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67 Resumo: INTERCAMADAS DE POLIMERO
COMPREENDENDO CAMADAS DE PELE. A presente invengao
refere-se a intercamadas de polimero empregadas em painéis de vidro
de multiplas camadas, e especificamente a presente invengéo esta no
campo de varios agentes de realce de desempenho para intercamadas
de polimero e métodos de eficazmente incorporar tais agentes de
realce de desempenho em intercamadas.

14,

18



““"ﬁ‘,“‘.““[‘,‘“é“ﬂ“l‘l’“l‘{‘“z‘“““l““!““‘“‘

10

15

20

25

30

l

Relatdrio Descritivo da Patente de Invengao para "INTERCA-
MADAS DE POLIMERO COMPREENDENDO CAMADAS DE PELE".

CAMPO DA INVENCAQ
A presente invengao refere-se a intercamadas de polimero em-

pregadas nos painéis de vidro de multiplas camadas, e especificamente a
presente invengéo esta no campo de varios -agentes de realce de desempe-
nho para intercamadas de polimero e métodos de incorporar eficazmente
tais agentes de realce de desempénho em intercamadas.
ANTECEDENTE _ '

Poli(vinil butiral) (PVB) é geralmente empregado na fabricagdo

de folhas de polimero que podem ser empregadas como intercamadas em

laminados de transmissdo de luz tal como vidro de seguranga ou laminados

de poliméricos. Vidro de seguranga tipicamente refere-se a um laminado
transparente compreendendo uma folha de poli(vinil butiral) disposta entre
dois lados de \)idro. Vidro de seguranca é empregado freqiientemente para
fornecer uma barreira 'trahs'parehte em aberturas arquitetdnicas e automoti-
vas. Sua fuhgéo principal é absorver energia, tal como aquela causadafpor
um sopro de Um objeto, sem permitir a penetragéo através da abertura.
Poli(vinil butiral) & geralmente produzido através de, por exem-

plo, processos de extrusdo. Extrusao resulta na formacao de uma folha con-
tinua de poli(vinil butiral). Varios agentes sao freqientemente diretamente
incorporados no poli(vinil butiral) evm volume antes da extrusao. Agentes que
sdo incorporados em p'oli(vinil butiral) desta maneira sdo geralmente dispef-
sos ao longo da folha de polimero acabado, que nédo é frequentemente um
resultado desejével. Além disso, porque folhas de polimero que tém caracte-
risticas discrepantes podem requerer 0 Uso de um grupo diferente de agen-
tes, uma quantidade significante de tempo e dinheiro pode ser perdida na
mudanga em formulagdes de poli(vinil butiral) em dispositivos de'extr.uséo
entre as séries de produgao. |

- Adequadamente, outras folhas de polimero melhoradas e méto-

dos para a produgédo de folhas de polimero, e especificamente folhas de po- -

li(vinil butiral), sdo necessarios, sem afetar adversamente a clareza 6tica dos
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laminados acabados do vidro ou propriedades de adesado da folha de po-

li(vinil butiral) resultante ao vidro.

SUMARIO DA INVENCAO |
Foi'descoberto agora surpreendentemente, de acordo com a

presente invengao, que 0 uso de camadas de pele de folha de polimero ou a
formagao de uma regidao de camada de pele em uma folha de polimero per-
mite a producdo de intercamadas que tem caracteristicas desejaveis sem a
necessidade de distribuir esses agentes em volume ao longo de uma folha
de polimero.
BREVE DESCRICAQ DOS DESENHOS

Figura 1 representa uma vista em corte transversal esquematica

de uma modalidade da presente invengdo que tem uma camada de pele de

- folha de ‘polimero.

Figura 2 representa uma vista em corte transversal esquematica
de uma modalidade da presente invengéo que tem duas camadas de pele de

folha de polimero. _
Figura 3 representa uma vista em corte transversal esquematica

de uma modalidade da presente invengdo que tem uma regido de camada

de pele.

‘DESCRICAO DETALHADA

A presente invengdo é direcionada as intercamadas que podem
ser empregadas em construgdes de vidro laminado de multiplas camadas
tais como aquelas empregadas em aplicagdes arquitetdnicas e aplicagdes

em para-brisa de automdvel. Intercamadas da presente invengéo incorporam

“ uma camada de pele de folha de polimero muito fina, ou, em algumas moda-

lidades, uma regido de camada de pele dentro de uma Unica folha de poli-
mero, para fornecer caracteristicas desejaveis a intercamada sem a neces-
sidade de adicionar agentes de realce de desempenho em volume a inter-
camada inteira. '

Como mostrado na figura 1, varias modaﬁdades da presente in-
vengdo compreendem uma pilha de polimero 18 compréendendo uma pri-
meira folha de polimero 14 disposta em contato com uma segunda folha de
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polimero 16 para formar uma intercamada 10. Como sera descrito em deta-
lhes abaixo, as folhas de polimero podem compreender qualquer material
polimérico adequado, tal como poli(vinil butiral). Quando aqui empregado,
uma "pilha de polimero" significa uma ou mais camadas de materiais polimé-
ricos, e opcionalmente outras camadas, que estdo dispostas em contato en-
tre si para formar uma pitlha, em que pelo menos uma das camadas é uma

folha de polimero. Uma pilha de polimero pode ser, como mostrado na figura

1, uma unica folha de polimero, ou, em outras modalidades, uma pilha de-

polimero pode compreender duas ou mais camadas de folhas de polimeroe
peliculas de polimero (descrito aqui em outra parte), entre outros tipos de
camadas. : | |
A segunda folha de polimero 16 compreende um ou mais agen-
tes de realce de desempenho e, em varias modalidades, tem uma esp‘essura .
menor que 0,4 milimetro, 0,3 milimetro, ou 0,25 milimetro. A primeira folha
de polimero 14 pode ser de qualquer espessura adequada de forma que, em
combinagao cbm as outras camadas da pilha de polimero 18, se houver,
uma intercamada 10 é formada a fim de que seja da densidade desejada. A
espessura de' intercamada total pode ser, por exemplo, cerca de 1,5 milime-
tro. A primeira folha de polimero 14 néo pode conter, por exemplo, nenhum
agente de realce de desempenho, ou pode ser substancialmente livre de
agentes de realce de desempenho. Em varias modalidades, a primeira folha
de polimero tem menos que 10%, menos que 5%, ou menos que 1% do a-
gente de realce de desémpenho da segunda folha de polimero, em um pesb
por base em peso. ,
Na configuragdo mostrada na figura 1, uma intercamada da pre-
sente invengdo fornece uma construgdo que permite a concentragao de a-
gentes de realce de desempenho em uma superficie externa de uma inter-
camada no lugar da distribuicdo convencional de um agente de reaice de
desempenho ao longo de uma intercamada. '
Como mostrado na figura 2, varias modalidades da presente in-

vengao utilizam uma terceira folha de polimero 20 disposta em contato com -

a pilha de polimero 18, que novamente, para simplicidade, € mostrada como
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compreendendo apenas uma unica folha de polimero 14. Como anteriormen-
te citado, entretanto, a pilha de polimero 18 pode compreender multiplas
camadas poliméricas e/ou outras camadas. Nestas modalidades, a terceira
folha de polimero 20 pode ser igual a segunda folha de polimero 16, ou pode
ser diferente. A terceira folha de poh’fnero 20 pode ter as mesmas composi-
¢Oes e varia de espessuras como a segundo folha de polimero 16, como
determinado anteriormente.

Embora a pilha de polimero 18 em quaisquer dentre as modali-
dades anteriores ndo compreenda nenhum ou substancialmente nenhum
agente de realce de desempenho, em varias modalidades qualquer dentre
as camadas de folha de poh’mero na pilha de polimero 18 pode compreender
agentes de realce de desempenho intencionalmente adicionados em uma
concentfagéo menor que é constétada na segunda ou terceira folhas de po-
limero 16, 20. Alem da édigéo intencional de égentes de realce de desem-
penho a uma ou mais folhas de poll’mero dentro da pilha de polimero 18,
espera-se que algum' agente de realce de deéempenho, depois de lamina-
¢éo do intercamada, possa migrar-se da segunda ou terceira folhas de poli-
mero 16, 20 na primeira folha de polimero 14 e/ou quaiquer outra folha de

poll'rhero na pilha de polimero 18. Isto geralmente resulta em uma quantida-

-de ndo substancial do agente de realce de desempehho na pilha de polimero

18.
Para és modalidades anteriores descritas, como mostrado nas
figuras 1 e 2, a pilha de polimero 18 pode compreender qualquer configura-

¢do convencional das camadas. Por exemplo, e sem limitagao, a pilha de

" polimero 18 pode ter as seguintes configuragdes onde n representa 1 a 10

repeticoes, e preferivelmente 1, 2, ou 3 repeti¢des:
(folha de polimero),,
(folha de polimero//pelicula de polimero),
(pelicula de polimero//folha de polimero)y,
(folha de polimero//pelicula de polimero//folha de polimero),
(pelicula de polimero//folha de poll'merd//pelicula de polimero),

Certamente, muitas outras disposicdes sao possiveis e dentro
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do escopo da presente invencdo, que inclui modalidades que incorporam a
segunda folha de polimero 16 ou a segunda e terceira folhas de polimero 16,
20 em qualquer pilha de polimero adequada 18. '

Além de fornecer camadas de folha de polimero relativamente
finas, a presente invengdo da mesma forma inclui folhas de polimero que
compreendem uma regido de agente relativamente fina (isto &, regido de
camada de pele) dentro da folha e adjacente a uma superficie exposta._Co?
mo mostrado na figura 3, uma folha de polimero que tem uma regido de a--
gente 24 e uma regido de ndo agente 22 pode ser produzida, em que a regi-
do de agente compreende um ou mais agentes de realce de desempenho.
Uma tal folha pode ser produzida, por exemplo, através' da co-extrusao de
duas fusdes de polimero, como descrito aqui em outra parte. A folha de po-
limero resultante pode fornecer eficazmente um efeito de Concentra¢éo de
agente de realce de desempenho similar como a intercamada de multiplas .
camadas mostradés na figura 1 através da concentragao de agentés de re-
alce de desem‘penho em uma regido relativamente estreita.

Para a-modalidade mostrada na figura 3, a regiao de agente 24
é formada pafa emular uma camada separada dentro da folha de polimero, e
pode ter uma espessura menor que 0,4 milimetro, menor que 0,3 milimetro,
menor que 0,25 milimetro, menor que 0,2 milimetro, ou menor que 0,15 mi-
limetro. A regido de nao agente 22 pode ter qualquer densidade adequada
como desejado para formar uma folha de polimero da densidade aproprirada
para qualquer determinada aplicagéo. Além disso, a regidao de nao agenté
pode compreender uma quantidade de agente de realce de desempenho
que é menor que a quantidade na regiao de agente, ou pode néo ter nenhum
agente de realce de desempenho ou ser substancialmente livre de agente de
realce de desempenho, em que qualquer agente de realce de desempenho
que migra na regido de nio agente 22 da regido de agente 24 é geralmente
insubstancial. Em varias modalidades, a regido de ndo agente 22 tem menos
que 10%, menos que 5%, ou menos que 1% do agente de realce de desem-
penho da regidao de agente 24, em um peso por base em peso.

Em outras modalidades, a folha de polimero mostrada na figura
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3 pode ser empregada como uma Unica camada em uma intercamada de
multiplas camadas. Por exemplo, uma pelicula de polimero pode ser dispos-
ta entre duas das folhas de polimero, com as regides do agente recobrindo

externamente, para formar uma terceira intercamada da camada tendo uma

A regido de agente em cada superficie exposta.

Em outras modalidades da presente invengao, trés regides sepa-
radas sdo formadas em uma folha de polimero - duas regides de agente e
uma regido de ndo agente - por exemplo, através da co-extruséo de trés fu-
sdes de poh’mero. Nestas modalidades, uma segunda regiao de agente é
formada na folha de polimero na face da folha de polimero oposta & regiéo
de agente 24 mostrada na figura 3 para formar uma Unica folha de polimero
que tem trés regibes que emulam o planejamento das modalidades mostra-
das na figura'2, em que uma regido de ndo agente central esta disposta en-
tre duas regides de agente. Nestas modalidades, as duas regides de agente |
podem ser as' mesmas ou diferentes - isto é, ambas regides de agente po-
dem ter as espessu'ras e caracteristicas descritas acima para a regiao de
agente 24. Estas modalidades fornecem uma unica folha de polimero que
vantajoSamente tem agentes de realce de desempenho concentrados nas
superficies da folha. | - |

Nas modalidades de co-extrusao descritas aqui, a regiao de nao
agente 22 pode vaﬁar na espessura de relativamente espessa, por exemplo,
1 milimetro, a muifo fina, por exemplo, 0,125 milimetro. Em varias modalida-v‘
des, a regido de ndo agente 22 é menor que 0,2 milimetro ou 0,15 milimetro,
e uma ou ambas regides de agente 24 tem uma espessura dentre 0,3€ 0,5 ..
milimetro ou 0,35 e 0,45 milimetro. |

Quaisquer dentre as modalidades descritas acima e descritas
nas figuras 1, 2, e 3 podem ser empregadas como intercamadas, ou, em
varias modalidades, combinadas com camadas convencionais para produzir
intercamadas em mudltiplas camadas. Em particular, modalidades em que
uma unica folha de polimero ou regiao de agente cbmpreendendo agentes
de realce de desempenho é empregada podem ser combinadas com cama-

das adicionais de pelicula de polimero ou folha de polimero, quando deseja-
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do, entre outros tipos de camadas.

Em varias modalidades da presente invengdo, uma intercamada
pode ser formada a qual compreende uma pilha de polimero//folha de poli-
mero tal como aquela mostrada na figura 1 e uma folha de polimero com
uma regido de agente de polimero tal como aquela mostrada na figura 3.
AGENTES DE REALCE DE DESEM_PENHO

Intercamadas da presente invengdo tendo uma camada de pele,

ou uma regido de agente dentro de uma folha de polimero, incluem pelo me--

nos um primeiro agente de realce de desempenho na camada de pele ou
regido de agente, em que a folha de polimero adjacente ou regido de néo
agente esta substancialmente livre desse primeiro agente de realce de de-
sempenho. ' | |

" Quando empregado nisto, um "agente de realce de desempe-"
nho" pode ser qualquer agente presente em uma folha de polimero que é -
adicionada para melhorar as propriedades fisicas, oticas, ou outras do pro-
duto acabado, exceto o polimero, por exemplo, resina de poli(vinil butiral),
plastificantes, e componentes que sdo produzidos como parte do processo
de polimerizacdo-e ndo sdo adicionados intencionalmente como um agenfe |
de realce de desempenho, por exemplo, alcoois e acetatos residuais.

Em varias modalidades da presente invengdo, outros agentes de
realce de desempenho podem ser incluidos na camada de pele ou regiéo de
agente mas ndo na folha de polimero adjacente ou régiéo de ndo agente.
Por. exemplo, combina(:ées de 2, 3 4, ou 5 ou mais agentes de realce de
desempenho podem ser incluidas em uma ou mais camadas de pele ou uma
ou mais regides de agente, em que as folhas de polimero adjacentes e regi-
des de ndo agente estio substancialmente livres desses mesmos agentes
de realce de desempenho, ou onde esses agentes estdo presentes em me-
nos que 10%, menos que 5%, ou menos que 1% da quantidade de agente
de realce de desempenho nas camadas de pele ou regides de agehte.

Em ainda outras modalidades, enquanto pelo menos um agente
de realce de desempenho esta presente na camada de pele ou regido de

agente mas ndo na regido ou camada adjacente, um agente de realce de
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desempenho diferente pode ser distribuid‘o em ambas folhas de polimero
adjacentes ou tanto na regido de agente quanto na de néo agente. Por e-
xemplo, em uma modalidade co-extrusada tendo uma regiao de agente e
uma regiao de héo agente, a regido de agente pode compreender agente de
realce de desempenho Ae agente dé realce de desempenho B, enquanto a
regido de nao agente esta substancialmente livre de agente de realce de
desempenho A, mas Compreende agente de realce de desempenho B.
Agentes de realce de desempenho que s&o Uteis com a presente
invencao incluem os agentes de controle de adesdo (ACAs), incluindo orga-

nometalicos, corantes tais como pigmentos e tinturas, absorvedores de UV,

,absorvedore's de 1V, modificador de impacto ou carga inorganica.

Os agentes de controle de adeséo Uteis incluem, mas néo estao
Iimitad:oé a, sais de metal alcalino-terroso ou'élc'alino organico, tais como
acetato de sédio, acetatb de potassio, formato de potassio, acetato de calcio,
acetato de magnésio, e outros cohvencionalmente empregados na técnica.
Em outras modalidades, sais organicos de magnésio que tém a férmula de
Mg(OCOR). sdo empregados, onde R é um grupo alquila. Em varias modali-
dades, butirato de magnésio (RSS4) é empregado como um agente de con-
trole de adesao de di-2-etila.-

Agentes de controle de ades&o uteis da mesma forma incluem
varios tipos de agentes de acoplamento de silano. Exemplos de agentes de
acoplamento de silano incluem aminopropiltrietoxissilano, glicidoxipropiltri-
metoxissilano e trietoxivinilsilano. ' |

| Agentes de realce de desempenho da presente invencdo da

" mesma forma incluem absorvedores de ultravioleta, tais como benzotriazois

e benzofenonas, e, em varias modalidades, os absorvedores de ultravioleta
sdo derivados de benzotriazol, tais como Tinuvin 326, Tinuvin 328 e Tinuvin
P. A quantidade eficaz do agente absorvedor de ultravioleta dependera da
resina particular e plastificante emprégados, e podem ser, por exemplo, de
0,1a 1,0 phr. |

Exemplos de agentes de absorgéd infravermelhos uteis incluem,

mas nao sdo limitados a, hexaboreto de lantanio (LaB6), 6xido de estanho
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de indio (ITO), 6xido de estanho de antiménio (ATO), tungsténio de cési'o
(CsWO03), e aditivos de absorg¢éo IV organicos, tais como varios derivados
de diimida _quaterrilenotetracarboxilica, como descrito na Patente U.S.
6.737.159.
~ Agentes de realce de desempenho da presente inven¢do da
mesma forma incluem corantes tais como pigmentos convencionais, tinturas,
e combinagdes destes.
Outros agentes de realce de desempenho incluem abn|hantado-

res Oticos e agentes branqueadores fluorescentes, como sd0 conhemdos na

técnica. Exemplos de abrilhantadores oticos uteis mcluem derivados de es-
tilbeno, cumarina, 1,3-difenilpirazolina, naftalimida e benzoxazol Abnlhanta—
dores oticos preferidos incluem, por exemplo, Blankophor PSG.RTM. (um
derivado de estilbeno - Bayer AG, Bayer AG, 51368 Leverkusen, Alemanha),
Uvitex FP.RTM. (um derivado de estilbeno - Ciba-Geigy AG), e Uvitex
OB.RTM. (derlvado de benzoxazol - Ciba-Geigy AG). ‘

Agentes de realce de desempenho da presente mvengao da
mesma forma incluem retardantes de chama. Exemplos de agentes retar-
dantes de chama incluem varios compostos inorganicos e organicos conten-
do fosforo, silica e fldor, tais como ésteres de fosfato, silicones, nanocompo-
sitos de polimero-argila, boratos de zinco, e combinagdes destes entre ou-
tros como sédo conhecidos na técnica.

Agentes de realce de desempenho podem ser incluidos em
qualquer quantidade apropriada, dépendendo da aplicagao. Para agentes dé
controle de adesdo, por exemplo, 0 agente pode ser incorporado em cama-
das de pele ou regides de agente em uma concentragdo de pelo menos 100
ppm, pelo menos 120 ppm, pelo menos 140 ppm, pelo menos 150 ppm, ou
pelo menos 160 ppm.

Em véarias modalidades, uma camada de pele ou regiao de a-
gente compreende agente inorganico ou um agente organometalico. Em va-
rias modalidades, uma regido ou camada de pele compreende agente de
controle de adesdo, um absorvedor de infravermelho ou um pigmento.
FOLHA DE POLIMERO
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Quando empregado aqui, uma "folha de polimero” significa qual-
quer composi¢ao de polimero termoplastico formada por qualquer método
adequado em uma camada fina que é adequada sozinha, ou em pilhas de
mais que uma camada, para uso como uma intercamada que fornece pene-
tracdo adequada e propriedades de fetengéo de vidro aos painéis de vitrifi-
cagéo laminados. Poli(vinil butiral) pIaStificado € mais comumente emprega-
do para formar folhas de polimero. |

A secdo seguinte descreve os varios materiais que podem ser
empreg'ado‘s para formar folhas de polimero da presente invengado, por e-
xemplo, aquelas folhas mostradas como elementos 14 e 16 na figura 1 e
quaisquer folhas de p'oll’méro adicional que sao incluidas opcionalmente.

Em varias modalidades da presente inven¢éo, camadas de folha
de poh’rhero adicionais podem esfar entre 0,25 a 3,0 milimetros, 0,25 a 1,0
milimetro, 0,25 a 0,5 milimetro, ou 0,3 a2 0,4 milfmetro na espessura. |

As folhas de polimero da presente invengéo podem compreen-
der qualquer poll'merb adequado, e, em uma modalidade preferida, como

exemplificado acima, a folha de polimero compreende poli(vinil butiral). Em

| quaisquer das modalidades da presente invengao dadas aqui que compre-

endem poli(vinil bUtiraI) como o componente polimérico da folha de polimero,

- outra modalidade é incluida em que o componente de polimero consiste em

ou consiste essencialmente em poli(vinil butiral). Nestas modalidades,
quaisquer das vafiaq:ées em aditivos, incluindo plastificante's descritos aqui
podem ser empregadas com a folha de polimero tendo um pohmero consis-
t|ndo em ou consistindo essencialmente em poI|(V|n|I butlral)

Em uma modalidade, a folha de polimero compreende um poli-
mero baseado parcialmente em poli(vinil élcdol)s acetalizado. Em outra mo-
dalidade, a folha de polimero compreende um polimero selecionado a partir |
do grupo que consiste em poli(vinil butiral), poliuretano, cloreto de polivinila,
poli(etileno vinil acetato), combinagdes destes, tais como misturas, e simila-
res. - | |

Em outras modalidades, a folha vde polimero compreende po-

li(vinil butiral) e um ou mais outros polimeros. Em quaisquer das se¢des aqui
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em que faixas, valores e/ou métodos preferidos séo dados especificamenfe
para poli(vinil butiral) (por exemplo, e sem limitagcéo, para plastificantes, por-
centagens de componente, espessura, € aditivos de realce de caracteristi-
ca), essas faixas da mesma forma aplicam-se, onde aplicéveis, a outros po-
limeros e misturas de polimero descritos aqui tdo Uteis quanto componentes
em folhas de polimero. |

Para modalidades compreendendo poli(vinil butiral), o poli(vinil
butiral) pode ser pro'duzido por- processos de acetalizagdo conhecidos que:
envolvem reagir poli(vinil alcool) (PVOH) com butiraldeido na presenga de

um catalisador &cido, seguido por neutralizagdo do catalisador, separagao,

.- estabilizag@o e secagem da resina.

Em varias modalidades, resina empregada para formar a folha

“de polimero compreendendo poli(vinil butiral) compreende 10 a 35 por cento

em peso (% em peso) de grupos hidroxila calculados como poli(vinil alcool),
13 a 30% em peso de grupos hidroxila calculados como poli(vinil &lcool), ou
15 a 22% em peso de grupos hidroxila calculados como poli(vinil élcbol). A
folha de poh’bmero}pode da mesma forma compreender menos que 15%.em
peso de grupbs éster residuais, 13% em peso, 11% em peso, 9% em pesb,
7% em peso, 5% em peso, ou menos de 3% em peso de grupos ésteres re-
siduais calculados como acetato de polivinila, com o equilibrio sendo um a-
cetal, preferivelmente butiraldeido acetal, mas opcionalmente incIuindo-ou-
tros grupos acetais em uma quantidade secundaria, por exemplo, um grupo
2-etil hexanal (vide, por exemplo, Pétente U.S. 5.137.954) .

Em varias modalidades, a folha de polimero compreende po-
li(vinil butiral) tendo um peso molecular de pelo menos 30.000, 40.000,
50.000, 55.000, 60.000, 65.000, 70.000, 1120.000, 250.000, ou pelo menos
350.000 gramas por mol (g/mol ou Daltons). Quantidades pequenas de um
dialdeido ou trialdeido podem da mesma forma ser adicionadas durante a
etapa de acetalizagao para aumentar o peso molecular para pelo menos 350
g/m (vide, por exemplo, Patentes U.S. 4.902.464; 4.874.814; 4.814.529;
4.654.179). Quando aqui empregado, o termo "peso molecular" significa o

peso molecular médio ponderado.
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Quaisquer dos agentes fornecidos nesta seg¢éo de "folha de po-
limero" especificamente aplica-se a camadas de folha de polimero adicionais
que sdo opcionalmente empregadas em intercamadas da presenté invengao.

Varios agentes de controle de adesdao podem ser empregados
em folhas de poll’menro da presente ihvengéo, incIuindd acetato de sédio, a-
cetato de potdssio, e sais de magnésio. Sais de magnésio que podem ser
empregados com estas modalidades da presente invengao incluem, mas
ndo sdo limitado a, aqueles descritos na Patente U.S. 5.728.472, tal como
salicilato de magnésio, nicotinato de magnésio, di-(2-aminobenzoato) de
magnésio, di-(3-hidréxi-2-naftoato) de magneésio. e bis(2-eti| butirato) de -
magnésio (extratos qvuimiéos numero 79992-76-0). Em varias modalidades
da presente invengao, o sal de magnésio é bis(2-etil butirato) de magnesio.

| Aditivos podem ser inéorporados na folha de polimero para real-
¢ar seu desempenho efn um produto final. Tais aditivos incluem, mas nao
sdo limitados aos, seguintes agentes: agentes -antibloqueio, plastificantes,
tinturas, pigmentos, éstabilizadores(por exem‘plo, estabilizadores ultraviole-
ta), antidxidantes, retardantes de chama, absorvedores de IV, e combina-
¢Oes dos aditivos anteriores, e similares, assim como sdo conhecidos na
tecnica.

Em varias modalidades de folhas de pbll'mero da presente in- "
vengdo, as folhas de polimero podem compreender 20 a 60, 25 a 60, 20 a
80, 0ou 10.a 70 partes de plastificante por cem partes de resina (phr). Natu-
ralmente, outras quantidades podem ser empregadas como for apropriado
para a aplicagao patrticular. Em algumas modalidades, o plastificante tem um

" segmento de hidrocarboneto menor que 20, menor que 15, menor que 12,

ou menor que 10 atomos de carbono.

A quantidade de plastificante pode ser ajustada para afetar a
temperatura de transicdo vitrea (Tg) da folha de poli(vinil butiral). Em geral,
quantidades superiores de plastificante sdo adicionadas para diminuir a T.
Folhas de polimero de poli(vinil butiral) da presente ihvengéo podem ter uma
Tg de, por exerhplo, 40°C ou menor, 35°C ou menor, 30°C ou menor, 25°C

ou menor, 20°C ou menor, e 15°C ou menor.
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Quaisquer plastificantes adequados podem ser adicionados -as
resinas de polimero da presente invengao para formar as folhas de polimero.
Plastificantes empregados nas folhas de polimero da presente invengao po-
dem incluir ésteres de um éacido polibasico ou um alcool poliidrico, entre ou-
tros. Por exemplo, plastificantes adequados incluem di-(2 - etilbutirato) de
trietileno glicol, di-(2-etilexanoato) de trietileno glicol, dieptanoato de trietileno
glicol, dieptanoato de tetraetileno glicol, adipato de diexila, dioctil adipato,
cicloexiladipato de hexila, misturaé de heptila e adipatos de nonila, adipato-
de diisononila, adipato de heptilnonila, sebacato de dibutil, plastificantes po-
liméricos tais como os alquidicos sebacicos modificados por 6leo, e ‘misturas
de fosfatos e adipatos tal como descrito na Patente U.S. N‘—’ 3.841.890 e adi-
patos tais como descritos na Patente U.S. N2 4.144.217, e misturas e combi-
nacbes dos antecedentes. Outros plastificantes que podem ser empregados
sdo adipatos misturados feitos de dlcoois de C4 a Cy alquila. e alcoois de ci-
clo C4 a Cyo, como descrito na Patente U.S. N¢ 5.013.779 e ésteres de adi-
pato de Cg a Cg, tal como adipato de hexila. Em varias modalidades, o plasti-
ficante emprégado é adipato de diexila e/ou di-2 etilexanoato de trietileno
glicol. | ‘ |

Qualquer método adequado pode ser empregado para produzir
as folhas de polimero da presente invengdo. Detalhes de processos ade-
quados por fazer poli(vinil butiral) sdo conhecidos por aquel_es versados na
técnica (vide, por exemplo, Patentes U.S. 2.282.057 e 2.282.026). Em uma
modalidade, 0 método solvente desérito em Vinyl Acetal Polymers, em Ency-
clopedia of Polymer Science & Technology, 3° edigdo, Volume 8, paginas
381 - 399, por B.E. Wade (2003) pode ser empregado. Em outra modalida-
de, o método aquoso descrito nisso pode ser empregado. Poli(vinil butiral)
comercialmente disponivel em varias formas de, por exemplo, Solutia Inc.,
St. Louis, Missouri como resina de Butvar®.

O polimero poli(vinil butiral), plastificador, e aditivos podem ser
termicamente processados e configurados em forma de folha de acordo com
métodos conhecidos por aqueles versados na técnica.

Quando aqui empregado, "resina" se refere ao componente po-
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limérico (por exemplo, poli(vinil butiral)) que é removido da mistura que resul-
ta da catélise &cida e neutralizacdo subsequente dos precursores poliméri-
cos. Resina geralmente tera outros componentes além do polimero, por e-
xemplo, poli(vinil butiral), tais como acetatos, sais e alcoois. Quando aqui
empregado, " fusdo" se refere a uma mistura fundida de resina com um plas-
tificante e opcionalmente outros aditivos, por exemplo, agentes de realce de
desempenho.

Um método exemplar de formar um folha de poli(vinil butiral)

: compreende extrusar poli(vinil butiral)‘fundido compreendendo resina, plasti-

ficante e aditivos - a fusdo - forgando-se a fusdo através de uma matriz de -
folha (por eXempIo, uma matriz tendo uma abertura que é substancialmente‘
maior em uma dimens&o que em uma dimenséao perpendicular). Outro méto-
do exemplar de formar uma folha de poli(vinil butiral) compreende fundir uma
fusdo de uma matriz em. um-cilindro, solidificar a resina, e subsequentemen-
te remover a resina solidificada corho uma folha.

Agentes de realce de desempenho da presente invengéo podem
ser incorporados em folhas de polimero adicionando-se os agentés 'dé realce
de desempenho a uma fusao e misturar a fusdo antes da formagao da folha
de polimero. Para modalidades nas quais uma regido de agente é formada
em uma folha de polimero, agentes de realce de desempenho podem serv
adicionados a uma primeira fusdo que é co-extrusada com uma segunda
fusdo, em que a Segunda fusdo nao tem, por exemplo, nehhum agente de
realce de desempenho adicionado. Em outras modalidades, uma terceira
fusao compreendendo o agente de realce de desempenho pode ser co-
extrusada também para formar a terceira modalidade da regiao descrita em
outro parte aqui. As folhas resultantes terdo regiées de agente e regioes de
ndo agente como descrito em outra parte aqui.

PELICULA DE POLIMERO |
Quando aqui empregadd, uma "pelicula de polimero" significa

uma camada de polimero relativamente fina e rlglda que funciona como uma
camada de realce de desempenho Peliculas de polimero diferem-se das

folhas de polimero, quando aqui empregado, desde que as proprias pelicu-
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las de polimero n&do fornecam a resisténcia de impacto necessaria e proprié-
dades de retencdo de vidro a uma estrutura de vitrificagdo de multiplas ca-
madas, mas de preferéncia fornecam melhorias de desempenho, tal como
caréater de absorgdo de infravermelho. Poli(tereftalato de etileno) é mais ge-
ralmente empregado como uma pelicula de polimero. '
Peliculas de polimero empregados na presente invengao podem

ser qualquer pelicula adequada que é suficientemente rigida para fornecer

‘uma superficie relativamente plana, estavel, por exemplo, aquelas cujas pe--

liculas de polimero convencionalmente empregadas como uma camada de

realce de desempenho em painéis de vidro de multiplas camadas. A pelicula

de polimero.é preferivelmente oticamente transparente (isto ¢, objetos adja-

centes a um lado da camada podem ser visto confortavelmente pelo olho de
um observador particular que olha através da camada do outro lado), e nor- -
malmente tem um maior, em algumas modalidades significati\}amente maior,
moddulo ténsil independente da composi¢ao do que aquele da folha de poli-
mero adjacente. Em varias modalidades, a pelicula de polimero compreende
um materialv.termbpléstico. Entre materiais termoplasticos tendo proprieda-
des adequadas estdo nailons, poliuretanos, acrilicos, policarbonétos, pcliolé- |
finas tais como polipropileno, acetatos e triacetatos de celulose, copolimeros |
e polimeros de cloreto de vinila e similares. Em varias modalidades, a pelicu-
la de polimero compreende materiais tais como peliculas termoplasticas, re-
esticadas tendo as propriedades notadas, que incluem poliésteres. Em‘vé-
rias modalidades, a pelicula de polimero compreende ou consiste em po-
li(tereftalato de etileno), e, em varias modalidades, o tereftalato de polietileno
foi biaxialmente esticado para melhorar a resisténcia e/ou foi estabilizado por
calor para fornecer caracteristicas de encolhimento baixas quando submeti-
do a temperaturas elevadas (por exemplo, menos do que 2% de encolhimen-
to em ambas as direcdes depois de 30 minutos a 150°C).

Em varias modalidades, a pelicula de polimero pode ter uma
espessura de 0,013 milimetro a 0,20 milimetro, 0,025 milimetro a 0,1 milime-
tro, ou 0,04 a 0,06 milimetro. A pelicula de polimero pode opcionalmente ser |

tratada por superficie ou revestida com uma camada de desempenho fun-
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cional para melhorar uma ou maié propriedades, tal como adesao ou refle-
xa0 de radiagdo infravermelha. Estas camadas de desempenho funcionais
incluem, por exemplo, uma pilha de mdltiplas camadas para refletir radiagéo
solar infravermelha e transmitir luz visivel quando exposta a luz solar. Esta
pilha de multiplas cavmadas é conhecida na técnica (vide, por exemplo, WO
88/01230 e Patente U.S. 4.799.745) e pode compreender, por exemplo, um
ou mais camadas de metal espessas em Angstroms e uma ou mais (por e-
xemplo, duas) seqliencialmente camadas dielétricas cooperando oticamente,
dépositada. Como é da mesma forma conhecido (vide, por exemplo, Paten-
tes U.S. 4.017.661 e 4.786.783), a(s) camada(s) de fnetal pode(m) opcio-
nalmente ser de resisténcia eletricamente aquecida para descongelamento

ou desnevoamento de quaisquer camadas de vidro associadas. Varios re-

vestimentos e técnicas de tratamento de superficie para pelicula de po-

littereftalato de etileno) e outras peliculas de poh’mero que podem ser em-
pregados com a presente invengéb sdo descritos no Pedido Europeu publi-
cado N2 0157030. Peliculas de polimero da presente invengdo podem da
mesma forma incluir um revestimento duro e/ou camada antinévoa, como
sdo conhecidos na técnica. '

A presente invencgdo inclui métodos para concentrar um agente

-de realce de desempenho perto da superficie de uma intercamada, compre-

endendo formar quaisquer.dos constructos de pilha de polimero/folha de po-
limero da presente invencgdo, laminar o constructo para formar uma interca-
mada, e, opcionalmente, laminar ou empilhar a intercamada.

A presente invengdo da mesma forma inclui métodos para con-

" centrar um agente de realce de desempenho perto da superficie de uma in-

tercamada, compreendendo formar uma folha de polimero tendo quaisquer
das regides de agente / regides de ndo agente descritas aqui, e, opcional-
mente, laminar ou empithar a folha de polimero. ‘

Da mesma forma incluidbs na presente inveng¢ado sao pilhas ou
cilindros de quaisquer das intercamadas de polimerb da presente invengéo
descritas aqui. R |

A presente invengdo inclui painéis de vitrificagdo de multiplas
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camadas, e especificamente painéis de vidro de mdltiplas camadas tais co-
mo vidro de seguranca arquitetdnico e para-brisas de automével, compreen-
dendo quaisquer das intercamadas da presente invengao.

A presente invengao inclui métodos de fabricar uma intercama-
da, compreendendo empregar uma técnica de co-extrusdo para formar uma
ou duas regides de agente dentro de uma folha de polimero.

A presente invengdo inclui métodos de fabricar um painel de vi-

dro de multiplas camadas, compreendendo dispor quaisquer das intercama--

das da presente invengdo, com ou sem camadas poliméricas adicionais, en-
tre duas faces do vidro e laminar a pilha. '
Além das modalidades dadas acima, outras modalidades com-

| preendem um substrato de vitrificagado rigido diferente de vidro. Nestas mo-

dalidades, o substrato rigido pode compreender acrilico, Plexiglass®, Le-
xan®, e outros plasticos, tal como policarbonato, que sao convencionalmen-
te empregadoscomo vitrificagbes. V

Vérias folhas de polimero e/ou caracteristicas de vidro laminado
e técnicas de medicao seréb agora descritas para uso com a presente in-
vengao. |

A clareza de uma folha de polimero, e particularmente uma folha
de poli(vinil butiral), pode ser determinada medindo-se o valor da névoa, que

€ uma quantificacdo de luz nao transmitida através da folha. A névoa per-

~ centual pode ser medida de acordo com a seguinte técnica. Um mecanismo

para medir a quantidade de névoa, um medidor de neblina, Modelo D25 que
esta disponibilizado por Hunter Associates (Reston, VA), pode ser emprega-
do de acordo com ASTM D1003-61 (Reaprovado 1977)-Procedimento A,
empregando lluminante C, em um angulo observador de 2 graus. Em varias
modalidades da presente invengao, névoa percentual € menor que 5%, me-
nor que 3%, e menor que 1%. '

Adesdo a golpe pode ser medida de acordo com a seguinte téc-

nica, e onde "golpe" é referido aqui para quantificar a adesao de uma folha

de polimero ao vidro, a seguinte técnica é empregada para determinar golpe. -

Amostras de laminado de vidro de duas camadas sdo preparadas com con-
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dicbes de laminagédo de autoclave-padrdo. Os laminados s&o resfriados a
cerca de -17°C (0°F) e manualmente golpeados com um martelo para que-
brar o vidro. Todo vidro quebrado que néo fica aderido a folha de polivinil
butiral) é em seguida removido, e a quantidade de vidro aderido a esquerda
da folha de poli(vinil 'butiral) é compafada visualmente com um grupo de pa-
drdes. Os padrdes correspondem a uma escala na qual graus variados de
vidro permanecem aderidos a folha de poli(vinil butiral). Em particular, em
um golpe-padrdo de zero, nenhum vidro é aderido a esquerda da folha de
poli(vinil butiral). Em um golpe-padrdo de 10, 100% do vidro ‘permanecem
aderidos a folha de poli(vinil butiral). Para painéis de vidro laminados da pre- -
sente inve’n¢éo, varias modalidades tém um golpe de pelo menos 3, pelo
menos 5, pelo menos 8, pelo menos 9, ou 10. Outras modalidades tém um
golpe entre 8 e 10, inclusive. |

O "indice dé amarelamento" de uma folha de polimero pode ser
medido de acordo com o seguinteﬁ. discos moldados transparentes de folha
de polimero de 1 cm de espessura, tendo superh’cies poliméricas lisas que
sdo essencialmente planas e paralelas, sao formados. O indice esta medido
de acordo_'com método de ASTM D 1925, "Standard Test Method for Yellow-

ness Index of Plastic" de transmitancia de luz espectrofotométrica no espec-

“tro visivel. Valores séo corrigidos em 1 cm de espessura utilizando a espes-

sura de espécime medida. Em varias modalidades da presente invengao,
uma folha de polimero pode ter um indice de amarelamen{o de 12 ou me-
nos, 10 ou menos, ou 8 ou Menos. |

O blogueio pode ser medido de acordo com a técnica seguinte,

" e, quando empregado e referido aqui, “forca de bloqueio” é determinada

empregando a seguinte técnica, que é uma medida de "adesdo da casca".
Dois diafilmes retangulares sdo cortados e colocados juntos em pares com- |
pletamente sobrepostos. A folha de topo de cada par é aderida a uma parte
da fita de um tamanho correspondente. Os pares da pelicula sdo colocados
centralmente entre duas placas de ago e o grupo é submetido a presséo de
69 quilo Pascal ém uma faixa de temperatura de cerca de 7°C - 25°C duran-

te 24 horas. As tiras podem em seguida ser descascadas separadamente
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em um teste de casca de 90 graus por um mecanismo de teste de casca a
uma velocidade de casca de 213,36 cm (84 polegadas) por minuto. A forga
de bloqueio é quantificada em libras por polegada linear (PLl). Em varias
modalidades, folhas de polimero tém uma forca de bloqueio menor que
338,9N/cm (2,5 libras por pe linear (PLI)), menor que 305,0N/cm (2,25 PLI),
menor que 271,1N/cm (2,0 PLI), menor que 135,6N/cm (1,0 PLI), ou menor
que 13,5N/cm (0,1 PLI). | o
Em virtude da present'e invengao, é agora possivel fornecer in-:

tercamadas que tém um ou mais agentes de realce de desempenho distribu-

ido vantajosamente na superficie de um intercamada. Isto pode resultar no

uso mais eficiente de agente de realce de desempenho bem como tempo de

comutacao mais eficiente entre ciclos de producao.

Enquanto a invengéo foi descrita com referéncia a modalidades
exemplares, sera entendido por aqueles versados na técnica que varias mu-
dancas podem ser feitas e equivalentes podem ser substituidos por elemen-
tos destas sem afastar-se do escopo da invengéo. Além disso, muitas modi-
ficacdes podem ser feitas para adaptar um material ou situagdo particular
aos ensinamentos da invengao sem afastarem-se do escopo essencial des-
tas. Portanto, é pretendido que a invengédo néo seja limitada as modalidades
particulares descritas como o melhor modo considerado para realizar esta
invencdo, mas que a invengdo inclua todas as modalidades que classificam-
se no escopo das reivindicagdes anexas. A | '

Sera também entendidd que quaisquer dentre faixas, valores, ou
caracteristicas dados para qualquer tnico componente da presente invengao
podem ser empregado intercambialmente com quaisquer faixas, valores, ou
caracteristicas dados para quaisquer dos outros componéntes da invencéo,
onde compativeis, para formar uma modalidade que tem valores definidos
para cada dentre os componentes, como dados aqui em todas as partes. Por
exemplo, uma folha de polimero pode ser formada compreendendo agentes

em quaisquer das faixas dadas além de quaisquer das faixas dadas para

plastificador, para formar muitas permutacées que estdo dentro do escopo -

da presente invengao.
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Figuras sdo entendidas ndo ser tiradas para graduar a menos

que indicado de outra maneira. ' .
~ Cada referéncia, incluindo artigos de jornal, patentes, pedidos, e
- livros, referida aqui esta por este meio incorporada por referéncia em sua

totalidade.
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REIVINDICAGOES

1. Intercamada, compreendendo:
uma pilha de polimero compreendendo uma primeira folha de polimero, em
que a referida primeira folha de polimero esta substancialmente livre de um
primeiro agente de realce de desempenho; e, '
uma segunda folha de polimero disposta em contato com a referida pilha de
polimero, em que a referida segunda folha de polimero tem uma espessura
menor que 0,4 milimetro e compréende o referido primeiro agente de realce-
de desempenho. '

2. Intercamada, de acordo com a reivindicagao 1, em que a refe-

rida priméira folha de polimero e a referida segunda folha de polimero.com-

preendem cada qual poli(vinil butiral).

3. Intercamada, de acordo com a reivindicagao 2, em que a refe-
rida segunda folha de polimero tem uma espessura menor que 0,3 milimetro.

4. InteArcamada, de acordo com a reivindicagdo 2, em que a refe-
rida segunda folha de polimero tem uma espessura menor que 0,25 milime-
tro. |

5. Intercarﬁada, de acordo com a reivindicagdo 2, em que a refe-
rida pilha de polimero também compreende uma pelicula de polimero dis-
posta entre a referida primeira folha de polimero e a referida segunda folha
de polimero.

6. Intercamada, de acordo com a reivindicagéo 2, também com-
preendendo uma terceira folha de poll’mero disposta em contato com a refe-
rida pilha de polimero oposta a referida segunda folha de polimero, em que a
referida te‘rceira folha de polimero tem uma espessura menor que 0,4 mili-
metro. |

7. Intercamada, de écordo com a reivindicacao 2, em que o refe-
rido agente de realce de desempenho é selecionado a partir do grupo con-
sistindo em agentes de controle de adesdo, pigmentos, tinturas, absorvedo-
res de UV, e absorvedores de IV. | |

8. Intercamada, de acordo com a reivindicacao 2, em que o refe- |

rido agente de realce de desempenho é selecionado a partir do grupo con-



10

15

20

25

30

tro.

sistindo em agentes de controle de ades&o, absorvedores de infravermelho,
e pigmentos. A ' '
9. Intercamada compreendendo

uma folha de pollmero em que a referida folha de pollmero compreende

“uma regido de agente € uma regiao de ndo agente, em que a referida regiéao

de agente compreende um agente de realce de desempenho e tem uma es-
pessura Imenor}qvue 0,4 milimetro. |

10. Intercamada, de acordo com a reivindicagéov 9, em que a re-
ferida regido de agente e a referida regiao de nao agente compreende cada
qual pOll(VInll butlral) ‘

11. Intercamada, de acordo com a reivindicagao 10, em que a
referida regido de agente tem uma espessura menor que 0,3 milimetro.

| 12. Intercamada, de acordo com a reivindicagdo 10, em que a

referida regido de ndo agente tem uma espessura menor que 0,125 milime-

13. Intercamada, de acordo com a reivindicagdo 10, em que o
referido agente de realce de desempenho & selecionado a partir do grupo
consistindo em agentes de controle de adesao, pigmentos, tinturas, absor-
vedores de UV, e absorvedores de IV. ”

14. Intercamada, de acordo com a reivihdicagéo 13, em que o
referido agente de realce de desempenho é selecionado a partir do grupo
que consiste em agentes de controle de adesao, absorvedores de infraver-
melho, e pigmentos. -
~ 15. Método para preparar uma folha de polimero, compreenden-

" do:

co-extrusar uma primeira fusdo e uma segunda fusdo para for-
mar a referida folha de polimero, em que a referida folha de polimero com- |
preende uma regido de agente formada a partir da primeira fusdo e uma re-
gido de nao agente formadas a parti‘r da referida segunda fusdo, em que a
referida regido de agente tem uma espessura menor QUe 0,4 milimetro, e em
que a referida primeira fusdo compreende urh agente de realce de desem-

penho.
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16. Método, de acordo com a reivindicagdo 15, em que a referida
primeira fusdo e a referida segunda fusdo compreendem cada qual poli(vinil
butiral). | |

17. Método, de acordo com a reivindicacao 16, em que a referida
regido de agente tem uma espessura menor que 0,3 milimetro. R

18. Método, de acordo com a reivindicagéd 16, em que a referida
regido de ndo agente tem uma espessura menor que 0,125 milimetro. |

19. Método, de acordo com a reivindicacdo 16, em que o referido

agente de realce de desempenho é selecionado a partir do grupo consistindo

em agentes de controle de adesdo, pigmentos, tinturas, absorvedores de

UV, e absorvedores de V.

20. Método, de acordo com a reivindicagdo 19, em que o referido
agente de realce de desempenho é selecionado a partir do grupo consistindo
em agentes de controle de adesdo, absorvedores de infravermelho, e pig-

mentos.
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Fig. 1
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Fig. 2
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Fig. 3



% ogothol-3

RESUMO
Paterite de Invencdo: "INTERCAMADAS DE POLIMERO COMPREEN-
DENDO CAMADAS DE PELE".
A presente invencao refere-se a intercamadas de polimero em-
pregadas em painéié de vidro de mﬁltiplas camadas, € e‘specificamente a
presente inveng@o esta no campo de vérios agentes de realce de desempe-
nho para intercamadas de polimero e métodos de eficazmente incorporar

tais agentes de realce de desempenho em intercamadas.
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