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Relatério Descritivo da Patente de Invengao para "COM-
POSICAO DE MICROGEIS EM MEIO ORGANICO NAO-
RETICULAVEL, SEUS USOS E SEUS PROCESSOS DE PREPARA-
CAO, PLASTICOS, BORRACHAS, ELASTOMEROS TERMOPLAS-
TICOS, E COMPOSIGOES PARA REVESTIMENTO OU LUBRIFI-
CANTES".

[001] A invengdo se refere a uma composi¢do que compreende
pelo menos um meio especifico ndo-reticulavel e pelo menos um mi-
crogel, processos para a sua preparagao, usos das composigdes e po-
limeros, borrachas, lubrificantes, revestimentos, etc., que contém mi-
crogel, preparada a partir dos mesmos.

[002] E conhecido o emprego de géis de borracha, incluindo géis
de borracha modificados em misturas com as mais diversas borrachas,
por exemplo, com a finalidade de melhorar a resisténcia de rolagem na
produgado de pneus para veiculos a motor (ver, por exemplo, DE 42 20
563, GB-PS 10 78 400, EP 405 216 e EP 854 171). Nesse caso, 0s
geis de borracha sao sempre incorporados no interior de matrizes soli-
das.

[003] Também é conhecida a incorporagdo de pigmentos de tinta
de impressédo em forma finamente distribuida dentro de meios liquidos
adequados para esses, com o propésito de finalmente preparar tintas
de impressao (ver, por exemplo, EP 0953 615 A2, EP 0 953 615 A3).
Neste caso, sdo conseguidos tamanhos das particulas abaixo de 100
nm.

[004] Diversos aparelhos para dispersio, tais como um mistura-
dor, moinho de contas, moinho de cilindro triplo ou homogeneizador,
extrusor de hélice unica ou hélices multiplas e/ou um dissolvedor, séo
usados para a dispersdo. O uso de homogeneizadores e 0 modo de
funcionamento dos mesmos estdo descritos no Marketing Bulletin of

APV Homogeneniser Group — "Hih-pressure homonenisers processes,
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product and applications” por William D. Pandolfe e Peder Baekgaard,
principalmente para a homogeneizagao de solugdes.

[005] O uso dos géis de borracha como um componente sélido
em misturas com meios organicos liquidos com o propoésito de prepa-
rar dispersdes de gel de borracha finamente distribuidas, tendo diame-
tros de particulas significativamente abaixo de um ««m e a homogenei-
zagao dos mesmos por meio de um homogeneizador nao esta descrito
nos documentos mencionados.

[006] O Chinese Journal of Polymer Science, volume 20, n® 2,
(2002), 93 a 98, descreve microgéis que sdo completamente reticula-
dos através de radiagdo de alta energia e 0 uso dos mesmos para o
aumento da resisténcia ao impacto de plasticos. Na preparagao de
composigdes especificas de resina epdxi, uma mistura de uma nitrila
reticulada por radiagdo/microgel de butadieno terminada por carboxila
e o éter de glicidila de bisfenol A, um meio orgénico reticulavel, ocorre
de modo intermediario. Outras composigdes liquidas que contenham
microgeéis nao estao descritas.

[007] A US 20030088036 A1 descreve, de modo similar, compo-
si¢gdes de resina de fixagao térmica reforgadas, para a preparagao das
quais particulas de microgel reticuladas por radiagdo sdo da mesma
forma misturadas com polimeros de fixagéo térmica (ver também a EP
1262510 A1).

[008] A DE 2910154 descreve dispersdes de particulas de borra-
cha com solventes organicos. Essas dispersdes sao preparadas atra-
vés da adi¢ao dos solventes a um latex de borracha aquoso, com a
adicdo de um agente de dispersao. Esse relatério descritivo da mesma
forma também menciona a possibilidade da remogao da agua resultan-
te do latex. No entanto, as dispersdes anidras néo sao descritas. As
dispersdes que sao substancialmente anidras nao podem ser pratica-

mente obtidas através desse processo (ver também o conhecimento



3/52

na DE-A- 3742180, pagina 2, linha 10, da mesma requerente). No en-
tanto, isso é uma desvantagem em numerosas utilizagdes. As disper-
sOes descritas nas patentes mencionadas, além disso, compreendem
necessariamente agentes de dispersao ou emulsificantes com a finali-
dade de conseguir uma distribuicio homogénea das fases aquosa e
organica. A presenga de tais emulsificantes ou agentes de disperséo,
no entanto, € muito dificil em muitas utilizagdes. As particulas de bor-
racha descritas nas mesmas, além disso, séo relativamente grossei-
ras.

[009] A DE-A- 3742180 descreve dispersdes de polimeros de en-
xerto que contém silicone em amidas liquidas, que s&0 do mesmo mo-
do preparadas a partir de latex aquosos. Nas dispersdes ali descritas,
no entanto, a agua s6 € amplamente separada e a separagao comple-
ta é dificil. Os polimeros de enxerto que contém silicone sédo, além dis-
so, de particulas muito grossas (240 nm). As dispersdes ali descritas
podem ser usadas para o aumento das propriedades de fibrilagdo das
peliculas PAN. Devido a sua estrutura especifica com um nucleo de
silicone e um envoltério de acrilato, no entanto, os polimeros de enxer-
to ndo sdo adequados de forma especifica para serem usados em lu-
brificantes devido a sua incompatibilidade.

[0010] Os inventores da presente invengdo revelaram agora que é
possivel que os microgéis sejam distribuidos finamente em meios or-
ganicos liquidos de uma determinada viscosidade, por exemplo, com a
utilizagdo de um homogeneizador. A divisdo dos microgéis no meio
organico abaixo, no interior da faixa primaria do tamanho de particula,
€ um pré-requisito, por exemplo, para tornar as nanopropriedades dos
microgéis utilizaveis, de modo especifico reproduzivel em qualquer
utilizagdo, por exemplo, no caso da incorporagao dentro de plasticos.
As composigdes liquidas de acordo com a invengao que compreen-

dem os microgéis especificos podem abrir um grande nimero de no-
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vos usos dos microgéis que até agora nido eram accessiveis com 0s
préprios microgeéis.

[0011] Assim, por exemplo, em uma modalidade da invengao, com
base nas distribui¢gdes finas que podem ser alcangadas, as composi-
¢Oes de acordo com a invengao sao incorporadas, por exemplo, dentro
de plasticos e lubrificantes, com o resultado de serem obtidas proprie-
dades completamente novas. As composi¢gdes de acordo com a inven-
¢ao, dessa forma, mostram, de forma surpreendente, propriedades
que podem ser comparadas aquelas das graxas comerciais (estabili-
dade com relagdo ao assentamento, baixa separagao de 6leo, consis-
téncia, etc.); no entanto, elas apresentam propriedades mais favora-
veis com relagdo a, por exemplo, estabilidade em cisalhamento (isto é,
quase nenhuma mudanga nos valores de penetragao depois de moa-
gem com 60.000 golpes) e pontos de gota excepcionalmente elevados
tais como os alcangados de outro modo por graxas resistentes ao ca-
lor, tal como, por exemplo a graxa PU ou as graxas de complexo de
Ca. Além disso, as composi¢gdes de acordo coma invengdao exibem
uma agao positiva sobre os coeficientes de fricgcdo, que é completa-
mente atipica das graxas padrao.

[0012] As composigdes que contém microgel de acordo com a in-
vengao podem ser usadas em um grande numero de campos, tais co-
mo, por exemplo, em sistemas PU de elastdmeros (sistemas de mol-
dagem a frio e de moldagem a quente), em composi¢gdes para reves-
timento, ou como aditivos para lubrificantes. Nas composi¢des que
contém microgel de acordo com a invengao, os materiais que nao sao
compativeis per se formam uma distribuigio homogénea que perma-
nece estavel mesmo durante uma armazenamento relativamente longo
(6 meses).

[0013] P. Pétschke et al., Kautschuk Gummi Kunststoffe, 50 (11)

(1997) 787, mostra que no caso de materiais ndo compativeis, tais
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como, por exemplo, um derivado de p-fenilenodiamina como a fase
dispersa e TPU como a fase circundante, nenhum dos dominios meno-
res do que 1,5 =m pode ser realizado.

[0014] E surpreendente que essas pequenas fases dispersas sdo
conseguidas com as composigdes de micraget da presente invengao.
[0015]  As composigdes que contdm microgel apresentam sido
consideradas para as quais as propriedades reolégicas mais diversas

sido Em adequadas que con-

tém microgel, tem sido encontrada uma viscosidade estrutural muito
elevada ou tixotropia, e também propriedades de fluxo similares aque-
las dos fluidos Newtonianos. Isso pode ser utilizado para o controle,

além de outras propriedades, das propriedades de fluxc de quaisquer

liquidas por
[0016]  Por esse mativo, a presente invengéo proporciona uma

composigho que compreende pelo menos um meio organico néo-

(A) que uma Vi inferior a 30.000 mPas
em uma temperatura de 120°C e pelo menos um microgel (B).
[0017] De preferéncia, a viscosidade do meio organico é inferior a
1.000 mPas, de mais preferéncia inferior a 200 mPas, ainda de mais
preferéncia inferior a 100 mPas a 120°C e ainda de maior preferéncia

inferior a 20 mPas a 120°C. A viscosidade do meio organico ndo-

A)é i em uma i de 5 s com um sis-
tema de medigdo de cone-placa de acordo com a DIN 530 18, a
120T.
Microgeéis (B).
[0018] O microgel (B} usado na composigao de acordo com a in-
veng&o é um microgel reticulado. Em uma modalidade de preferéncia
ndo é um microgel que & reticulado por uma radiagdo de alta energia.
Radiagéo de alta energia, neste relatorio descritivo, significa, conveni-

uma radiagdo ica que tenha um comprimento
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de onda inferior a 0,1 um. O uso de microgéis que sejam reticulados
através de radiagdo de alta energia, como descrito, por exemplo, no
Chinese Journal of Polymer Science, volume 20, n® 2 (2002), 93 a 98,
nao € vantajoso, uma vez que 0s microgeéis que sao reticulados atra-
vés de radiagao de alta energia ndao podem ser preparados pratica-
mente em uma escala industrial. O uso de radiagdo de alta energia a
partir de fontes de radiagao, tais como cobalto radioativo, é, além dis-
so, acompanhada de graves problemas de seguranga. Uma vez que
0s microgeéis reticulados por radiagao, além disso, como regra, sao mi-
crogeéis completamente reticulados por radiagao, a mudanga no modu-
lo a partir da fase da matriz para a fase dispersa na incorporagdo da
composi¢cao de acordo com a invengao, por exemplo, dentro de plasti-
cos, é direta. Como resultado, sob um estresse repentino podem ocor-
rer efeitos de rompimento entre a matriz e a fase dispersa, por meio do
que as propriedades mecanicas, as propriedades de inchamento e a
quebra pelo estresse de corroséo, etc., dos plasticos que contém mi-
crogel preparados com a utilizagido das composi¢des de acordo com a
invengao sao prejudicadas.

[0019] Em uma modalidade de preferéncia da invengao, as parti-
culas primarias do microgel (B) apresentam uma geometria aproxima-
damente esférica. De acordo com a DIN 53206: 1992-08, as particulas
primarias sdo as particulas de microgel dispersas na fase coerente
que podem ser detectadas como individuos através de métodos fisicos
adequados (microscépio eletrénico) (conf. Rémpp Lexikon, Lacke und
Druckfarben, Georg Thieme Verlag, 1998). Uma geometria "aproxima-
damente esférica” significa que as particulas primarias dispersas dos
microgeéis produzem de forma substancial a imagem de uma éarea cir-
cular que pode ser detectada quando a composi¢ao € observada, por
exemplo, com um microscopio eletrbnico. Uma vez que os microgeis

ndo mudam o seu formato ou a sua morfologia de forma substancial
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durante o processamento adicional das composi¢des de acordo com a
invengdo, as declaragbes acima e abaixo também se aplicam da
mesma maneira as composigdes que contém microgel obtidas com as
composi¢gdes de acordo com a invengao, tais como, por exemplo, plas-
ticos, composi¢des para revestimento, lubrificantes, e os semelhantes.
[0020] Nas particulas primarias do microgel (B) que estdo contidas
na composi¢gao de acordo com a invengao, o desvio dos didmetros de
uma particula primaria individual, definido como

[(d1-d2)/d2] X 100,
[0021] em que d1 e d2 sdo qualquer um de dois diametros deseja-
dos da particula primaria e d1 é > d2, é de preferéncia inferior a 250%,
de mais preferéncia inferior a 100%, ainda de mais preferéncia inferior
a 80%, mesmo de mais preferéncia inferior a 50%.
[0022] De preferéncia, pelo menos 50%, de mais preferéncia pelo
menos 90%, ainda de mais preferéncia pelo menos 95% das particulas
primarias do microgel apresentam um desvio dos didmetros definido
como

[(d1-d2)/d2] X 100,
[0023] em que d1 e d2 sdo qualquer um de dois diametros deseja-
dos da particula primaria e d1 é > d2, inferior a 250%, de preferéncia
inferior a 100%, ainda de mais preferéncia inferior a 80%, mesmo da
mais preferéncia inferior a 50%.
[0024] O desvio dos didametros das particulas individuais acima
mencionados pode ser determinado através do método que se segue.
E primeiro produzida uma secdo fina da composigao, de acordo com a
invengao, solidificada. Uma transmissdo de uma fotografia de micros-
copio eletrébnico é em seguida produzida em uma ampliagido de, por
exemplo, 10.000 vezes ou 200.000 vezes. Em uma area de 833,7 x
828,8 nm sao determinados os diametros maiores e menores como d1

e d2 em 10 particulas primarias de microgel. Se o desvio definido aci-
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ma em pelo menos 80%, e mais preferéncia em pelo menos 90%, ain-
da de mais preferéncia em pelo menos 95% das particulas primarias
de microgel medidas ficar, em cada caso, abaixo de 250%, de mais
preferéncia abaixo de 100%, ainda de mais preferéncia abaixo de
80%, mesmo de mais preferéncia abaixo de 50%, as particulas prima-
rias de microgel apresentam as caracteristicas de desvio definidas a-
cima.

[0025] Se a concentragdo dos microgéis na composigao for tdo
alta que as particulas primarias de microgel visiveis se sobreponham
consideravelmente, a capacidade de avaliagdo pode ser aumentada
por uma adequada dissolugio anterior da amostra para a medigéo.
[0026] Na composi¢cdo de acordo com a invengao as particulas
primarias do microgel (B) apresentam de preferéncia um didmetro mé-
dio de particula de 5 até 500 nm, de mais preferéncia de 20 até 400
nm, de mais preferéncia de 20 até 300 nm, de mais preferéncia de 20
até 250 nm, ainda de mais preferéncia de 20 até 99, mesmo de mais
preferéncia de 40 até 80 nm (valores de didmetro de acordo com a
DIN 53206). A preparagdo dos microgéis especificamente finamente
divididos através de polimerizagdo da emulsao é realizada através do
controle dos parametros da reacido de uma maneira conhecida per se
(ver, por exemplo, H. G. Elias, Makromolekiile, volume 2, Technologie,
5?2 edigdo, 1992, pagina 99 e seguintes).

[0027] Uma vez que a morfologia dos microgéis ndo muda de for-
ma substancial durante o processamento posterior da composi¢gao de
acordo com a invengao, o diametro médio da particula das particulas
primarias dispersas corresponde de forma substancial ao didmetro
médio de particula das particulas primarias dispersas nos produtos do
processamento posterior obtidos com a composi¢ido de acordo com a
invencdo, tais como plasticos, lubrificantes, revestimentos, etc., que

contém microgel. Isso é uma vantagem especifica da composigédo de



9/52

acordo com a invengdo. Até um determinado grau, formulagdes de mi-
crogel estaveis em armazenamento feitas de encomenda que tenham
uma morfologia definida dos microgéis e que o cliente possa processar
posteriormente para as utilizagcbes desejadas, podem ser tornadas
disponiveis para clientes. A dispersao, homogeneizagdo, ou mesmo a
preparagao prévia dispendiosa dos microgéis, nao € mais necessaria,
e por essa razao é esperado que esses microgeis também encontra-
rao uso em campos nos quais a sua utilizagao até agora parecia ser
bastante dispendiosa.

[0028] Nas composi¢gées de acordo coma invengao, 0s microgéis
(B) apresentam de modo conveniente conteudos que sao insoluveis
em tolueno a 23T (conteudo de gel) de pelo menos c erca de 70% em
peso, de mais preferéncia de pelo menos 80% em peso, ainda de mais
preferéncia de pelo menos 90% em peso.

[0029] O conteudo que é nao é soluvel em tolueno é determinado,
neste relatério descritivo, em tolueno a 23°. Neste método, 250 mg de
microgel sdo inchados em 20 ml de tolueno durante 24 horas a 23° C,
enquanto sdo agitados. Depois da centrifugagdao a 20.000 rpm, o con-
teudo n&o soluvel é separado e seco. O teor de gel é dado pelo quoci-
ente do residuo seco e a quantidade retirada e é declarada em um
percentual em peso.

[0030] Na composigédo de acordo com a invengéo, os microgéis (B)
tem convenientemente um indice de inchagdo em tolueno a 23°C infe-
rior a cerca de 80, de mais preferéncia inferior a 60, ainda de mais pre-
feréncia inferior a 40. Os indices de inchagdo dos microgéis (B) po-
dem, por esse motivo, ficar de preferéncia especificaentre 1a15e 1a
10. O indice de inchagao é calculado a partir do peso do microgel que
contem o solvente (depois de centrifugagdo a 20.000 rpm) que tenha
inchado em tolueno a 23°C durante 24 horas e o peso do microgel se-

CoO.
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Qi = peso molhado do microgel / peso seco do microgel.

[0031] Para a determinag&o do indice de inchagao, 250 mg de mi-
crogel sdo inchados em 25 ml de tolueno durante 24 horas, enquanto
sdo agitados. O gel é removido por centrifugagéo e pesado, e em se-
guida seco até um peso constante, a 70°C, e de novo pesado.

[0032] Na composigado de acordo com a invengéo, os microgéis (B)
tem temperaturas de transigao vitrea Tg de —100°C até + 120°C, de
mais preferéncia de —100°C até + 100°C, ainda de mais preferéncia de
—80°C até + 80°C. Em casos raros, 0s microgéis que nao tenham tem-
peratura de transigio vitrea devido ao seu alto grau de reticulagao
também podem ser usados.

[0033] Além disso, os microgeéis empregados nas composigdes de
acordo com a invengao apresentam de preferéncia uma faixa de tran-
si¢ao vitrea superior a 5T, de preferéncia superior a 10°C e de maior
preferéncia superior a 20°C. Os microgéis que tem essa faixa de tran-
si¢ao vitrea ndo sdo, como regra, completamente reticulados de forma
homogénea — em contraste com os microgéis reticulados com radia-
¢ao que sdo completamente homogéneos. Isso significa que a mudan-
¢a do médulo da fase da matriz para a fase dispersa nas composigdes
de plastico que contém microgel, que sédo preparadas, por exemplo, a
partir de composigdes de acordo com a invengao, ndo é direta. Como
resultado, sob um estresse repentino sobre essas composi¢gdes, nao
ocorrem os efeitos de rompimento entre a matriz e a fase dispersa, por
meio do que as propriedades mecanicas, as propriedades de incha-
¢ao, e a quebra por corrosdo de estresse, etc., sdo influenciadas de
forma vantajosa.

[0034] As temperaturas de transigao vitrea (Tg) e a faixa de transi-
¢ao vitrea (ATg) dos microgéis sdo determinadas por meio de analise
térmica diferencial (DTA, também calorimetria diferencial de varredura

(DSC)) sob as seguintes condigdes:
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[0035] Dois ciclos de resfriamento/aquecimento sio realizados pa-
ra a determinagéo do Tg e do ATg. O Tg e o ATg sdo determinados no
segundo ciclo de aquecimento. Para as determinagdes, 10 a 12 mg do
microgel selecionado sao introduzidos em um recipiente de amostra de
DSC (cagarola padrdo de aluminio) da Perkin-Elmer. O primeiro ciclo
de DSC é realizado por primeiro resfriando a amostra para —100°C
com nitrogénio liquido e em seguida aquecendo a amostra para
+150°C em uma velocidade de 20 K/min. O segundo ciclo de DSC é
iniciado pelo esfriamento imediato da amostra tdo logo que uma tem-
peratura da amostra de + 150°C seja alcangada. O resfriamento é rea-
lizado em uma velocidade de aproximadamente 320 K/min. No segun-
do ciclo de aquecimento, a amostra é aquecida para +150°C mais uma
vez como no primeiro ciclo. A taxa de aquecimento no segundo ciclo é
de novo de 20 K/min.. O Tg e o ATg s&o determinados em um gréfico
sobre a curva do DSC da segunda operagdo de aquecimento. Para
essa finalidade, trés linhas retas sdo colocadas sobre a curva DSC. A
12 linha reta é colocada sobre a se¢éo curva da curva do DSC abaixo
do Tg. A 22 linha reta é colocada no ramo da curva que passa atraves
do Tg que tem o ponto de inflexdo e a 32 linha reta € colocada sobre a
ramificagdo curva da curva do DSC acima do Tg. Trés linhas retas
com dois pontos de intersecdo sdo obtidas dessa maneira. Os dois
pontos de interse¢do séo, cada um, caracterizados por uma tempera-
tura caracteristica. A temperatura de transigao vitrea Tg é obtida por
meio dessas duas temperatura e a faixa de transigao vitrea ATg é ob-
tida a partir da diferenga entre as duas temperaturas.

[0036] Os microgéis que estdo contidos na composi¢ao de acordo
com a invengéo e sdo de preferéncia ndo-reticulados através de radia-
¢ao de alta energia podem ser preparados em uma maneira conhecida
per se (ver, por exemplo, a EP-A- 405 216, EP-A- 854 171, DE-A
4220563, GB-PS 1078400, DE 197 01 489.5, DE 197 01, 488.7, DE
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198 34 804.5, DE 109 34 803.7, DE 198 34 802.9, DE 199 29 347.3,
DE 199 39 865.8, DE 199 42 620.1, DE 199 42 614.7, DE 100 21
070.8, DE 100 38 488.9,DE 100 39 749.2, DE 100 52 287.4, DE 100
56 311.2 e DE 100 61 174.5). O uso de microgéis CR, BR e NBR em
misturas com borrachas que contém ligagées duplas é reivindicado
nas patentes e pedidos de patente EP-A- 405 216, DE-A 4220563 e
GB-PS 1078400. A DE 197 01 489.5 descreve o0 uso de microgéis
subsequentemente modificados em misturas com borrachas que con-
tenham ligagdes duplas tais como NR, SBR e BR.

[0037] Os microgéis sdo convenientemente entendidos como sig-
nificando particulas de borracha que s&o obtidas, de forma especifica,

através da reticulagdo das seguintes borrachas:

BR: polibutadieno

ABR: copolimeros de butadieno/éster de C1-4 alquila do acido
acrilico;

IR: poliisopreno

SBR: copolimeros de estireno/butadieno tendo teores de estire-

no de 1 a 60, de preferéncia de 5 a 50 por cento em peso;

X-SBR: copolimeros de estireno carboxilado/ butadieno;

FM: borracha fluorada;

ACM: borracha de acrilato;

NBR: copolimeros de polibutadieno/ acrilonitrila tendo teores de

acrilonitrila de 5 a 60, de preferéncia de 10 a 50 por cento em peso;

X-NBR: borrachas de nitrila carboxilada;
CR: policloropreno;
lIR: copolimeros de isobutileno/isopreno tendo teores de iso-

preno de 0,5 a 10 por cento em peso;
BIIR: copolimeros de isobutileno/isopreno bromados tendo teo-
res de bromo de 0,1 a 10 por cento em peso;

ClIR: copolimeros de isobutileno isopreno/clorados tendo teores
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de cloro de 0,1 a 10 por cento em peso;

HNBR: borrachas de nitrila parcialmente ou completamente hidro-
genadas;

EPDM: copolimeros de etileno/propileno;

EAM: copolimeros de etileno e acrilato;

EVM: copolimeros de etileno e acetato de vinila;

CO e ECO: borrachas de epiclorohidrina;

Q: borrachas de silicone, excluindo os polimeros de enxerto
de silicone;

AU: polimeros de poliéster-uretano;

EU: polimeros de poliéter- uretano;

ENR: borracha natural epoxidada ou as misturas das mesmas.

[0038] As substancias de partida de microgel n&o-reticuladas séo
convenientemente preparadas através dos seguintes métodos:

[0039] Polimerizagao da emulsio

[0040] Polimerizagao da solugao de borrachas que nao sao aces-
siveis através da variante 1.

[0041] Latex de ocorréncia natural, tais como, por exemplo, latex
de borracha natural também podem ser empregados além desses.
[0042] Na composigao de acordo com a invengéo, os microgéis (B)
usados sado de preferéncia aqueles que podem ser obtidos através de
polimerizagdo da emulséo e reticulagao.

[0043] Os mondémeros que se seguem que podem ser submetidos
a polimerizagdo de radical livre sendo empregados, por exemplo, na
preparagao por polimerizagdo da emulsdo dos microgéis usados de
acordo com a invengao: butadieno, estireno, acrilonitrila, isopreno, és-
teres de acido acrilico e de acido metacrilico, tetrafluoretileno, fluoreto
de vinilideno, haxafluorpropeno, 2-clorobutadieno, 2,3-
diclorobutadieno, e acidos carboxilicos que contenham ligagbes du-

plas, tais como, por exemplo, o acido acrilico, acido metacrilico, acido
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maléico, acido itacdnico, etc., compostos de hidroxi que contenham
ligagbes duplas, tais como metacrilato de hidroxietila, acrilato de hidro-
xietila e metacrilato de hidroxibutila, (met) acrilatos funcionalizados de
amina, acroleina, N-vinil-2-pirrolidona, N-alil-uréia e N-alil-tiouréia, bem
como ésteres de acido (met)acrilico de amina secundaria, tais como o
metacrilato de 2-terc-butilaminoetila, e 2-terc-butilaminoetil metacrila-
mida, etc. A reticulagdo do gel de borracha pode ser conseguida de
forma direta durante a polimerizagdo em emulsado, tal como pela co-
polimerizacdo com compostos multifuncionais que tenham uma agéao
de reticulagdo, ou pela reticulagao subsequente como descrita abaixo.
A reticulagdo direta é uma modalidade de preferéncia da invengéo. Os
comondémeros funcionais de preferéncia sdo compostos que tem pelo
menos duas, de preferéncia de 2 a 4 ligagbes duplas C=C co-
polimerizaveis, tais como o diidopropenil benzeno, divinil benzeno, éter
de divinila, divinil sulfona, ftalato de dialil, cianurato de trialil, 1,2-
polibutadieno, N,N1—m-fenilenomaleimida, 2,3-toluilenobis (maleimi-
da) e/ ou trimelitato de trialila. Os compostos que sdo possiveis, além
desses, sdo os acrilatos e metacrilatos de alcoois poliidricos, de prefe-
réncia alcoois C2 a C10 2 a 4-hidricos, tais como etileno glicol, propa-
no-1,2-diol, butanodiol, hexanodiol, polietileno glicol que tenha de 2 até
20, de preferéncia de 2 até 8 unidades de oxietileno, neopentil glicol,
bisfenol A, glicerol, trimetilol propano, pentaeritritol e sorbitol com poli-
ésteres ndo-saturados de di e polidis alifaticos e acido maléico, acido
fumarico e/ou acido itacnico.

[0044] A reticulagao para dar os microgéis de borracha durante a
polimerizagcdo da emulsdo também pode ser executada através da
continuagao da polimerizagao até altas conversdes, ou no processo de
alimentagdo do monémero através da polimerizagdo com altas conver-
sbes internas. A execugao da polimerizagao por emulsdo na auséncia

de reguladores também é outra possibilidade.
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[0045] Para a reticulagdo das substancias de partida de microgel
nao-reticuladas ou reticuladas de forma fraca apés a polimerizagéo, os
latex que sao obteniveis na polimerizagdo em emulsio sado preferenci-
almente empregados. Em principio, este método pode também ser uti-
lizado em dispersdes poliméricas nado aquosas que estdo acessiveis
de outra maneira, tal como, por exemplo, pela redissolugido. Latex de
borracha natural também pode ser reticulada desta maneira.

[0046] Substancias quimicas apropriadas apresentando ag¢do de
reticulagdo séo, por exempo, peroxidos organicos, tal como peroxido
de dicumila, peréxido de cumila t-butila, bis-(t-
butilperoxiisopropil)benzeno, peroxido de di-t-butila, 2,5-dimetilhexino,
3,2,5-dihidroperéxido, perdxido de dibenzoila, peréxido de bis-(2,4-
diclorobenzoila) e perbenzoato de t-butila, e compostos organicos azo,
tal como azo-bis-isobutironitrila e azo-bis-ciclohexanonitrila, assim co-
mo compostos di- e polimercapto, tal como dimercaptoetano, 1,6-
dimercaptohexano, 1,3,5-trimercaptotriazina e borrachas de polissulfe-
to com final mercapto, tal como produtos de reagdao com final mercapto
de bis-cloroetilformal com polissulfeto de sédio.

[0047] A temperatura 6tima para realizar a pés-reticulagéo obvia-
mente depende da reatividade do agente de reticulagéo, e a pos-
reticulagdo pode ser executada a temperaturas a partir da temperatura
ambiente até aproximadamente 180° C, opcionalmente sob pressao
elevada (neste contexto, ver Houben-Weyl, Methoden der organischen
Chemie, 42 Edigéo, volume 14/2, pagina 848). Peréxidos sdo agentes
de reticulagéo particularmente preferidos.

[0048] A reticulagéo de borrachas contendo ligagées duplas C=C
para obter microgéis pode também ser realizada em dispersao ou e-
mulsdo com parcial, opcionalmente completa, hidrogenagao simulta-
nea da dupla ligagdo C=C pela hidrazina, como descrito em US

5,302,696 ou US 5,442,009, ou opcionalmente outros agentes de hi-



16/52

drogenagao, por exemplos complexos de hidretos organometalicos.
[0049] Um aumento no tamanho de particula por aglomeragao po-
de opcionalmente ser realizado antes, durante ou apds a reticulagao.
[0050] No processo de preparagao sem o uso de radiagiao de alta
energia, preferencialmente utilizada de acordo com a inveng&o, micro-
geéis incompletos homogeneamente reticulados, que podem ter as van-
tagens acima descritas, sdo sempre obtidos.

[0051] As borrachas que sao preparadas por polimerizagao da so-
lugdo também podem servir como substancias de partida para a pre-
paragéo dos microgéis. Nesses casos, solugdes dessas borrachas em
solventes orgénicos adequados s&o usadas como as substancias de
partida.

[0052] Os tamanhos desejados dos microgéis sdo estabelecidos
pela mistura das solugdes de borrachas em um meio liquido, de prefe-
réncia em agua, opcionalmente com a adigdo de substancias auxilia-
res ativas de superficie, tais como, por exemplo, tensoativos, por meio
de unidades adequadas de tal forma que é obtida uma disperséo da
borracha no tamanho de particula adequado. O procedimento para a
reticulagdo das borrachas dispersas na solugido é como o descrito an-
teriormente para a reticulagdo que se segue dos polimeros da emul-
sdo. Os agentes de reticulagido adequados sdo os compostos mencio-
nados acima, sendo possivel para o solvente empregado na prepara-
¢ao da dispersao ser opcionalmente removido, por exemplo, por desti-
lagcido antes da reticulagao.

[0053] Os microgéis que podem ser usados para a preparagao da
composigdo de acordo com a invengao sdo ambos microgéis ndo mo-
dificados que ndo apresentam substancialmente grupos reativos, es-
pecificamente sobre a superficie, e os microgéis modificados, modifi-
cados com grupos funcionais, de modo especifico na superficie. Estes

ultimos microgéis podem ser preparados através da reagao quimica
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dos microgéis ja reticulados com elementos quimicos que sejam reati-
vos com relagdo a ligagbes C=C duplas. Esses elementos quimicos
reativos sdo, de forma especifica, aqueles compostos com o auxilio
dos quais grupos polares, tais como, por exemplo, aldeido, hidroxila,
carboxila, nitrila etc., e grupos que contém enxofre, tais como mercap-
to, ditiocarbamato, polissulfeto, xantogenato, tiobenzotiazol e/ou gru-
pos de acido difosférico e/ou de acidos dicarboxilicos ndo-saturados,
podem ser ligados quimicamente aos microgeéis. Isso também se apli-
ca a N.N'-m-fenilenodiamina. O objetivo da modificagdo do microgel &
o0 de melhorar a compatibilidade do microgel se a composi¢ao de a-
cordo com a invengdo for usada para a preparagdo da ultima matriz
dento da qual o microgel é incorporado ou a composi¢gido de acordo
com a invengao € usada para a incorporagdo dentro de uma matriz,
com a finalidade de ser conseguida uma boa capacidade de distribui-
¢ao durante a preparagao, e um bom acoplamento.

[0054] Os métodos de modificagdo de preferéncia especifica sdo o
enxerto dos microgéis com os monémeros funcionais e a reagédo com
agentes de baixo peso molecular.

[0055] Para o enxerto dos microgéis com monémeros funcionais, a
dispersdo aquosa de microgéis é usada de forma conveniente como o
material de partida, que é posto em reagdo com os mondémeros pola-
res, tais como o acido acrilico, acido metacrilico, acido itacdnico,
(met)acrilato de hidroxietila, (met)acrilato de hidroxipropila,
(met)acrilato de hidroxibutila, acrilamida, metacrilamida, acrilonitrila,
acroleina, N-vinil-2-pirrolidona, N-alil-uréia e N-alil-tiouréia, e ésteres
de acido amino (met)acrilico secundario, tais como o metacrilato de 2-
terc-butilaminoetila e 2-terc-butilaminoetil metacrilamida, sob as condi-
¢bes de polimerizagdo da emulsdo de radical livre. Os microgéis que
tenham uma morfologia de nucleo/envoltério, em que o envoltério deve

ter uma compatibilidade elevada com a matriz, sido obtidos dessa ma-
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neira. E desejavel que o mondmero usado na etapa de modificacdo
seja enxertado tanto quantitativamente quanto possivel no microgel
nao-modificado. Os mondmeros funcionais sdo introduzidos conveni-
entemente antes da reticulagido completa dos microgéis.

[0056] O enxerto dos microgéis em sistemas ndo-aquosos também
€ concebivel em principio, uma modificagdo com mondmeros através
de métodos de polimerizagdo idnica também se tornando possivel
nessa maneira.

[0057] Os seguintes reagentes sdo possiveis especificamente para
a modificagdo da superficie dos microgéis com agentes de baixo peso
molecular: enxofre elementar, sulfito de hidrogénio e/ou polimercapta-
nos de alquila, tais como 2,2-dimercaaptoetano ou 1,6-dimercapto he-
xano, além desses, ditiocarbamato de dialquila e dialquilarila, tais co-
mo os sais de metal alcalino ditiocarbamato de dimetil e/ou ditiocar-
bamato de dibenzil, além desses, xantogenatos de alquila e de arila,
tais como metilxantogenato de potassio e isopropilxantogenato de s6-
dio, bem como a reagdo com os sais de metal alcalino ou de metal al-
calino-terroso do acido dibutiltio fosférico e do acido dioctilditiofosféri-
co, bem como do acido dodecilditiofosférico. As reagdes mencionadas
podem também ser executadas de forma vantajosa na presenga de
enxofre, o enxofre sendo co-incorporado com a formagao das ligagdes
de polissulfeto. Os iniciadores de radical livre, tais como os peréxidos
organicos e inorganicos e/ou os iniciadores azo, podem ser adiciona-
dos para a adigido desse composto.

[0058] Uma modificagido dos microgéis que contém ligagdes du-
plas, tais como, por exemplo, através da ozondlise e através de halo-
genagao com cloro, bromo e iodo também é possivel. Outra reagdo de
modificagdo dos microgéis, tal como, por exemplo, a preparagéo de
microgéis modificados por grupos hidroxila a partir de microgéis epoxi-

dizados, também é entendida como uma modificagdo quimica dos mi-
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crogeis.

[0059] Em uma modalidade de preferéncia, os microgéis sdo modi-
ficados através de grupos hidroxila, de modo especifico também na
superficie dos mesmos. O teor do grupo hidroxila dos microgéis é de-
terminado como o numero de hidroxila com as dimensées mg KOH/g
de polimero pela reagdo com anidrido acético e titulagdo do acido acé-
tico liberado desse modo com o KOH de acordo com a DIN 53240. O
nuamero de hidroxila dos microgéis fica de preferéncia entre 0,1 e 100,
ainda de mais preferéncia entre 0,5 e 50 mg de KOH/g de polimero.
[0060] A quantidade de agente de modificagdo empregado depen-
de da atividade do mesmo e das exigéncias impostas no caso indivi-
dual e fica, de preferéncia especifica, na faixa a partir de 0,05 até 30
por cento em peso, com base na quantidade total de microgel de bor-
racha empregada, e de 0,5 a 10 por cento em peso, com base na
quantidade total de gel de borracha.

[0061] As reagdes de modificagdo podem ser executadas em tem-
peraturas de 0 a 180°C, de preferéncia de 20 a 95°C, de modo opcio-
nal sob uma pressdo de 100 KPa a 3 MPa (1 a 30 bar). As modifica-
¢bes podem ser executadas nos microgéis de borracha em substancia
ou na forma de das suas dispersdes, sendo possivel a utilizacdo de
solventes orgéanicos inertes ou também de agua como o meio de rea-
¢ao neste ultimo caso. A modificagdo é executada, de preferéncia es-
pecifica, em uma dispersdo aquosa da borracha reticulada.

[0062] O uso de microgéis ndo-modificados é de preferéncia, de
forma especifica, no caso de composi¢des de acordo com a invengao
que sido usadas para serem incorporadas dentro de borrachas nao-
polares ou materiais termoplasticos nao-polares, tais como, por exem-
plo, polipropileno, polietileno e copolimeros de bloco com base em es-
tireno, butadieno e isopreno (SBR, SIR) e copolimeros em bloco hidro-

genados de isopreno/ estireno (SEBS) e TPE-Os e TPE-Vs conven-



20/52

cionais, etc.

[0063] O uso de microgéis modificados é de preferéncia especifica
no caso de composi¢des de acordo com a invengao que sao usadas
para a incorporagcao dentro de borrachas polares ou materiais termo-
plasticos polares (A), tais como, por exemplo, PA, TPE-A, PU, TPE-U,
PC, PET, PBT, POM, PMMA, PVC, ABS, PTFE, PVDF, etc.

[0064] O diametro médio dos microgéis preparados pode ser ajus-
tado com um alto grau de precisao, por exemplo, até 0,1 micrémetro
(100 nm) = 0,01 micrdmetro (10 nm), de tal forma que, por exemplo,
uma distribuicido de tamanho de particula na qual pelo menos 75% de
todas as particulas de microgel estao entre 0,095 micrdmetro e 0,105
micrémetro de tamanho é conseguida. Outros diametros médios dos
microgéis, especificamente na faixa entre 5 até 500 nm, podem ser
estabelecidos com a mesma precisao (pelo menos 75% em peso de
todas as particulas ficam em torno do maximo da curva de distribuicdo
de tamanho de particula integrada (determinada por dispersao de luz)
em uma faixa de + 10% acima e abaixo do maximo) e empregados.
Como resultado, a morfologia dos microgéis dispersos na composigao
de acordo com a invengao pode ser ajustada com praticamente "preci-
sao infinitesimal" e as propriedades da composi¢cdo de acordo com a
invengao e dos plasticos preparados a partir das mesmas, por exem-
plo, podem ser ajustadas.

[0065] Os microgéis preparados dessa maneira, de preferéncia
com base em BR, SBR, NBR, SNBR ou acrilonitrila ou ABR, podem
ser trabalhados, por exemplo, através de evaporagao, coagulagéo, por
co-coagulagdo com um outro polimero de latex, por coagulagao por
congelamento (cf. a US-PS 2187146), ou por secagem por atomiza-
¢ao. Auxiliares de fluxo comercialmente disponiveis tais como, por e-
xemplo, CaCOj; ou silica, também podem ser adicionados no caso do

trabalho por secagem por atomizagao.
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[0066] Em uma i de éncia da icdo de a-
cordo com a invengdo. o microge! (B) é com base em borracha.
[0067)  Em uma i de p ia da igio de a-

cordo com a invengao, o microgel (B) & modificado por grupos funcio-
nais que sao reativos com relagéo as ligagbes duplas C=C.

[0068]  Em uma modalidade de preferéncia, o microgel (B) tem um
indice de inchagac em tolueno a 23°C de 2 até 15.

[0069] A composigdo de acordo com a invengéo tem de preferén-
cia uma viscosidade de 2 mPas até 50.000.000 mPas, de mais prefe-
réncia 50 mPas até 3.000 mPas em uma velocidade de 5 s, medida
com um viscdmetro de cone-placa de acordo com a DIN 53018, a
20°C.

Meio orgnico ndo-reticulavel (A).

[0070] A composigda de acordo com a invengdo compreende pelo
menos um meio organico (A) que apresenta uma viscosidade em uma
temperatura de 120°C inferior a 30.000 mPas, de mais preferéncia in-
ferior a 1.000 mPas, de mais preferéncia inferior a 200 mPas, de mais
preferéncia inferior a 100 mPas, ainda de mais preferéncia inferior a 20
mPas a 120°C.

[0071] Esse meic & de liguido a sdlido, de preferéncia liquido ou
que possa fluir em temperatura ambiente (20°C).

[0072] Meio organico no contexto da invengéo significa que o meio
contém pelo menos um atomo de carbono.

[0073]  Os meios ndo-reticulaveis no contexto da invengéo sdo en-
tendidos como significando, especificamente, aqueles meios que ndo
contem grupos que possam ser reticulados através de grupos funcio-
nais que contenham heteroatomos ou grupos C=C, tais como, especi-
ficamente, os monémeros ou 0s pré-polimeros convencicnais que sao
reticulados ou polimerizados de uma maneira convencional por meio

de radicais livres, com raios UV, por meio de calor e/ou pela poli-
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adicdo ou policondensagao com a adicido de agentes de reticulagao
(como por exemplo poliisocianatos, poliaminas, anidridos acidos), etc.,
com a formagéo de oligbmeros ou de polimeros na maneira conven-
cional. De acordo com a invengdo, 0S meios organicos, nao-
reticulaveis, que podem ser usados também sao aqueles meios que de
fato contenham, por exemplo, determinados conteudos de ligagbes
nao-saturadas (determinados dOleos de poliéster, 6leo de semente de
colza) ou grupos hidroxila (poliéteres), porém ndo séo reticulados ou
polimerizados para a formagéo de oligdbmeros ou polimeros de manei-
ra convencional. Os meios nao-reticulaveis sdo, de forma especifica,
também solventes, especificamente aqueles de acordo com a DIN 55
945.

[0074] Os meios nao-reticulaveis (A) sdo de preferéncia meios
nao-reticulaveis que sdo liquidos em temperatura ambiente (20C),
especificamente hidrocarbonetos (lineares, ramificados, ciclicos, satu-
rados, ndo-saturados e/ou hidrocarbonetos aromaticos, que tenham de
1 até 200 atomos de carbono, que possam ser substituidos opcional-
mente por um ou mais substituintes escolhidos a partir de halogénios,
tais como cloro, fluor, hidroxila, oxo, amina, carboxila, carbonila, aceto
ou amido), hidrocarbonetos sintéticos, 6leos de poliéter, 6leos de és-
ter, ésteres do acido fosférico, 6leos que contenham silicone e hidro-
carbonetos ou halocarbonetos (ver, por exemplo, Ulimanns
Ezyklopéadie der technischen Chemie, Verlag Chemie Weinheim, volu-
me 20, (1981) 457 e seg., 504, 507 e seg., 517/518, 524). Esses meios
nao-reticulaveis (A) sdo distinguidos de forma especifica por viscosi-
dades de 2 até 1.500 mm?s (cSt) a 40°C. Os meios nao-reticulaveis
(A) séo, de preferéncia meios nao-reticulaveis que séo liquidos em
temperatura ambiente (20°C), especificamente solventes de acordo
com a DIN 55 945, tais como xileno, nafta solvente, metil-etil cetona,

acetato de metoxipropila, N-metilpirrolidona e sulféxido de dimetila.
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[0075] Os hidrocarbonetos sintéticos sdo obtidos através da poli-
merizagdo de olefinas, condensagcdo de olefinas ou cloro parafinas
com aromaticos, ou condensagdo desclorinante de cloro parafinas. Os
exemplos dos 6leos de polimero s&o os polimeros de etileno, os poli-
meros de propileno, os polibutenos, os polimeros de olefinas mais ele-
vadas e os aromaticos de alquila. Os polimeros de etileno tem pesos
moleculares entre 400 e 2.000 g/mol. Os polibutenos tem pesos mole-
culares entre 300 e 1.500 g/mol.

[0076] No caso dos d6leos de poliéter, é feita uma distingdo entre
os 6leos de poliéter alifaticos, polialquileno glicéis, de modo especifico,
polietileno e polipropileno glicéis, copolimeros dos mesmos, 0s seus
mono e di-éteres e éster-éteres e diésteres, 6leos de polimero de te-
traidrofurano, éteres de perflior polialquilas e éteres de polifenila. Os
éteres de perfluorpolialquilas apresentam pesos moleculares de 1.000
a 10.000 g/mol. Os dleos de poliéter alifatico apresentam viscosidades
de 8 até 19.500 mm?/s a 38°C.

[0077] Os éteres de polifenila sdo preparados através da conden-
sacdo de fenolatos de metal alcalino com halobenzenos. O éter de di-
fenila e os seus derivados de alquila também s&o usados.

[0078] Os exemplos de 6leos de éster sdo os ésteres de alquila do
acido adipico, sebacato de bis(2-etilhexila) e sebacato de bis-(3,5,5-
trimetilhexila) ou adipato, bem como os ésteres de acidos graxos de
ocorréncia natural com alcoois mono ou polifuncionais, tais como o
oleato de TMP. Os éleos de éster que contém flior formam outra clas-
se. No caso dos ésteres do acido fosférico, é feita uma distingdo entre
os fosfatos de triarila, trialquila e alquilarila. Os exemplos s&o o fosfato
de tri-(2-etilhexil) e o fosfato de bis(2-etilhexila) fenila.

[0079] Os 6leos que contém silicone sdo os 6leos de silicone (po-
limeros da série de alquil e arilsiloxanos) e os silicatos.

[0080] Os exemplos de meios organicos nao-reticulaveis, renova-
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veis, sao o Oleo de semente de colza e o 6leo de semente de girassol.
[0081] Os hidrocarbonetos e os halocarbonetos incluem as parafi-
nas cloradas, tais como os 6leos de polimero de clorotrifluoretileno e
hexafluorbenzeno.

[0082] Os solventes (n&do-reativos) de acordo com a DIN 55 945
sdo 0 hexano, as benzinas de faixa de ebulicdo especificada, alcool
mineral, xileno, nafta solvente, balsamo de terebintina, metil-etil ceto-
na, metil-isobutil cetona, metil-amil cetona, isoforona, acetato de buitila,
acetato de 1-metoxipropila, acetato de butil-glicol, acetato de etil-
diglicol e N-metil pirrolidona (Brock, Thomas, Groteklaes, Michael,
Mischke, Peter, Lehrbuch der Lacktechnologie, Curt R. Vincentz Verlag
Hannover (1998) 93 e seg.).

[0083] Os meios nao reticulaveis de preferéncia especifica incluem
os poliéteres, como, por exemplo, o Baylube 68CL, 6leos nafténicos,
por exemplo, Nynas T 110, parafinicos, 6leos minerais altamente refi-
nados, por exemplo, Shell Catenex S 932, 6leos de éster, por exem-
plo, Methyl Ester SU e 6leos com base em matérias-primas renova-
veis, por exemplo, o 6leo de sementes de colza refinado.

[0084] Os meios nao-reticulaveis (A) de preferéncia especifica sdo
uma grande classe de hidrocarbonetos, os 6leos de poliéter e os sol-
vente de acordo com a DIN 55 945.

[0085] As composig¢des de acordo com a invengao contém, de pre-
feréncia, de 0,5 até 90% em peso, de mais preferéncia de 1 a 40% em
peso, ainda de mais preferéncia de 2 a 3% em peso de microgel (B)
com base na quantidade total da composigao.

[0086] A composi¢ao de acordo com a invengao, além disso, con-
tem, de preferéncia de 10 a 99,5% em peso, de mais preferéncia de 40
a 97% em peso, ainda de mais preferéncia de 50 a 95% em peso, a-
Iém disso, de mais preferéncia de 60 até 95% em peso do meio orga-
nico (A)
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[0087] A composi¢ao de acordo com a invengido compreende, de
preferéncia, o meio organico nao-reticulavel (A) e o microgel (B) e de
modo opcional os outros componentes mencionados abaixo. A pre-
senga da agua nao é de preferéncia e as composigdes de acordo com
a invengéo contém, de preferéncia, menos do que 0,8% em peso, ain-
da de mais preferéncia menos do que 0,5% em peso de agua. A pre-
senga da agua é de mais preferéncia excluida (< 0,1 % em peso). Este
ultimo, €, de um modo geral, 0 caso das composi¢gdes de acordo com
a invengao devido a prepara¢ao das mesmas.

[0088] A composi¢ao de acordo com a invengao pode compreen-
der, adicionalmente, enchimentos, pigmentos e aditivos, tais como au-
xiliares de dispersado, desaeradores, agentes de fluxo, promotores de
fluxo, substancias auxiliares para o umedecimento do substrato, pro-
motores de adesado, agentes antideposi¢ao, substancias auxiliares pa-
ra o controle do umedecimento do substrato ou para o controle da
condutibilidade, substancias auxiliares para o controle da estabilidade
da tonalidade da cor, do brilho e da flutuagao, inibidores de oxidagao,
depressores do ponto de fluidez, aditivos de alta pressdo, agentes de
prevengdo da formagdo de espuma, desemulsificadores, aditivos de
protecéo contra o desgaste, aditivos de protegao contra corroséo, de-
sativadores de metais ndo-ferrosos, modificadores do coeficiente de
fricgao, etc..

[0089] Os aditivos mencionados podem ser especificamente incor-
porados nas composi¢des da invengdo de forma uniforme de acordo
com a invengao, o que por sua vez leva a uma melhoria no produto
preparado a partir dos mesmos, tais como as composi¢des de polime-
ro, lubrificantes, etc..

[0090] Os pigmentos e enchimentos especificamente adequados
para a preparagiao das composi¢cdes de acordo com a invengao, que

compreende o meio nao-reticulavel (A) e os plasticos que contém mi-
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crogel preparados a partir das mesmas, sdo, por exemplo, os pigmen-
tos organicos e inorganicos, enchimentos de silicato, tais como o cau-
lim, talco, carbonatos, tais como o carbonato de calcio e dolomita, sul-
fato de bario, 6xidos de metal, tais como o 6xido de zinco, 6xido de
calcio, 6xido de magnésio e O6xido de aluminio, silicas altamente dis-
persas (silicas precipitadas e preparada termicamente), hidroxidos de
metal, tais como o hidréxido de aluminio e hidréoxido de magnésio, fi-
bras de vidro e produtos de fibra de vidro (lascas, cordées ou micro-
contas de vidro), fibras de carbono, fibras termoplasticas (poliamida,
poliéster ou aramida), géis de borracha com base em policloropreno
e/ou polibutadieno, ou também outras particulas de gel descritas ante-
riormente que tenham um alto grau de reticulagdo e um tamanho de
particula de 5 até 1.000 nm.

[0091] Os enchimentos mencionados podem ser empregados por
si proprios ou em uma mistura, em uma modalidade de preferéncia
especifica do processo, de 0,5 até 3,0 partes em peso de um gel de
borracha (B), opcionalmente em conjunto com de 0,1 a 40 partes em
peso de enchimentos, re de 30 a 99,5 partes em peso do meio liquido
nao-reticulavel (A) sdo empregados para a preparagdao das composi-
¢Oes de acordo com a invengao.

[0092] As composi¢bes de acordo com a invengido podem com-
preender outras substancias auxiliares, tais como agentes antienve-
Ihecimento, estabilizadores de calor, estabilizadores de luz, agentes de
protecdo contra ozdnio, auxiliares de processamento, plastificantes,
agentes de pegajosidade, agentes de insuflagdo, materiais corantes,
ceras, prolongadores, acidos organicos e ativadores de enchimento,
tais como, por exemplo, trimetoxissilano, polietileno glicol e outros que
s&o conhecidos nas industrias descritas.

[0093] As substancias auxiliares sdo empregadas nas quantidades

convencionais, que dependem, inter alia, do uso pretendido. As quan-
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tidades convencionais sdo, por exemplo, de 0,1 até 50% em peso,
com base nas quantidades de meio liquido (A) empregadas e do gel
de borracha (B) empregado.

[0094] Em uma modalidade de preferéncia, a composi¢cdo de a-
cordo com a invengao € preparada através da mistura de pelo menos
um meio organico nao-reticulavel (A) que tenha uma viscosidade infe-
rior a 30.000 mPas em uma temperatura de 120C e pelo menos um
p6 seco de microgel (B) de preferéncia em menos do que 1% em pe-
so, ainda de mais preferéncia inferior a 0,5% em peso de conteudos
volateis (ndo s&o usados nenhum latex de microgel durante a mistura
dos componentes (A) e (B)) que nao seja reticulado através de radia-
¢ao de alta energia, por meio de um homogeneizador, um moinho de
contas, um moinho de cilindros triplos, um extrusor de hélice unica ou
de hélices multiplas, um amassador e/ou um dissolvedor, de preferén-
cia por meio de um homogeneizador, um moinho de contas, um moi-
nho de cilindros triplos.

[0095] Com relagéo a viscosidade da composi¢do a ser preparada,
o0 amassador, no qual de preferéncia somente as composi¢des de mui-
to alta viscosidade (quase soélidas ou soélidas) podem ser empregadas,
€ 0 mais limitado, isto &, s6 pode ser usado em casos especiais.

[0096] As desvantagens do moinho de contas sdo a faixa de vis-
cosidade comparativamente limitada (tendendo para composig¢des fi-
nas), alto desembolso na limpeza, mudanga de produto dispendiosa
das composi¢des que podem ser usadas, bem como da abrasdo das
bolas e do aparelho de trituragdo.

[0097] A homogeneizagao das composi¢gdes de acordo com a in-
vengao é executada, de preferéncia especifica, por meio de um homo-
geneizador ou um moinho de triplo cilindro. As desvantagens do moi-
nho de cilindro triplo s&o a faixa de viscosidade comparativamente limi-

tada (tendendo a composigbes muito espessas), baixa produgéo e
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procedimento de operagdo ndo-fechado (seguranga de trabalho fraca).
A homogeneizagao das composi¢des de acordo com a invengao € por
essas razdes executada de preferéncia por meio de um homogeneiza-
dor. O homogeneizador permite que sejam processadas composi¢des
finas e espessas em uma produgao final elevada (alta flexibilidade). As
mudangas de produto podem ser tomadas de forma comparativamente
rapida e sem problemas.

[0098] E surpreendente e novo que os microgéis (B) possam ser
dispersos em meio organico nao-reticulavel; a dispersao que tinha sido
feita com sucesso até as particulas primarias é especificamente sur-
preendente (ver os exemplos).

[0099] A dispersao dos microgéis (B) em meio liquido (A) é reali-
zada em um homogeneizador na valvula de homogeneizagao (ver a
Figura 1).

[00100] No processo de acordo com a invengéo que é de preferén-
cia empregado, os aglomerados sao divididos em agregados e/ou par-
ticulas primarias. Os aglomerados s&o unidades que podem ser sepa-
radas de forma fisica durante a dispersdo da qual ndo acontece ne-
nhuma mudang¢a de tamanho das particulas primarias.

[00101] O produto a ser homogeneizado entra na valvula de homo-
geneizagdo em uma velocidade baixa e é acelerado para velocidades
mais altas na abertura de homogeneizagao. A dispersao tem lugar de-
pois da abertura, principalmente na base de turbuléncias e cavitagao
(William D. Pandolffe, Peder Baekgaard, Marketing Bulletin of APV
Homogeniser Group — "High-pressure homogenisers processes, pro-
duct and applications").

[00102] A temperatura da composi¢cdo de acordo com a invengao
na introdugao dentro do homogeneizador é de forma conveniente de -
40 a 140°C, de preferéncia de 20 a 80°C.

[00103] A composigao de acordo com a invengao a ser homogenei-
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zada é homogeneizada de forma conveniente no aparelho sob uma
presséo de 2 até 400 MPa (de 20 até 4.000 bar), de preferéncia de 10
até 400 MPa (de 100 até 4.000 bar), de preferéncia de 20 até 400 MPa
(de 200 até 4.000 bar), é preferéncia de 20 até 200 MPa (de 200 até
2.000 bar), de muita preferéncia de 50 até 150 MPa (de 500 até 1500
bar). O numero de passagens depende da qualidade de disperséo de-
sejada e pode variar entre uma e 20, de preferéncia entre uma e 10,
de mais preferéncia de uma a quatro passagens.

[00104] As composigdes preparadas de acordo com a invengao a-
presenta uma distribuicdo de particulas especificamente fina que é
conseguida de forma especifica com o homogeneizador, o que tam-
bém é extremamente vantajoso com relagéo a flexibilidade do proces-
so com relagido as viscosidades variantes do meio liquido e das com-
posi¢des resultantes e a temperatura necessaria, bem como a quali-
dade de dispersao.

[00105] A invengéo, além disso, se refere ao uso da composi¢ao de
acordo com a invengao para a preparacao de polimeros e de plasticos
que contem microgel, como explicado acima.

[00106] Se as composi¢des de acordo com a invengao forem incor-
poradas dentro de polimeros termoplasticos, é revelado, de forma
completamente surpreendente, que sao obtidos polimeros que contem
microgel que se comportam como elastdbmeros termoplasticos.

[00107] A invengao também se refere a artigos moldados e a reves-
timentos produzidos a partir dos mesmos através de processos con-
vencionais.

[00108] A invengdo é explicada em maior detalhe com referencia
aos exemplos que se seguem. Naturalmente, a invengao nao esta limi-
tada a esses exemplos.

Exemplos

Exemplo 1: Gel SBR em Nynas T110
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[00109] No exemplo 1 descrito no que se segue, € mostrado que as
composigdes de acordo com a invengao que exibem caracteristicas
reoldgicas especificas, tais como viscosidade estrutural, tixopropia e,
aproximadamente, propriedades de fluxo Newtonianas, sdo obtidas
com a utilizagdo de microgéis com base em SBR.

[00110] O uso da composi¢cdo de acordo com a invengdo como um
aditivo reoldgico e/ou funcional, inter alia, emerge a partir disto. Os mi-
crogéis que tem pouca influéncia sobre a viscosidade, os que quer di-
zer que em uma primeira abordagem exibem propriedades de fluxo
Newtonianas, tem pré-requisitos favoraveis para o uso das misturas de
acordo com a invengao em borracha ou plastico. Os microgéis que in-
fluenciam bastante a viscosidade, 0 que quer dizer mostram viscosi-
dade estrutural ou propriedades de fluxo de tixopropia sdo adequados
de forma especifica para serem usados nas misturas de acordo com a
invengao em graxas.

[00111] A composigao € mostrada na tabela que se segue:

1. Nynas T 110 80%
2. Micromorf 1P ou 5P 20%
Total 100%

[00112] O Nynas T 110 é um o6leo nafténico hidrogenado de Nynas
Naphtenios AB.

[00113] Micromorph 5P é um gel de borracha reticulado que tem um
numero OH de 4 com base na SBR da Rhein ChemieRheinau GmbH.
O Micromorph 5P compreende 40% em peso de estireno, 57,5% em
peso de butadieno e 2,5% em peso de peréxido de dicumila.

[00114] O Micromorph 1P é um gel de borracha reticulado com a
superficie modificada com base na SBR da Rhein Chemie Rheinau
GmbH. O Micromorph 1P compreende 80% em peso de estireno, 12%
em peso de butadieno, 5% em peso de dimetacrilato de etileno glicol
(EGDMA) e 3% em peso de metacrilato de hidroxietila (HEMA).
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[00115]  Os dados caracteristicos dos géis de SBR estdo resumidos

na Tabela 1.
Tabela 1: i dos is Mi 1P e 5P.
Produto Tipo de
gel
ds; | Tg(°C) | Teor de | Ndmero | Numero
(nm} gel (% | OHmg | 4cido
em pe- | KOH/g mg
50) KOH/g
Micromorph ;| SBR 69 56 96 41 04
1P
Micromorph | SBR 50 nenhum 92 4 0.7
5P
[00116]  As i na tabela os i signifi-

cados:

[00117]  DCP : peroxido de dicumila

[00118]  dsp: O diametro dse € definido de acordo com a DIN 53 206
como a medida. Neste caso, ele & o didmetro médio de particula das
particulas no latex. O didmetro das particulas no latex foi determinado
aqui por meio de ultracentrifugagdo (W. Scholtan, H. Lange, "Bestim-
mung der Teilchengréenverieilung der Latices mit der Ultrazentrifuge”,
Kalloid-Zeitschirfl und Zeitschirft fiir Polymere (1972) volume 250, capi-
tulo 8). Os valores do didmetro no latex e com relagao as parliculas
primarias nas composigdes de acordo com a invengao s&o praticamen-
te os mesmos, uma vez que © tamanho das particulas das particulas
de microgel ndio muda durante a preparagao da composicao de acordo
com a invengao.

Tg. Temperatura de transicdo vitrea

[00119]  Para a determinagéo da Tg e ATg, é usado o aparelho
DSC-2 d Perkin-Elmer.

indice de inchagéio QI.

[00120]  © indice de inchagdo ¢ calculado a partir do peso do micro-
gel inchado que contém o solvente em tolueno a 23°C, durante 24 ho-



32152

ras, e 0 peso do microgel:

[00121] Qi — peso Gmida do microgel/peso seco do microgel.
[00122])  Para a determinagéo do indice de inchagdo, 250 mg do mi-
crogel s&o inchados em 25 ml de toluenc durante 24 horas, com agita-
0. O gel inchado (Gmida) com tolueno é pesado depois da centrifu-
gagha a 20.000 rpm e, em seguida, seco até um peso constante a
70°C e de novo pesado

Namero OH (namero de hidroxila).

[00123] O ndmero OH (namero de hidroxila) é determinado de a-
cordo com a DIN 53 240 e corresponde a quantidade de KOH em mg
que é equivalente a quantidade de 4cido acético que & liberada duran-

te a acetilagdo de 1 g de substancia com anidrido aceético.

Numer 0.
[00124] O ndmero &cido & determinado de acordo com a DIN 53402
como ja i acima e a quanti de KOH em

mg que é necessaria para a neutralizagio de um g do polimero.
Conteddo de Gel.

[00125] O conteudo de gel corresponde ao conteldo gue € insoll-
vel em tolueno a 23°C. O conteddo de gel € dado pelo quociente do

residuc seco e a i pesada e & em
em peso.
Exemplo de &0 1 para o 1P.

[00126] O Micromorph 1P & um microgel com base em SBR moifi-
cado cam hidroxila, preparado através da polimerizagdo da emulséo

direta com a utilizag&o do o de & de

etileno glicol.
[00127] 325 g do sal de Na de um &cido alquil suifénico de cadeia
longa (330 g Mersolat K30/95 da Bayer AG) e 235 g do sal de Na de
acido naftaleno sulfénico ligado com metileno {Baykanol PQ da Bayer

AG) sdo dissolvidos em 18,71 kg de 4gua e a solugdo & inicialmente
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introduzida dentro de uma autoclave de 40 litros. A autoclave é evacu-
ada e carregada 3 vezes com nitrogénio. Em seguida, 8,82 kg de esti-
reno, 1,32 kg de butadieno, 503 g de dimetacrilato de etileno glicol
(90% puro), 314 g de metacrilato de hidroxietil (96%) e 0,75 g de éter
de monometila hidroquinona sao adicionados. A mistura de reagao é
aquecida para 30°C enquanto é agitada. Uma solugdo aquosa consis-
tindo em 170 g de agua, 1,69 g de acido etilenodiamina tetraacético
(Merck-Schuchardt), 1,35 g de sulfato de ferro (lI)* 7H,O, 3,47 g de
Rongalit C (Merck-Schuchardt) e 5,24 g de fosfato trissédio 12H,0 sé&o
em seguida introduzidos. A reagao ¢ iniciada através da adigdo da so-
lugdo aquosa de 2,8 g de hidroperdxido de p-mentano (Trigonox NT 50
da Akzo-Degussa) e 10,53 g de Mersolat K 30/95, dissolvidos em 250
g de agua. Depois de um tempo de reagao de cinco horas, a mistura é
pos-ativada com uma solugao aquosa que consiste em 250 g de agua
na qual 10,53 g de Mersolat K30/95 e 2,8 g de hidroperdxido de p-
mentano (Trigonox NT 50) sédo dissolvidos. Quando é alcangada uma
conversao de polimerizagdo de 95 a 99%, a polimerizagao é interrom-
pida através da adigdo de uma solugdo aquosa de 25,53 g de dietil hi-
droxilamina, dissolvida em 500 g de agua. Em seguida, os monémeros
nao reagidos sdo removidos do latex por retirada com vapor. O latex é
filtrado e, como no Exemplo 2 da US 6.399.706, é adicionado um es-
tabilizador e o produto é coagulado e seco.

[00128] O Micromorph 5P é preparado de forma analoga. Os pés
secos de microgel Micromorph 1P e Micromorph 5P adicionalmente
processados de acordo com a invengdo foram obtidos a partir do latex
por secagem por atomizagao

[00129] Para a preparag¢ao da composi¢ao de acordo com a inven-
¢ado o Nynas T 110 foi inicialmente introduzido dentro do recipiente de
preparagido e o Micromorph 5P foi adicionado enquanto era agitado

por meio de um dissolvedor. A composi¢ao foi passada através de um
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homogeneizador quatro vezes sob 95 MPa (950 bar).

[00130] O homogeneizador de laboratério de alta pressdo APV
1000 da Ivensys foi usado como o homogeneizador.

[00131] As propriedades reoldgicas da composi¢gado foram determi-
nadas com um redmetro MCR300 da Physica. Um sistema de cone-
placa, CP25-1, foi usado como o corpo de medigdo. As medigdes fo-
ram executadas a 20°C.

[00132] Alguns resultados das medigdes para a composigao de
80% de Nynas T 110 e 20% de Micromorph 1P e de Micromorph 5P
estdo mostrados na Tabela 2 que se segue.

[00133] As graxas Li-120H, um produto semi-acabado, e E301
(15%), um produto de laboratério da RheinChemie Rheinau GmbH,
também foram medidos como uma comparagao.

[00134] As viscosidades n que foram medidas em velocidades de
cisalhamento v’ de 5 s™, 100 s™, 1000 s™, 3000 s™, e 0,1 s™, estdo
mostradas na Tabela. A medigéo foi realizada com um programa de
medigdo no qual os valores de medigdo (viscosidades dindmicas 1,
etc.) foram registradas na sequencia dada acima. O quociente n (V' =
0,1 s)(n (v = 3000 s™) foi definido como uma medida arbitraria da a-
¢ao de aumento da viscosidade do microgel.

[00135] A composi¢dao de 80% de Nynas T 110 e 20% de Micro-
morph 5P que foi passada através do homogeneizador quatro vezes
sob 95 MPa (950 bar) mostra propriedades reoldgicas que podem ser
comparadas com aquelas da Li-120H AK33 ou E3-1, isto é, o Micro-
morph 5P é adequado como uma matéria prima para a preparagao de
graxas.

[00136] Os valores na Tabela 2 mostram de forma muito clara que
diversas propriedades reologicas podem ser alcangadas com os mi-

crogeis.
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[00137] Os valores medidos mostram um espessamento que, com a
escolha adequada da combinagdo de microgel/lubrificante a partir do
ponto de vista da reologia, permite de forma surpreendente a prepara-
¢ao de graxas lubrificantes.

[00138] Além disso, as propriedades reologicas podem ser contro-
ladas com os microgéis no meio liquido descrito. As composigdes de
acordo com a invengdo sdo de interesse especifico como espessan-
tes, como agentes para prevenir o corrimento e o assentamento, e
como um aditivo reoldgico.

[00139] As composig¢des descritas ou as composigdes similares po-
dem ser usadas de forma vantajosa em graxas lubrificantes, vernizes e
tintas, adesivos, borracha, plasticos e revestimentos com gel, ou como
elastdmeros termoplasticos.

[00140] As composig¢des preparadas no Exemplo 1 podem ser usa-
das de forma especifica e vantajosa em graxas lubrificantes. Nessas
graxas, elas levam a propriedades especificamente favoraveis, tais
como uma alta tixotropia ou uma viscosidade estrutural.

[00141] Outras propriedades muito vantajosas, que sao co-
introduzidas dentro dos sistemas especificos através dos microgéis,
podem ser observadas a partir dos exemplos que se seguem.

[00142] Exemplo 2: Transparéncia e separa¢dao de fases bem
como propriedades reolégicas e tribolégicas dos lubrificantes a
partir de combinagdes de 2% de microgel — éleo lubrificante.
[00143] No Exemplo 2 descrito no que se segue, € mostrado que com-
posigdes de acordo com a invengdo. que exibem caracteristicas especifi-
cas com relagao a transparéncia e estabilidade com relagao a separagao.
s&o obtidas com a utilizagdo de microgéis com base em SBR e NBR.
[00144] A composigao € mostrada na tabela que se segue:

1. Oleo lubrificante 98%

2. Microgel 2%



38/52

Total 100%

[00145]  Shell Catenex S 932 & um dleo mineral parafinico altamente
refinado da Deutsche Shell GmbH.

[00146]  Shell Gravex 921 é um 6leo hidrogenado fabricado com ba-
se em nafteno da Shell & DEA Oil GmbH.

[00147]  Metil Ester SU é um éster de metila (Radia 7961) da Olean NV.
[00148]  Silicone Oil M350, é um polidimetilsiloxano da Bayer Mate-
rialScience AG.

[00149] Baylube 68CL é um poliéter da RheinChemie Rheinau GmbH.
[00150]  Os microgéis OBR 1210 e OBR 1212 s&o géis de borracha
de superficie modificada, reticulados com base em SBR da Rhein-
Chemie Rheinau GmbH. O Micromorph 4P ¢ um gel de borracha reti-
culado que n&o tem a superficie modificada e é baseado em SBR, da
RheinChemie Rheinau GmbH.

[00151] O OBR 1310D é um gel de borracha reticufadoe, de superfi-
cie modificada com base em NBR (Tab. 3). Os microgéis séo prepara-
dos através de um procedimente andlogo aquele descritc ne Exemplo
1 para o Micromorph 1P.

Tabela 3. Composigao dos microgéis OBR 1210, OBR 1212, OBR
1310D e Micromorph 4P.

Nome | Acrilonitri- | Butadie- | Estire- | TMPT- | HE- | Comenta-
la no no MA | MA fios
OBR 1210 0 516 | 344 125 15 -
OBR 1212 0 465 31 125 10 -
o- 238 612 0 5 10 -
BR1310D
Micromor- Como Mi-
ph4pP cromorph
5P, porém
1,5 DCP”

[00152]  Os dados caracteristicos dos géis SBR e do gel NBR estao

resumidos na tabela 4.
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[00153] As abreviaturas da tabela tem os significados gue se se-
guem:

[00154]  SA.: drea especifica de superficie em m?/g

Faixa de transicéo vitrea:

[00155] A faixa de transigéo vitrea foi determinada como descrito acima.
[00156]  De outra forma veja o Exemplo 1.

Controle da homogeneidade:

[00157)  As amostras foram testadas visualmente com relagéo a se-
paragio uma semana depois da preparagao,

Controle de transparéncia:

[00158] A transparéncia das amostras foi checada visualmente. As
amostras que exibiram separagao ou floculagéo foram agitadas antes
da avaliagio.

P das

de acordo com a invengéo.

[00159]  Para a preparagdo das composigbes de acordo com a inven-

G40, os Gleos lubrificantes if foram inici; no

recipiente de 50 & 0 microgel ffico foi adi enquanto

era agitado por meio de um dissolvedor. A mistura foi deixada em repouso
durante pelo menos um dia e em seguida processada com o homogenei-
zador. A composico de acordo com a invengao foi introduzida dentro do
homogeneizador em temperatura ambiente e passada através do homo-
geneizador seis vezes em uma operagdo de batelada sob de 90 a 100
MPa {800 a 1.000 bar). Durante a primeira passagem a pasta de microgel
se aquece para aproximadamente 40T e durante a seg unda passagem
para aproximadamente 70°C. Em seguida, a pasta de microgel foi resfria-
da para a temperalura ambiente por ser deixada em repouso, e a opera-
4o fo repetida até que seis passagens linham sido conseguidas.

[00160] As & da ao foram determi-
nadas com um reémetro MCR300 da Physica. Um sistema de cone-

placa, CP25-1, foi usado como o corpo de medigdo. As mediges fo-
ram executadas a 20°C
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[00161]  Alguns resultados das medigbes com relagdo aos microgéis
descritos acima estdo mostrados nas Tabelas 5 a 7 que se seguem.
Tabela 5. Turvagdo e separagdo dos cleos iubrificantes que contem

microgéis (2% de micragel); temperatura ambiente.

Oleolubrifi- | Microgel | Dispersao Turvagdo | Separago de
cante fase
Shell Cate- | OBR 1212 6x leitoso turvo | sem assen-
nex S932 tamento
OBR 1310D 6x moderadamente | assentamento
transparente grave
Micromorph 6x leitoso turvo | assentamento
4P grave
Shell Gra- | OBR 1210 6x leitoso turvo | assentamento
vex 921 grave
OBR 13100 6x turvo - modera- | assentamento
damente trans- grave
parente
Micromorph 6x leitoso turvo | sem assen-
P tamento
Ester metili- | OBR 1210 6x muito fracamen- | sem assen-
coSuU te transparente tamento
OBR 1212 6x leitoso turvo | sem assen-
tamento
OBR 1310D 6x leitoso turvo | assentamento
moderado
Micromorph 6x leitoso turvo | sem assen-
4P tamento
Oleo de sili- | OBR 1210 6x leitoso turvo | sem assen-
cone M350 tamento
OBR 1310D 6x teitoso turvo | assentamento
grave
Micromorph 6x leitoso turvo | sem assen-
4P tamento

[00162] A partir da Tabela 6 pode ser observado que existem mui-
tas composigdes de acordo com a invengdo que por um lado sdo ba-
seadas em oleos lubrificantes diferentes e por outro lado ndo se as-
sentam. De modo especifico, o Micromorph 4P nio mostra assenta-
mento em nenhuma combinacdo. Issc é surpreendente, uma vez que
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somente 2% em peso do microge! foi adicionado.

[00163]  Além do mais, foi revelada uma composigdo que & ampla-
mente transparente e ndo se separa, a saber, a OBR 1210 em Ester
Metilico SU.
[00164]  Tabeta 6. Caracterizagdo reolégica dos éleas lubrificantes
que cantém microgel; 40°C; sisterna de medigéa cone-placa CP 50-2.
Ligan- | Microgel | Homogeneiza- | Visc.(d | Visc.(4 | Visc.(4 | Quoci-
e céo 0°C;5| 0°C; 0°C; ente
s 1.000 | 3.000 | Visc.(5
[mPas] | s s7) sy
[mPas] | [mPas] | Visc.
(3.000 5
]
[mPas]
Ester - 0x 183 39 53 0,35
metili-
co SU
Ester O- Bx 238 59 6,4 37
metili- | BR1310D
coSU | (2%)
Ester Micro- 6x 838 95 83 10
metfii- | morph 4P
co SU
Shell - Ox 55 54 53 1.0
Cate-
nex
5932
Shell | OBR1212 6x 107 64 60 1.8
Cate- (2%)
nex
5932
Shell - 0x 198 21 21 0.9
Gravex
921
Shell Micro- 6x 118 34 30 4,0
Gravex | morph 4P
921
Oleo | OBR1210 6x 269 24 238 11
desil- | (2%)
cone

M350
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[00165] A partir dos valores da Tabela 6, a agdo reclégica dos mi-
crogéis, mesmo em uma concentragdo de dois per cento, pede ser cb-

servada com clareza, ndc obstante, existe uma diferenciag&o clara em

de fluxo i , de vi i estrutural e tixo-
trépicas. O OBR 1210 tem propriedades de fluxo Newtonianas em O-
leo de Silicone M350.
[00166]  Além do mais, os testes SVR foram realizados para a de-
terminagdo do coeficiente de fricgdo (Tabela 7, Figuras 2a e 2b). Os
testes SVR foram executados através do método ASTM 5706-97, sen-
do escolhida uma geometria de placa — anel no lugar de uma geome-
tria de bola — placa:
100 CR anel de ago sobreposto sobre uma placa de ago 100 CR 6
Frequéncia: 50 Hz
Carga: 300 N (variando como necessario)
Temperatura: 100 T
Amplitude: 1.500 nm
Duragao: 60 minutos
Tabela 7. Teste de SVR sobre as combinagdes de 2% em peso de mi-
crogel (OBR 1210) - dleo lubrificante (Baylube 68CL) ou de Baylube
68CL para comparagéo; anel-piaca.

Carga: 300N | Coeficiente | Coeficiente | Desgaste da | Aparéncia do
defricgdo | de fricgio placa local da fric-
minimo y | méximo o
anel de ago 0,025 0087 | no pode ser | Matriz meta-
100 CR 6/ medido lica
placa de ago
100 CR 6,
sobrepostos
68 CL-1210
Baylube 0,044 0,081 idem idern
68CL como
uma referén-
cia

[00167] Pode ser visto, a partir da Tabela 7, que com relagdo a
composigéc de acordo com a inveng&o, com OBR 1210/Baylube 68CL
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é encontrado um coeficiente de atrito claramente mais baixo se com-
parado com o 6leo lubrificante Baylube 68CL puro. Além do mais, foi
revelado que o curso da curva durante a medigao é mais suave, 0 que
indica que os microgéis levam a um desgaste mais baixo sobre a su-
perficie da placa de teste.

[00168] O microgel, da mesma forma que os outros microgéis, tam-
bém tem, de forma surpreendente, propriedades que reduzem o coefi-
ciente de atrito e pode, por essa razdo, ser empregado como um modi-
ficador do coeficiente de atrito.

Exemplo 3: Separacgao de fases e propriedades reolégicas e tribo-
Iégicas dos lubrificantes a partir da combinagdao de 10%, 15%,
20% e 30% de microgel — éleo lubrificante.

[00169] No Exemplo 3 descrito no que se segue, € mostrado que
podem ser obtidas composi¢gbes de acordo com a invengao que exi-
bem caracteristicas especificas com relagédo a transparéncia e estabili-
dade com relagédo a separagao com a utilizagao de microgéis com ba-
se em SBR e NBR. Além disso, é revelado que podem ser obtidas
graxas lubrificantes.

[00170] A composi¢cao da pasta de microgel € mostrada na tabela

que se segue:

1. Oleo lubrificante 90%, 85%, 80%, 70
2. Microgel 10%, 15%, 20%, 30%
Total 100%

[00171] Shell Catenex S 932 é um 6leo mineral parafinico altamente
refinado da Deutsche Shell GmbH.

[00172] Ester Metililico SU é um éster de metila (Radia 7961) da
Oleon NV.

[00173] Oleo de sementes de colza refinado é um 6leo da Cereol
Deutschland GmbH que é obtido a partir de matérias-primas renova-

veis.
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[00174] Baylube 68CL €& um poliéter da RheinChemie Rheinau
GmbH

[00175] Nynas T 110 é um Olec nafténico hidrogenado da Nynas
Naphtehnics AB.

[00176]  Os micragéis OBR 1210 e OBR 1212 s&o géis de borracha
reticulados de superficie modificada com base em SBR da RheinChe-
mie Rheinau GmbH. O OBR 1135 e o Micromorph 5P séo géis de bor-
racha reticulados que n&o tem a superfici e séo

em Br e SBR respectivamente, da RheinChemie Rheinau GmbH.
[00177] O Micromorph 5P esta descrito no Exemplo 1. As composi-
¢des dos microgéis OBR 1210 e OBR 1212 estéo descritas no Exem-
plo 2. O OBR 1135 é um gel de BR; ele compreende 97,5% e 2,5% de
peroxido de dicumila. Os microgéis sdo preparades ceme descrito no
Exemplo 1 para o Micromorph 1P.

[00178]  As graxas Li-120H, um produto semi-acabado, e E301
(15%) e M10411, produtos de laboratorio da RheinChemie Rheinau
GmbH, também foram medidos como comparagéo.

[00179] Os dados caracteristi dos mi gis estdo

nos Exemplos 1e 2.

P das icbes de acordo com a invengéo.

[00180])  As composigGes de acordo com a invengdo foram prepara-
das como ja descrito acima. Em desvio disso, uma pressdo de ar de
100 a 500 KPa (1 a 5 bar) foi necesséria, em determinados casos, pa-
ra transportar o material para o homogeneizador. A quantidade de
passagens é declarada no que se segue.

[00181]  As propriedades reolégicas foram determinadas com um
redmetro MCR300 da Physica. Um sistema de cone-placa, CP 25-1,
foi usado como o corpo de medigdo. As medigdes foram executadas a
20°C.

[00182]  Alguns resultados de medigdo cem relagdo aos microgéis
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descritos acima estdo mostrados no que se segue (Tabelas de 8 a 10}.
[00183] 20 e 30% de Micromorph 5P/Nynas T 100 exsudam um
pouco de dleo lubrificante e sdo solidos.

[00184]  Somente 30% do OBR 1135 e do OBR 1210/Nynas T 110
exsudam um pouco de ¢leo lubrificante e séo sélidos.

[00185]  20% de OBR 1135/dlec de sementes de colza e 20% de
Micromorph 5P/éleo de sementes de colza ndo exibiram separagao na
superficie, mesmo depois de um ano e meio. Dificiimente qualquer se-
paragdo também é exibida com 10% dos mesmos géis em dleo de
sementes de colza.

Tabela 8. Caracterizagéo reoldgica das graxas lubrificantes que con-

tém microgel; 20°C; cone-placa: sistema de medig&o CP 25-1.

Oleo | Micro- = Homogenei- | Visc.(2 | Visc.(2 | Visc.(2 | Quocien-
lubrifi- gel zagdo 0°C:5 | 0°C; | 0°C; |teVisc.(5
cante s’y [100s") 1.000 sy
{Pas] | [Pas] | s") | Visc.(10
{Pas} | 00s™[]
Baylube | O- 6x 172 | 204 | 57 30
68CL | BR1210
(30%)
Shell o- 6x 26 | 42 14 18
Catenex | BR1212
5932 | (30%)

[00188] O ponto de gota, a penetragdo e a capacidade de separa-
¢éo de dleo foram medidos através do método de acorde com os pa-
drdes especificos.

DiN 51801: Ponto de Gota:

[00187] O ponto de gota descreve aquela temperatura na qual a
primeira gota emerge do material a ser determinado e toca a base do
vaso de gotejamento.
DIN: 51580: Penetragéo:
[00188] A penetragéo é entendida como significando a medicdo da

consisténcia dos materiais do tipo de pasta ou ceroso-sélido por meio
da penetragio de um cone conico de uma capsula cénica dentro da
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amostra. A profundidade da penetragdo em 1/10 mm é tomada como o
valor de penetragdo P.

[00189)  Em uma amostra ndo-tratada: PU

[00190]  Em uma amostra triturada: Pm, 60 (depois de 80 golpes) ou
Pm, 100.000 (depois de 100.000 golpes).

DiN 51817: Separacéo de dleo:

[00191] A separaco de dleo é uma medida da estabilidade da matriz
de graxa de um liguido de espessamento ou de base. A amostra € pesa-
da com um peso, por exemple, a 40°C durante um tempe determinade.
Por meio disso, um liquido de base emerge da mairiz de graxa durante o
carmegamento. O percentual do conteido de liquido de base depois do

tempo de to na referida &

Tabela 8. Propri fisicas das combinagBes de 30% de microgel
(Micromorph 5P, OBR 1135, OBR1210) — dleo lubrificante (Baylube
88CL. Metil Ester SU, Nynas T 110, Shell Catenex 5932} e graxa PU
M10411 e graxa de Lithium 120H, para comparag&o.

[00192]  Ponto de gota, repouso e penetracao forgada.

Ponto de gota | Penetragéo PU/ | Penetragdo Pm,
(DIN51801)[°C] | Pm6O (DIN | 60.000 [1/10 mm]
51580) [1/10
mm]
Graxa Li-120H 186 188/190 241
Ester metilico SU 177 215214 249
— Micromorph 5P
(30%)
Baylube 68CL — 174137 2381247 238
OBR1210 {30%)
Nynas T 110 - >280 1801191 196
OBR 1135 (30%)
Nynas T 110 - 190/213 320
Graxa M PU
10411 (12%)

[00193] A capacidade de separagéo de oleo (18 h/40°C) é a mesma
para a composigao de acordo com a invengdo do Nynas T 110 - OBR
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1135 (30%) e a graxa de litio Li-120H: 0,29%).

[00194]  Valores baixos de Py e altos de Py, s0.000 580 tipicos de gra-
xas. Isso & confirmado pelas medig@es da graxa de litio 12 e na graxa
PU, como pade ser observado a partir da Tabela 9.

[00195]  As combinagées de 6leo lubrificante - microgel mostram
pouca ou nenhuma diferenga nos valores de penetragio em descanso
P, e na penetragio forgada Py, goeoo. Desse modo, a combinagéo de
OBR 1210 - Baylube 68CL especificamente, é estavel com relagdo as
forgas de cisalhamento.

Tabela 10. Teste SVR nas combinagdes de 30% de microgel (Micro-
marph 5P, OBR 1210) - éleo lubrificante (Baylube 68CL, Metil Ester
SU, Shell Catenex §932) e graxa PU M 10411 e graxa de litio 12 para

comparagdo.
Carga: 300N | Coeficiente | Coeficiente | Desgaste | Aparéncia do
anel de ago 100 | de fricgdo | de fricgdo | daplaca | local da fricgdo
CRS/ placade | minimo méximo
ago 100 CR 6,
sobrepostos
Graxa Li-12CH 0,020 0,230 2,84 metai em bran-
sem Fuchs adi- ca, &rea circun-
cionado (P dante com muita
1031) abraséo negra
Ester metilico 0,085 0,295 2,07 metai em bran-
8U - Micro- o, 4rea ircun-
morph 5P dante negra
(30%) com muitos sul-
cos
Baylube 88CL - 0,045 0,080 Né&o pode | metai em bran-
OBR1210 ser medi- | co, area circun-
(30%) do dante sem de-
pésitos
Graxa PUM 0,075 0,40 592 Sitio de fricgao
10411 {12%) foi corroido pon-
4em Nynas T tos e tribo-
10 corros@o circun-
dando a area
depésitos ne-
gros pesados

[00196] O curso das curvas do SRV mostra o que se segue:
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[00197] Em contraste com as graxas de comparacéo, a graxa OBR
1210 mostra um curso suave da curva, que se finaliza no nivel mais
baixo do coeficiente de fricgao, e um sitic de fricgdo metalico em bran-
co.

[00198]  Tabela 11. Testes de desgaste nas combinagdes de 30%
de microgel (Micromorph 5P, OBR 1210) - éleo lubrificante (Baylube
68CL. Metil Ester SU. Shell Catenax $932) e graxa PU M 10411 e gra-
xa de litio 12 para comparag&o.

Carga de choque Carga de Materiais/
FBA pelo método da de solda FBA (DIN
DIN 51350; bolas 51350, parle 4), 1.420
DIN}1.000 N, 1.420 rpm, 1 minuto
rpm, 1 minuto
Graxa Li-120H sem a 2,60 mm +1.400/-1.500 N
adigdo de Fuchs (P
1031)
Ester metilico SU — 1,75 mm +1.800/-1.900 N
Micromorph 5P (30%)
Baylube 68CL - OBR 0,78 mm +1.800/-1.900 N
1210 (30%)
Graxa PUM 10411 3,50 mm <1400 N
(12%) em Nynas T
110

[00199] A tabela 11 mostra que a carga de choque e a carga de
materiais de solda FBA sdo aumentadas de forma significativa de a-
cordo com a invengéo.

[00200] O Exemplo 3 mostra que as composigdes de acordo com a
invengdo, que tem um contelde relativamente alto de micregel {15 a
30%), mostram de forma surpreendente propriedades que podem ser

comparadas aquelas das graxas comerdials (estabilidade com relagéo

ao baixa o de dleo, & etc.), porém,

mais avels (alta em ci isto
&, quase nenhuma mudanga nos valores de penetragdo depois de ba-
timento com 60.000 golpes) e pontos de gota excepcionalmente ele-
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vados, tais como sdo alcangados de outra forma somente por graxas
resistentes ao calor, tais como, por exemplo, as graxas PU ou as gra-
xas de complexo de Ca. Além dc mais, essas composiges exibem
uma agéa positiva sobre os coeficientes de fricgéo, o que ¢ completa-
mente n3o tipico das graxas padréo.

Exemplo 4: Gel SBR OBR 1312B, modificado per grupos hidroxila, em
Baylube B8CL.

[00201]  No Exemplo 4 descrito abaixo, ¢ mostrado que, utilizando
microgéis com base em SBR que sdo modificados por grupe de hidro-
xila, as composicdes de acordo com a invengo, que contém princi-
palmente particulas primarias tendo um didmetro médic de particula
de aproximadamente 43 nm, podem ser preparadas em um homoge-
neizador através da aplicagao de 90 MPa a 100 MPa {900 a 1.000 bar)
com 2 a 6 passagens.

[00202] A composigho é mostrada na seguinte tabela:

1. Baylube 68CL 97,8
2.0BR 13128 20
3. Auxiliar de dispersao 0,2
Total 100,0

[00203] Baylube 68CL é um peliéter da RheimChemie Rheinau
GmbH

[00204] O microgel OBR 1312B € um gel de berracha reticulado de
superficie modificada, com base em SBR da RheimChemie Rheinau
GmbH (Tab. 12). O microgel é preparado de forma analoga a do E-
xemplo 1 para o Micromorph 1P.

Tabela 12. Composigao do Microgel OBR 13128,

Nome | Acrilonitrila . Butadieno | Estireno | TMP | HEMA | Comentarios
TMA

OBR 0 46 42,5 15 10 -

13128

[00205]  Os dados caracteristicos do OBR 1312 estao resumidos na
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Tabela 13.
Tabela 13. Propriedades do OBR 1312B.

Micro- | Ti- Dados analiticos
el | P 5 Tea. | D T i i i
B | Dso | SAw  Densi- | Tg | Gel Qi Nu- | Nu- | Nivel
gel | [n | e | dadeda gy | (ype mero | mero | Tg
mj | [m%g] | particuia s0] OH  acido | DSC/
lg/mi) MG 2
KOH/ alto

gl rcl

OBR | SB | 43! 141 099 - 1999 9.0 44 13 -
13128 | R 215 7

[00206] Para a preparagdo da composi¢io de acordo com a inven-
do o Baylube 68CL foi primeira introduzido no recipiente de prepara-
do e OBR 1312B foi adicionado enquarto era agitado por meio de um
dissolvedor. A mistura foi deixada em repouso pelo menos durante um
dia e, em seguida, processada com o homogeneizador.

[00207] A composicdo de acordo com a invencao foi introduzida
dentro do homogeneizador em temperatura ambiente e passada atra-
vés do homogeneizador seis vezes sob 96 MPa (960 bar) em uma o-
peracédo de batelada. Durante a primeira passagem, a pasta de micro-
gel se aquece para aproximadamente 40T e durante a segunda pas-
sagem para aproximadamente 70°C. Em seguida, a pasta de microgel
foi resfriada para a temperatura ambiente e dispersada uma terceira e
quarla vez Isso foi repetido alé que seis passagens tivessem sido
conseguidas.

[00208] O diametro de particula das particulas de létex foi determi-
nado por meio de ultracentrifugagdo (W. Acholtan, H. Lange, “Bestim-
mung der Teilchengréenverteilung von Latices mit der Ultrazentrifu-
ge”, kolloid-Zeitschrift und Zeitschirft flr Polymere (1972) volume 250,
capitulo 8).

[00209]  As distribuigdes dos tamanhos de particula do létex original,
ainda néo seco, do micragel OBR 1312B e do OBR 1312B redispersa-
do em Baylube 68CL (TZE 122) podem ser observado nas Figuras 2 &
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3.

[00210] Pode ser observado que, de forma surpreendente, quase
toda a quantidade do p6 seco e, em seguida, aglomerado do OBR, ti-
nha sido disperso com sucesso até as particulas primarias, o diametro
médio de particula da mistura redispersa estando mesmo abaixo do
diametro médio de particula do latex original. Deve ser observado, a-
Iém disso, que a medigcado foi executada em uma amostra re-dispersa
que tinha sido armazenada durante 6 meses em temperatura ambien-
te, isto é, a dispersdo permaneceu estavel, de forma surpreendente,
durante 6 meses.

[00211] Devido ao baixo teor de particulas re-aglomeradas, a com-

posic¢ao redispersa, além disso, é altamente transparente.
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REIVINDICAGOES

1. Composigdo compreendendo pelo menos um meio orga-
nico nao-reticulavel (A) que apresenta uma viscosidade inferior a
30.000 mPas em uma temperatura de 120°C e pelo menos um micro-
gel (B), caracterizada pelo fato de que o microgel (B) é obtenivel por
polimerizagdo em emulsao e esta presente na composicao em uma
quantidade de 2 a 90% em peso, com base na quantidade total da
COmMposigao.

2. Composig¢ao, de acordo com a reivindicagdo 1, caracteri-
zada pelo fato de que o meio organico nao-reticulavel (A) apresenta
uma viscosidade inferior a 1.000 mPas em uma temperatura de 120°C.

3. Composigao, de acordo com a reivindicagao 1, caracteri-
zada pelo fato de que o meio organico nao-reticulavel (A) apresenta
uma viscosidade inferior a 200 mPas em uma temperatura de 120°C .

4. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 3, caracterizada pelo fato de que as particulas primarias do
microgel (B) apresenta uma geometria aproximadamente esférica.

5. Composigao de acordo com a reivindicagédo 1 ou 4, ca-
racterizada pelo fato de que o desvio dos didmetros de uma particula
primaria individual do microgel (B), definido como

[(d1-d2)/d2] X 100,
na qual d1 e d2 sao qualquer um de dois didmetros desejados da par-
ticula primaria e d1 é > d2, é inferior a 250%.

6. Composicado de acordo com a reivindicagao 5, caracteri-
zada pelo fato de que o referido desvio é inferior a 50%.

7. Composigao, de acordo com uma das reivindicagdes de 1
a 6, caracterizada em que as particulas primarias do microgel (B) a-
presentam um tamanho meédio de particula de 5 a 500 nm.

8. Composicao, de acordo com qualquer uma das reivindi-

cagdes 1 a 6, caracterizada pelo fato de que as particulas primarias do
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microgel (B) apresentam um tamanho médio de particula inferior a 99
nm.

9. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 8, caracterizada pelo fato de que os microgéis (B) apresen-
tam conteldos que sao insoluveis em tolueno a 23°C de pelo menos
70% em peso.

10. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 9, caracterizada pelo fato de que os microgéis (B) apresen-
tam um indice de inchagdo em tolueno a 23°C inferior a 80.

11. Composig¢do, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 10, caracterizada pelo fato de que os microgéis (B) apre-
sentam temperaturas de transi¢do vitrea de -100°C a +120°C.

12. Composig¢do, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 11, caracterizada pelo fato de que o microgel (B) € um mi-
crogel reticulado que nao é reticulado através de alta energia de radia-
cao.

13. Composigédo de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 12, caracterizada pelo fato de que os microgéis (B) apre-
senta uma amplitude da faixa de transig¢ao vitrea superior a 5°C.

14. Composig¢do, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 13, caracterizada pelo fato de que o microgel (B) é com
base em borracha.

15. Composig¢do, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 14, caracterizada pelo fato de que o microgel (B) é com
base em homopolimeros ou copolimeros aleatérios.

16. Composic¢do, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 15, caracterizada pelo fato de que o microgel (B) é modifi-
cado por grupos funcionais que s&o reativos com relagéo a ligagdes
duplas C=C.

17. Composig¢do, de acordo com qualquer uma das reivindi-
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cagdes 1 a 16, caracterizada pelo fato de que o0 meio nao-reticulavel
(A) é pelo menos um composto que é selecionado do grupo que con-
siste em solventes, hidrocarbonetos saturados ou aromaticos, 6leos de
poliéter, 6leos de éster de ocorréncia natural e sintética, 6leos de éster
de poliéter, ésteres do acido fosférico, 6leos que contenham silicone,
halohidrocarbonetos, e matérias-primas liquidas renovaveis.

18. Composigcédo de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 17, caracterizada pelo fato de que compreende de 10 a
99,9% em peso do meio organico ndo-reticulavel (A).

19. Composig¢ao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 18, caracterizada pelo fato de que compreende adicional-
mente enchimentos e/ou aditivos.

20. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 19, caracterizada pelo fato de que foi preparada através da
mistura do meio nao-reticulavel (A) e o microgel (B), por meio de um
homogeneizador, um moinho de contas (moinho de bolas com agita-
¢&ao), um moinho de cilindro triplo, um extrusor de hélice unica ou de
hélices multiplas, um amassador, um aparelho Ultra-Turrax e/ou um
dissolvedor.

21. Composigéo, de acordo com a reivindicagéo 20, carac-
terizada pelo fato de que foi preparada por meio de um homogeneiza-
dor, um moinho de contas (moinho de bolas com agitagdo), um moinho
de cilindro triplo ou um dissolvedor.

22. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 21, caracterizada pelo fato de que apresenta uma viscosi-
dade de 2 mPas até 50.000.000 mPas em uma velocidade de 5 s™,
determinada com um sistema de medigido de cone-placa de acordo
com a DIN 53018 a 20°C.

23. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-

cagdes 1 a 22, caracterizada pelo fato de que o microgel (B) tem um
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indice de inchagdo em tolueno a 23°C de 1 até 15.

24. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 23, caracterizada pelo fato de que os microgéis (B) apre-
sentam conteudos que sao insoliveis em tolueno a 23°C de pelo me-
nos 95% em peso.

25. Composigao de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 24, caracterizada pelo fato de que o microgel ndo é modifi-
cado com grupos hidroxila.

26. Composigao, de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 1 a 25, caracterizada pelo fato de que o microgel ndo é modifi-
cado.

27. Uso de uma composi¢dao, como definida em qualquer
uma das reivindicagdes 1 a 26, caracterizado pelo fato de que é para
incorporagao em termoplasticos, borrachas ou elastdmeros termoplas-
ticos.

28. Uso de uma composi¢dao, como definida em qualquer
uma das reivindicagdes 1 a 26, caracterizado pelo fato de que é para
preparagao de polimeros que contém microgel.

29. Uso, de acordo com a reivindicagao 28, caracterizado
pelo fato de que é para preparagao de borrachas que contém microgel.

30. Uso, de acordo com a reivindicagao 28, caracterizado
pelo fato de que é para preparagao de elastdmeros termoplasticos que
contém microgel.

31. Uso de uma composi¢dao, como definida em qualquer
uma das reivindicagdes 1 a 26, caracterizado pelo fato de que é para
preparagéao de lubrificantes, artigos moldados, ou revestimentos.

32. Uso da composi¢ao, de acordo com a reivindicagao 31,
caracterizado pelo fato de que é para preparagéao de graxas lubrifican-
tes ou 6leos lubrificantes modificados.

33. Uso de uma composi¢dao, como definida em qualquer
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uma das reivindicagdes 1 a 26, caracterizado pelo fato de que é como
um aditivo para plasticos, borrachas, composi¢des para revestimento,
ou lubrificantes.

34. Uso de microgéis obteniveis por polimerizagdo em e-
mulsdo, caracterizado pelo fato de que é como um aditivo reolégico
em meios organicos nao-reticulaveis que apresentam uma viscosidade
inferior a 30.000 mPas em uma temperatura de 120° C.

35. Uso de microgeéis, de acordo com a reivindicagao 34,
caracterizado pelo fato de que é como um espessante ou um agente
tixotropico.

36. Plasticos, borrachas, elastdmeros termoplasticos, com-
posi¢des para revestimento ou lubrificantes, caracterizados pelo fato
de que compreendem as composicdes como definidas em qualquer
uma das reivindicagdes 1 a 26.

37. Processo para preparagao da composi¢do, como defini-
da em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 26, caracterizado pelo fato
de que os componentes (A) e (B) sdo submetidos, em conjunto, ao tra-
tamento com um homogeneizador, um moinho de contas, um moinho
de cilindro triplo, um extrusor de hélice unica ou de hélices multiplas,
um amassador e/ou um dissolvedor.

38. Processo para preparagéo da composi¢do, como defini-
da em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 26, caracterizado pelo fato
de que os componentes (A) e (B) sdo submetidos, em conjunto, ao tra-
tamento com um homogeneizador, um moinho de contas, um moinho

de cilindro triplo e/ou um dissolvedor.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "COMPOSIGAO DE MICROGEIS EM MEIO
ORGANICO NAO-RETICULAVEL, SEUS USOS E SEUS PROCES-
SOS DE PREPARAGAO, PLASTICOS, BORRACHAS, ELASTOME-
ROS TERMOPLASTICOS, E COMPOSIGOES PARA REVESTIMEN-
TO OU LUBRIFICANTES".

A invengdo se refere a uma composicdo que compreende
um meio especifico ndo-reticulavel e a pelo menos um microgel, pro-
Ccessos para a preparagao da mesma, usos das composicdes, e poli-
meros, borrachas, lubrificantes, e revestimentos que contem microgel

preparados a partir das mesmas.
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