracdes a seguir:

[045] O extrusor foi um extrusor de roscas
gémeas Leistritz de 40 mm 48L/D.

[046] A velocidade de rosca foi de 500 rpm.

[047] A razdo entre epdxi e polipropileno
maleinizado fol a mesma, mas a velocidade de alimentacdo foi
de 20 kg/h.

[048] O recipiente de coleta foi um tambor de
aco de 205 litros contendo cem litros de &gua a 15°C e o
tempo de recolhimento foli de gquinze minutos. A disperséo
recolhida foil convertida em uma dispersédo utilizando o mesmo
método do Exemplo 1.

Exemplo Comparativo 2

Petigéio 870190057091, de 19/06/2019, pag. 17/29



14/19

[049] Foram utilizados o procedimento e os
ingredientes a seguir.

[050] Foi utilizado um extrusor de roscas
gémeas (Leistritz 40 GL 48 D disponivel por meio da Leistritz
Aktiengesellschaft, Nuremberg) gque contém duas roscas due
giram na mesma direcdo em uma velocidade de 500 rpm. O
cilindro extrusor foi dividido em gquatro =zonas com, nesta
ordem, uma zona de alimentacdo mantida a temperatura ambiente
de cerca de 22°C, uma zona de mistura por fusdo e reacdo a
230°C, uma zona de diluicdo mantida a 170°C e, abaixo no
fluxo dela, encontrava-se uma zona de resfriamento mantida a
150°cC.

[051] O perfil de rosca na zona de alimentacédo
consistiu de elementos de rosca de transporte. Na zona de
mistura por fusdo e reacdo e na zona de diluicdo, o perfil de
rosca consistiu de elementos de rosca de amassamento e
elementos de rosca de transporte. Na zona de resfriamento, o
perfil de rosca consistiu apenas de elementos de rosca de
transporte.

[052] Uma mistura de 80 partes em peso de epdxi
(DER 669-20) e vinte partes de polipropileno maleinizado
(FusaBond M613-05) foi medida na entrada da zona de
alimentacdo do extrusor em uma velocidade de 20 kg/hora. A
mistura foil transportada para a zona de mistura de fusdo e
reacdo, onde fundiu-se e foi formada em uma mistura
particular sob as condicgdes de alto cisalhamento do extrusor.
Abaixo no fluxo da zona de mistura por fusdo e reacdo, na
zona de diluicdo, um liguido orgénico, Dowanol DPM, foi
medido em uma velocidade de 35 kg/hora, causando a dissolucéo

da resina epdxi fundida no liquido. A composicdo resultante
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passou em seguida para a zona de resfriamento na qual as
particulas de PP formaram-se, apds o qué a dispersdao final
saiu a 120°C e foi recolhida em um recipiente receptor.

[053] As duas dispersdes foram filtradas
através de musselina, a distribuicdo de tamanhos de particula

fol determinada e os resultados sdo fornecidos na Tabela 2.

Tabela 2
Referéncia de Tamanho de particulas (um)
disperséo D50 D90 D100
Exemplo 2 0,6 1,2 9,8
Exemplo 2,8 9,8 18,0
Comparativo 2
[054] A partir dos dados da Tabela 2, fica

claro que o método utilizado para preparar a dispersdo do
Exemplo 2 fornece um tamanho de particula menor, 0,6 um em
comparacdo com 2,8 um, e também uma distribuicdo de tamanho
de particulas muito mais estreita, consequentemente com menos
particulas muito grandes.

Exemplos 3 a 12

[055] Os Exemplos 3 a 10 utilizam o método e os
ingredientes descritos abaixo para elaborar o produto sdélido
e as dispersdes derivadas dos produtos.

[056] 0O método utilizado ©para preparar o
produto sélido foi conforme o Exemplo 1, exceto pela
velocidade da rosca, que foli de 200 rpm, e a alimentacdo de
sb6lido consistiu de uma parte de polipropileno maleinizado
(FusaBond M613-05) e duas partes de resina, alimentado em uma
velocidade de 1,5 kg/h para o extrusor. 0Os produtos sdlidos
foram recolhidos em &gua a 15°C. 0Os produtos sbdélidos foram
convertidos em dispersdes tomando-se trés gramas de produtos
sb6lidos secos e 27 gramas de Dowanol DPM, colocando-os em

jarras de vidro tampadas. As Jjarras de vidro foram colocadas
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em seguida em um banho de &gua ultrassdénico a 75°C. A acdo de
calor e ultrassom causou a dissolucdo da resina para produzir
uma dispersdo de PP na solucdo de resina. A distribuicdo de
tamanhos de particula foi medida utilizando um instrumento
Malvern Mastersizer S conforme anteriormente.

[057] Para os Exemplos 11 e 12, foi utilizado o
mesmo método acima, exceto pelas alteracdes a seguir:

- uma parte de polipropileno maleinizado para dquatro
partes de resina;

- a zona de mistura de fusdo e reacdo estava a 260°C,
em vez de 230°C; e

- o0 solvente utilizado para elaborar a dispersédo foi
uma mistura 3:1 de metil éter acetato de propileno
glicol e Solvesso 100.

[058] A Tabela 3 resume os 1ingredientes e as
condicdes de processamento utilizadas e as distribuicdes de
tamanho médio de particula.

[059] A resina Elvacite 4400 é copolimero de
metacrilato com funcionalidade Thidroxila fornecido pela
Lucite International.

[060] As resinas Elvacite EDP A até E sédo
copolimeros de metacrilato com funcionalidades hidroxila e/ou
glicidila (fornecidas na Tabela 3) e possuem temperatura de
transicdo em vidro de cerca de 50°C e peso molecular de cerca
de 15.000 Daltons. Esses copolimeros também s&o disponiveis
por meio da Lucite International.

[061] Fastman CAR-551 é& uma resina de butirato
acetato de celulose fornecida pelas Eastman Chemical Company.

[062] Dynapol L205 e Dynapol Le51 sao

poliésteres saturados disponiveis por meio da Evonik

Petigéio 870190057091, de 19/06/2019, pag. 20/29



17/19

Industries.

[063] Resina fendlica butilada FRJ 551H é uma
resina reativa de aquecimento fornecida pela SI Group
Incorporated.

[064] Dowanol DPM e metil éter acetato de
propileno glicol sdo disponiveis por meio da Dow Chemical
Company.

[065] Solvesso 100 & disponivel por meio da
ExxonMobil Chemical Company.

[066] Pode-se observar que, quando o segundo
polimero (polimero 2) possulr funcionalidade epdxi, o tamanho
de particula da dispersdo cal a medida que o Peso Equivalente
em Epdxi (EEW) & reduzido.

[067] Existe ©pouco efeito da variacdo dos

valores hidroxila entre 50 e 95 mg de KOH/g de polimero 2.
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Tabela 3
Valor Tamanho
hidroxila Feso Temperatura Tempsratura Temperatura médio de
. equivalente o de mistura . .
. do polimero L de fusdo de . de saida da particula
Exemplo Polimero 2 em epoxl ~ de fusidoc de .
2 (mg de extrusio . mistura de da
KOH/g de (EFW) do sl extgusao reagia (7C) dispersio
. polimero 27 [ o]
polimero 2 {prm)
Elvacite
3 4400 95 0 z0oao 17ao 170 5,0
Elvacite
4 EDF 55 0 zZ0oo 170 170 6,0
Fesina A
Elvacite
3 EDF 53 5&80 z0oao 170 170 1,9
Fesina B
Elvacite
& EDF 53 =840 zoao 170 170 1,1
Fesina O
Elvacite
7 EDF Resina 55 =130 z0oao 170 170 1.0
D
Elvacite
B EDF Resina ] =540 zoo 170 170 1,3
B
Eastman
] CAR-551 50 u} zZ0oao 170 170 5,0
Resina .
10 fendlica nan D 165 150 150 3,0
determinado
FRJ 551H
Dynapol
11 1205 10 0 Zal 170 170 5,7
1z Pynapel 5 0 z&l 170 170 3,4
LAl i
[068] Todos 0os exemplos foram livres de

particulas com didmetro médio de particula de mais de 20 um.

EXEMPLOS DE REVESTIMENTO

Exemplos de Revestimento 1 a 5
[069] Alguns dos produtos sdélidos da Tabela 3
foram convertidos em dispersdes com alto teor de sbélidos e,

em seguida, revestimentos conforme o procedimento a seguir.

[070] Dez gramas de produto sbdélido (ou do
préprio polimero 2) e 20 gramas de Dowanol DPM foram
colocados em Jjarras de vidro tampadas e as Jarras foram

colocadas em seguida em um banho de &gua ultrassdnico a 75°C

por uma hora. A dispersdo fol resfriada a temperatura

ambiente e foram adicionados 7 gramas de solucdo de resina

fendélica FRJ 551 em Dowanol DPM (30% em peso de sbdlidos)

junto com trés gotas de acido fosférico (SG de 1,75) como
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formulacdes

K-Bar 28

sobre

resultantes

placas

colocadas em fornos a 200°C por dez minutos.

Exemplo de Revestimento 6

[071]

Exemplos 1 a

Seguiu-se

acima,

O mesmo

exceto pela néao

foram

de aco

procedimento

adicdo de

aplicadas

ETP e

dos

resina

reticulante fendélica FRJ 551 e pela adicdo de 0,4 gramas de

acido fosforico.

[072]

submetidos

Os revestimentos

a um teste de dobra de cunha e

encontram-se resumidos na Tabela 4.

resultantes

foram

0os resultados

Tabela 4
% passagem de o
dobra de s passagem de
dobra de
Exemplo de . cunha apenas
. Polimero 2 cunha para
revestimento para ~
N formulacdo de
formulacdo de .
. resina e PP
resina
1 Elvacite 4400 70 85
5 Elvac;te EDP 65 85
Resina B
3 Elvac;te EDP 70 90
Resina C
4 Elvac;te EDP 70 95
Resina D
FEastman CAB
5 toq 60 85
6 Elvac;te EDP 0-10 80-90
Resina C
* Livre de reticulante.
[073] Todos 0os Exemplos de Revestimento

apresentaram cura aceitdvel conforme medido por esfregamentos

de solvente.
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REIVINDICACOES

1. PROCESSO DE FABRICACAO DE UMA DISPERSAO DE
POLIMERO, caracterizado por compreender as etapas de:

i. fornecimento de uma mistura gque compreende de
2 a 60 partes em peso de um primeiro polimero de
polipropileno gque contém grupos de &cido carboxilico e/ou
anidrido de &cido carboxilico suficientes e equivalentes a um
valor &acido de 2 a 50 mg de KOH/g de polimero ndo volatil e
de 40 a 98 partes em peso de um segundo polimero gue possui
excesso molar de grupos funcionais capazes de reagir com oS
grupos de acido carboxilico e/ou anidrido de acido
carboxilico do polipropileno;

ii. fuséo dos polimeros sob temperatura
selecionada sob condicdes de alto cisalhamento em um extrusor
para formar uma mistura particular dos polimeros;

iii. reacéo de alguns dos grupos de acido
carboxilico e/ou anidrido de acido carboxilico do
polipropileno com pelo menos alguns dos grupos funcionais do
segundo polimero para formar uma mistura de reacdo, sob
condicdes de alto cisalhamento em um extrusor;

iv. resfriamento da mistura de reacdo, em uma
razdo de pelo menos 50°C/minuto, fora do extrusor para formar
um produto sélido;

V. quebra opcional do produto sbélido em pedacos
menores;

vi. contato do produto sélido com um liquido
orgénico;

em que o liquido orgdnico é selecionado de forma
que seja um bom solvente para o segundo polimero e um

solvente ruim para o polimero de polipropileno, por meio do
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que ¢é formada uma dispersdo dque compreende particulas de
polipropileno em uma solucdo do segundo polimero dissolvido
no ligquido orgénico.

2. PROCESSO, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado pelo répido resfriamento da etapa 1iv) ser
realizado por meio de extrusdo da mistura de reacdo a partir
da saida do extrusor para um liquido de resfriamento.

3. PROCESSO, de acordo com a reivindicacdo 2,
caracterizado pelo ligquido de resfriamento ser &gua.

4. PROCESS0O, de acordo com dqualquer uma das
reivindicacdes 1 a 3, caracterizado pelo peso molecular
ponderal médio do polimero de polipropileno & de 30.000
Daltons a 200.000 Daltons.

5. PROCESS0O, de acordo com dqualquer uma das
reivindicacdes 1 a 4, caracterizado pelo segundo polimero ser
selecionado a partir do grupo gque consiste de resinas epdxi
derivadas de diglicidil éter de bisfenol A; resinas fendxi;
resinas que compreendem metacrilato de glicidila.

6. PROCESSO, de acordo com a reivindicacdo 5,
caracterizado pelo peso equivalente em epdxi das resinas ser
de 450 a 6500.

7. DISPERSAO DE PARTICULAS DE POLIMERO,
caracterizada ©por ser produzida ©por meio do processo,
conforme definido em qualgquer uma das reivindicacdes 1 a 6.

8. COMPOSICAO DE REVESTIMENTO, caracterizada por
compreender uma dispersdo, conforme definida na reivindicacéao
7.

9. COMPOSICAO DE REVESTIMENTO, de acordo com a
reivindicacdo 8, caracterizada por compreender adicionalmente

uma resina reticulante.
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