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Dascriciio referente 3 natente
de invenc#o de TMPFRTAL CHEMT~
CAL TNDUSTRTFS PLC, brit8nica,
industrial e comercial, com se
de em Imperial Chemical House
Millhank, London SW1P 3JF, Tn-
glaterra, (inventores: Eric
Nield, Riaz Ahmed e Riaz Ahmed
Choudhery, residentes na Tngla
terra), para, "PROCESS(O PARA A
PREPARACAO DE UMA COMPOSTCAQ
CURAVEL COMPREENDENDO UM POLT-
MERO CRTISTALTIZAVEL SELECCTIONA-
DO DE ENTRE POLIESTERES, POLI-
AMTIDAS E POLICARBONATOSY

DESCRIGAC

A presente invencgfio refere-se a uma composi
¢d3o curfvel que inclui um polimero cristalizivel em mistura In-
tima com um material curével em disposicgfo num liquido inerte.
Refere-se também a um processo para o fabrico dessa composicgfo
e a uma modificagdo do processo de forma a obter pbds de Fluxo
livre de particulas de polimero que incorporam um polimero cris
talizével em mistura Intima com um material curfvel. A presente
invengdo refere-se também a um processo para a formagfio de um
revestimento curado que contém um polimero cristalizévelutilizandc a




composigéioc ou o ré e a um substrato quandc revestido por este
processo.

Os polimeros cristalizévzis s#ic bem conheci
dos. Incluem poliestares tais como tereftalats de polietileno (
PET) teraftalato de polibutileno (PBT), (estes possuem normalmen
te uma densidade de aproximdamente 1,4 e 1,3 g./cm3 respectiva-
mente). ou copolimeros de etileno glicol e ume mistura de Acides
tereftélico e isoftélico (PET/I),. policarbonatos e poliamidas (
muitas vezes chamades nylons).

Uma descrigdic completa dos varios tipos d2
poliesteres, policarbonatos ou nilon esti apresentada na tercei-
ra edigfio de Kirk-Othmer's "Enciclopedia of Chemical Technology"
publicada por John Wiley & Sons de Nova York em 1982, ver voiume
18, paginas 549 a 574, pAginas 479 a 494 ou piginas 406 a 425
para poliesteres, pclicarbonatos e nylcns respectivamente. Estas
péginas s#io aqul incorporadas como referéncia.

Os exemplos de copolimeros de poliester ace
quados incluem tereftalato de polietileno, copolimeros que inclu
em os acidos teraftilico e isoftilico e poliesteres elastoméri-
cos possuindoe segmentoss com uma temperatura de transicdic do vi-
dro baixa tais como copolimeros de bloco polidster-poliéter al-
guns dos quais exlistem comercialmente disponiveis de E T DuPon:
de Nemours scb a marca registada Hytrel.

Os exemplos de poliamidas adequados s#oc -
lon 6,6, nylcen 6 e copolimeros destes.

As poliamidas incluem também o nylon 4,€ re
centemente disponivel e os chamados nylons parcialmente cristall
nos aroméaticos. 0s nylons aromidticos s#o poliamidas que incluem
condensados de diaminas aromiticas tais como 1,3-di(amino-metil)
benzeno.

Os exemplos de policarbonatos adequados sé#c
2,2-bis-(4~hidrbéxifenol)propano (Bisfenol A), policarbonato co-~
mercialmente disponivel de ANIC Spa de Itilia sob a marca regis-
tada Sinvet.




Alzuns dos nolimeros cristalizéveis podem
adadquirir uma forma parcialmente cristalina apenas por arrefe-
cimento do estado fundido enquanto alguns (nomeadamente os poli-
carbonatos e os poliesteres) sio amorfos como fornecidos mas po-
dem facilmente converter-se na forma cristalina por exposigfio a
solventes, E por esta razfio que os polimeros 3%c aqui descritos
generfcamente como "~ristalizéveis" e nfio como "cristalinos".

Em geral, os polimeros termoplésticos oric-
talizéveis possuem vArias propriedades tais comc resisténcia,
dureza, resisténcia & abrasfBo e flexibilidade o que os torna po-
tencialmente adequados como materiais de revestimento.

Contudo, a maior parte das tentativas para
incorporar os polimeros termoplésticos eristalizfveis em reves—
timentos envolve a trituracgfio fisica do polimero para formar um
pd de polimero que € depois misturado ruma composigfio de reves-
timento l{iquida. Estas tentativas tem criginado estruturas muito
heterogéneas as quais, devido a esta n3o homogeneidade apresen-
tam apenas propriedadss relativamente fracas n> revestimento nu-
rado. A patente Norte Americana N.A. 3766109 descreve um métodc
de produg#o de pbs por trituragfio de uma mistura de polimeroc
acrilico, resina epoxi e anidrido, por meio de um moinho de bo-
las.

Uma composic¢8o que inclui um poliester cris
talino misturado com um poliester n#o cristalino e um composto
organico solivel em Agua em dispersfio na Agua estd descrita na
patente Norte Americana 4340519, Contudo, esta composig#o possul
a desvantagem de a fase aquosa continua poder criginar a hidrd-
lise e assim a degradag3c da resina de poliester dispersa.

Além disso, estas composi¢Bes aquosas s#o
feltas por um processc de emulsZo ¢ assim s3c limitadas 3s migtu
ras de polimeros que formam solugdes liquidas a temperaturas in-
feriores a 100¢ C se a mistura & para ser emulsionada a pressdes
normais.




0 Chemical ahasttracts, ~eferencia 112:
120678e, descreve a recristalizacHo e polimeros a partir de sc-
lugBes de modo a formar particulas de polimero,

Uma composigsio de revestimento incluindo um
polimero cristalizdvel ¢ possuindo homogeneidade aperfeigoada
esta descrita no Pedido de Patente Furopeu copendente n#o publi-
cado 1.2 89313522,8. l'ste pedido descreve um processc nio abrasi-
vo para a producsio de particulas de um polimero cristalizivel
que contim um solvente recticuladvel retido pera o polimero. Um
processo que & aqul descrito inclui a dissclugdBo do polimero
cristalizével num solvente moderado a uma temperatura superio:r &
temperatura de fus#io cristalina de polimero no solvente e permi-
te-se, entdo, que a solug#io arrefega de forma a originar uma se-
parag3c de fases sblido/l{quido do pelimerc gélido.

0 resultado deste srocesso & uma dispers3o
no solvente de particulas do polimerc cristalizével que contém
solvente embebido. O processo pode efectuar-se utilizando um sol
vente reticulével. Alternativamente pods utilizar-se um solvents
n#o reticulével que & depois trocado por um solvente reticuléb-
vel. Neste c2so., o resultado final s#@io sartf{culas de polimerc
cristalizével que con=ém um solvante reticulével retido. Estas
particulas permitem 2 produg@o subsequente de revestimentos cu-
rados contendo uma distribulg#io mais uniforme io polimero crista
lizado com o consequente aperfeicoaments das propriedades.

% um objectivo da nresenta invencBo propor-

cionar uma composigiio alternativa que inclua um polimero crista-
lizével intimamente misturado com o material curéavel.

De acordo com a presente invencgfio proporgi-
ona-~se uma composlgldio que inclui uma fase polimero em dispers#io
num diluente continuo n#o aquoso na qual a fase polimero & cons-
titufda por um polimero cristalizével selecionado'de peliester,
poliamidas e policarbonatos, em mistura Intima com um solvente
curdvel para o polimero cristalizével, um estabilizador e, even—
tualmente um solvente auxiliar,




A composigfo pode incluir goticulas liqui-
das ou particulas sélidas da fase polimerc dispersas no diluen-
te. De prefer@ncia, a composiglo inclui particulas sblidas da fa

se de polimerc dispersas no diluente.

S86lide significa que possui uma temperatura
de aderéncia superior a 602 C. A temperatura de aderéncia & me-
dida por isolamento de parte da fase de polimero, por exemplo,
ror evaporagédo do diluente continue e aplicag#@ic de uma amostra
socca deste nume superficie possuindo uma temperatura graduada
conhecida tal como uma barra Kohfler. Depois de um minuto é fei..
~a a tentativa para remover o residuo utilizando um pequeno pin-
cel, A tempertura acima da qual o residuc n3o & removivel por ex
=n forma é chamada a Temperatura de Aderdncia. De preferéncia, a
Temperatura de Aderéncia da fase polimero & superior a 80¢% C,

O tamanho das goticulas da fase polimero
esta, em geral, compreendido entre 0,1p & 50, de preferéncia en-
=re 0,51 ¢ 50p mais preferivelmente entre 1p e 50p e mais prefe-
=ivelmente entre 1p e 10p.,

De prefer@ncia, a produgsio em peso entre o
sclvente curédvel e o polimerc cristalizével na fase polimero es-
ta4 compreendida entre 5:85 e 85:15, mais preferivelmente, entre
20:80 e 80:20, e mals preferivelmente entre 40:60 e 60:40.

A fase polimero, constitul de preferéncia,
pelo menos 5% em peso da composigfo, mals preferivelmente, entre
20 e 80% em peso da composigiio e, mais preferivelmente, entre 40
€ 70% em peso da composic#o.

0 polimeroc cristalizéavel pode incluir um
polimero cristalizével Gnice ou uma mistura de dois ou mais poli
neros cristalizaveis.

0 polimero cristalizivel &, de preferéncia,
um poliéster. 0 solvente curdvel & um material que & susceptivel
tde sofrer cura ¢ que no seu estado ndo curado pode formar uma so
lugdo homogénea em conjunto com o polimero cristalizével e qual-
quer solvente auxiliar presente.




| Isto possui a vantagem que um revestimento reticulado formado a

0 solvente curfvel & escolhido, de preferén
cia, de tal forma que a separagfio de fase do polimero cristalizg
vel a partir da fase polimero pode ocorrer na cura do solvente.

partir da composigdo pode incluir um material curado continuo de|
rivade do solvente curével, no qual se distribuem as zonas dis-
cretas, de preferéncia zonas continuas de polimero cristalizé-
vel,

A separacgfio de fase do polimero cristalizé-
vel e solvente curhvel pode verificar-se utilizando um microscd--
»io electrénice de varrimento (SEM). O contraste entre diferen—
tes fases polimero pode ser aumentado a fim de facilitar a veri-
ficac8o da separagfio utilizando o SEM. Este aumento pode obter-
~22 cauterizando ou manchando selectivamente uma das fases como
descrito em “"Polymer Microscopy" por L C Sawyer ¢ D T Grubb (
Thapman e Hall 1td 1987).

Quando o solvente curfvel & submetido & cu-
~& gcorre uma reacg#o de reticulagfio de tal forma que se origina
um material polimérico reticulado de peso molecular elevado. O
solvente curével pode ser auto-curével, isto &, um material que
se pode curar sofrendo uma reacgdio de reticulagdc com ele pré-
prio.

Alternativamente, o solvente curfvel pode
ser um material que pode ser submetido a uma reacgdo de reticula
¢#o com um agente de reticulag#io adequado.

Quando o solvente curfvel é auto-curével po
de, por exemplo, ser do tipo que se retisula na presenga de oxi-
gzénio, por exemplo, uma resina alquido insaturada. Qutro exemplc
de um solvente auto-curivel & uma resina de fung#io epdxi que po-
de ser feita para se reticular com ela prépria na presenga de um
catalisador Acido. De preferd@ncia, o solvente curével € um mate-
rial que reage com um agente de reticulagfio. A composic¢o pode
também incluir um agente de reticulagBo adequado. O agente de re
*iculag#o estd, de preferéncia no diluente. Tsto possui a vanta-
gem de reduzir a possibilidade de reticulag¢3o prematura do sol-
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vente curével,

0 agente de reticulagsic pode ser dissolvido
ou disperso no diluente, e de preferé@ncia é dispersoc. A vantagen

de se dispersar o agente de reticulagfio no diluente & que a vis-
cosidade da composig¢#o pode permanecer baixa. 0 solvente curavel
e o agente de reticulag8o s#Ho escolhidos de forma a possuirem
grupos co-reactivos complementares que podem reagir em conjunto
numa reacgfio de reticulagfio. 0s exemplos de grupoes co-reactivos
sA0 grupos amina e grupos epbxido, grupos carboxilc e grupos epj|
xido, grupos hidrdxilo e grupos isocianato, grupos amina e gru-
"os isocianato e grupos hidroxilo e grupos alcoxi-azoto metilado
tais como os encontrados em resinas melanina-formaldeido, ureia-
-formalde{do, e fenol-formaldeido.

Os exemplos de tipo de solventes curaveis
Jue reagem com agentes de reticulagfio curados s#o resinas epdxi.
resinas acrilicas, resinas fenblicas e resinas de poliéster. O
solvente curével &, de preferdncia, uma resina epdxi.

Uma classe adequada de resinas epéxi sio
a8 preparadas por reac¢fo de uma epi-halo-hidrina, tais como epi
-cloro-hidrina, com um composto di-hidréxi-fendlico tal como bis
(4-hidrbxi-fenil)-metano(bisfencl F) ou 2,2-bis (4 hidrbxi~fenol
-propanc (bisfenol A), A maior parte das resinas do tipo epdxi
estio comerclalmente disponiveis numa gama de pescs equivalen-
tes de epdxl particularmente sob a marca registada Epikote de
Shell Chemicals Limited. Fstas resinas epdxi possuem a férmula
geral:




G
s s BT By
ST zﬁﬁi,ﬁ@ﬂf‘u’ﬂ‘&” fhilienin

yd

CHZPFH-GHQ 1T—¢0 - CH???;CHZ
0 ¢]
CH3—C-CHS CH3~C—CH3
OH
O—CH2-CH—CH2 —-—-n 0

em que N representa de prefer8ncia entre 0 e 9 pode ser um nime-
70 n8o inteiro, por exemplo, 1,2.

A resina epbdxi pode ser uma resina epbxi es)
tendida que incluvi ¢ produto de reacgfio de uma epbdxi normal, tal
some uma das descritas anteriormente, come um extensor de ca-
deia. Os extensores de cadeia adequados incluem diois, por exem-
plo, di-fenilol-metano e difenilol-propano.

Outras resinas epdxi adequadas incluem deri
vados glicidilo de Acido tereftilico, isocianuratos, sorbitol e
resinas novolac que s@o poli-fenol formaldeido.

Uma resina poli-&ster comercialmente dispo-
nivel & Vesturit BL952 de Hlils chemlcals.

Um tipo adequade de resinas de poliester &
um condensado de uma mistura de acido tereftilico, &cido isofté-
lico, adipico, trimetilol-propano e neopentil-glicol.

Quande o solvente curével possui grupos hi-
drdéxilo ou grupos epdxido os exemplos de tipos de agentes de re-
ticulag@io que reagem com o solvente curadvel s#o melanina-formal-
deidos fenol-formaldefdos, ureia-formaldeidos diaminas tais como
1,6-hexametileno-diamina ou tri-etileno-~tetramina, diicidos tais
como Acido oxéAlico, maldnico solvente curével e o cristalizével




originando assim uma estrutura mals coesiva nos revestimentos
formados a partir da composicg#o.

Além de sofrer uma reac¢#o de reticulag#o
o solvente curfvel deve ser susceptivel de formar uma solucg#o
com o polimero cristalizével, "Formar uma sclug#io" significa que
existe uma temperatura igual ou superior & temperatura ambiente
acima da qual a mistura do solvente curéivel e do polimero cris-
talizével quando puro formam uma solug¢#o liquido homogénes de
fase Unica que é liquido a olho nu.

A temperatura ambiente estd geralmente com-
preendida entre 10 e 252 C,

0 polimero cristalizével e qualquer solven-
te suxiliar s#o, de preferéncia, escolhidos de tal forma que for)
mam apenas uma solugso homogenea quando misturados em conjunto
por aquecimento a uma temperatura superior & temperatura ambien-
te, por exemplo, 602 C, de preferéncia, 122, mais preferivelmen-
te, 200% acima da temperatura ambiente,

Uma vantagem da escolha do solvente curlvel
pelimero cristalizével e qualquer solvente auxiliar de maneira
a formar apenas uma solugdic homogénea acima da temperatura am-
biente € que & temperatura ambiente as composigdes podem ser
constituidas por particulas s6lidas de polimero cristalizével in
cluindo solvente curfvel embebido.

A fase polimero pode também eventualmente
incluir um solvente suxiliar. O solvente auxiliar & um material
que € compativel com ¢ solvente curfvel e tal que uma mistura
dele em conjunto com o sclvente curfével pode formar ume solugsio
com o polimero cristalizavel.

Uma vantagem de posgsuir um solvente auxi-
liar & que facilita a dissolug3o do polimero no solvente curé-
vel. Uma segunda vantagem € a viscosidade da solug#io reduzida,
o que significa que é mais facil efectuar o processo para fazer
a dispers#o.
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Em geral, o sclvente auxiliar nZo constitui
mais de 50% em pesc da fase polimerp, de preferdncia, nZc mais
do que 30%. Os exemplos de solventes auxiliares adequados s#o
ftalato de dimetilo e carbonato de propileno.

O estabilizador & um material que estabili-~
za as particulas ou goticulas dispersas da fase poli{mero no di-
luente de forma a evitar ou retardar a deposigf#io ou a floculagsio
das particulas ou gotfculas. Facilita também a formacfio da dis-
persé#o,

0 estabilizador inclul dois componentes

que est#co ligados por ligag#c covalente, Os componentes s#8o, um
componente que & soliivel em ou solvivel pelo diluente, referido
aqul como o Componente Solvatado, e um segundo componente que
reage com ou se associa com a fase polimero referide aqui como o
Componente de Suporte.

A natureza do Componente Solvatado depende
da identidade do diluente continuo. Por exemplo, quando o dilu-
ente contino € um hidrocarboneto alifitico entdo o componente
solvatado pode ser uma cadeia de hidrocarboneto ou uma cadeia
de polibutadieno.

0 Componente de Suporte pode ser um compo-
nente que reaja com ou se associe com a fase polimero.

0Os exemplos de Componentes de Suporteaade-
quados que se associam com a Tase polimero s#io polimero acrilato
e metacrilato polares e polimercs de vinil-pirrolidona,

Os exemplos de componentes de suporte que
podem reagir com a fase polimero s#o radicais contendo grupos
fcidos, ou grupos anidrido ou grupos contendo epbxi.

Estes tipos de estabilizadores s%c bem co-
nhecidos na especialiade e podem ser escolhidos a partir de uma
grande variedade de materiais comercialmente disponfveis ou fei-
-tos utilizando técnicas normalizadas.
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A fase polimero pode também incluir um po-
1imero n#o cristalizfvel adicional, por exemplo, uma borracha. A
fase plimerc inclui, de prefer@ncia, menos de 90% em peso de po-
l1imero n#io cristalizével, mais preferivelmente, menos do que 50%
e mais preferivelmente menos do que 10%.

0 diluente continuo pode ser constituido
por qualquer liquido n#o aquoso que seja imiscivel com a fase po
limero. Istc significa que a fase polimero & uma fase discreta
quando em dispers#io na fase continua. 0 diluente, de preferéncia
n&o reage com qualquer um dos componentes da fase polimerc., 0S
exemplos de diluentes adequados s#o hidrocarbonetos tails como hi
drocarbonetos (C10-C20),

As composiges desta invencg®o podem também
incluir outros componentes convencionais de revestimento tais co
mo, plgmentos, extensores, co-solventes e agentes tensic-acti-
ves, € outras resinas formadoras de pelicula,

A composigdio pode ser feita por um processo
que inclui a formag#ic de uma sclugZic lfiquida essencialmente homo
génea de polimero cristalizével no solvente curfivel e emulsio-
nagfio subsequente desta solugfo 1iquida na fase diluente con~
tinua,

De acordo com a presente invenc#o proporcio
na-gse um processc para ¢ fabrico de uma solugBo curfvel, incluin
do a composigsio uma fase polimerc em dispersfic no diluente con-
tinuo aquoso, em que a fase polimero cristalizével selecionado
de poliesteres, pcliamlidas e policarbonatos, em mistura Intima
com um solvente curével para um polimero cristalizfvel, um esta-
bilizador e, eventualmente, um solvente auxiliar, sendo o proces
sco constituf{do pelos passos de:

(1) Formar uma solugsic liquida homogénea do polimero cristali-
zével num sclvente curével, facultativamente, em conjunto
com qualquer solvente auxiliar,

(i1) Formar uma emulsfZo por emulsionag#o da solug#o num diluente

- 11 -




econtinuo n#o aquoso na presenca de um estabilizador a umal
temperatura a que a solugfio € um liquido homogéneo, sendo
0 diluente escolhido de forma a ser imiscivel com a solu-
¢do & temperatura a que se efectua a emulsionacéo,

(i11) Permitir que a emuls#o arrefeca até 3 temperatura ambien-
te. Uma solug#io homogénea é uma solugdo que & essencialmen
te limpida a olho nu. A solugBic homogénea do polimero cris
talizével num solvente curével pode fazer-se por mistura
de polimero puro e solvente em conjunto e, se necessario,
aumento de temperatura. Em geral a mistura é fisicamente
agitada, por exemplo, agitada para acelerar o processc de
dissoclug#o.

A solugfio assim formada pode ser de 1 de 2
tipos. Pode ser uma solug¢Zo cristalizével ou pode ser uma solu-
¢8o Permanentemente Amorfa (n#o cristalizével).

As solugles cristalizéveis possuem uma tem-—
peratura de fus#io cristalina (Tm) do polf{merc na solugfo, O poli
mero cristalizével pode fazer-se recristalizar a partir deste ti
po de solug#io se a soluglio € arrefecida lentamente desde uma tem
peratura superior & sua Temperatura de FusZo Cristalina T™m, até
a4 temperatura ambiente, por exemplo de 10 a 25%C,

As solugles que s#o permanentemente amorfas
n#o apresentam uma Temperatura de FusZio Cristalina. O polimerc

cristalizével, n#o pode recristalizar a partir de solug8es Perma
nente Amorfas.

A Temperatura de FusZc Cristalina {(Tm) do
polimero na solugdio pode ser determinada por calorimetria de var
rimento diferencial (DSC). O método para determinar Tm para o po
1imerc numa dada solugsio envolve, primeiro, a determinagéo do
Ponto de Fus#io Cristalino (Tm) do poli{mero cristalino puro. O va
lor de (Tm) para o polimero cristalino purc & depois utilizado
na determinag#o do Tm para a solug#o.

Os valores de Tm para um grande nimero de
polimeros conhecidos estf@io disponiveis na literatura., Alternati-

- 12 -




vamente, a Tm para qualquer polimero cristalizével pode ser ex-
perimentalmente determinada. Para determinar experimentalmente a
Tm para um polimeroc purec efectua-se um ciclo de ensaios no qual
se aquecem 10 mg do polimero na miquina DSC a 2852 C a uma velo~
cidade de 20%C/minuto e subsequentemente arrefece-se a uma velo-
cldade de 20%2C/minuto até & temperatura ambiente. A Tm, se pre-
sente, é vista como um pico endbétérmico no grafico do calor ab-
sorvido em fungfio da temperatura quando se eleva a temperatura,

Determinados polimeros cristalizivels ou
misturas de polimeros cristaliziveis apresentam mais do que um
plco endotérmico. Nestes casos a Tm é determinada come sendo o
pico que é mais elevado em temperatura.

Determinados polimercs cristalizéveis n3o
apresentam um pico endotérmico devido & Tm, durante o ciclo de
ensalo. Isto &€ devido a que eles estdo num estado amorfo meta-
~estivel como fornecidos.

Neste caso o polimero é convertide ac esta-
do cristalino e depois repete-se o ensaio. O polimero cristalizé
vel pode tornar-se cristalino por contacto com um sclvente ade-
quade tal como uma cetona de baixo peso molecular, por exemplo,
acetona ou metil-etil-cetona, de forma a originar a cristaliza-
¢@o. 0 ciclo de ensaio é depois repetido e obtém-se um valor pa-
ra Tm.

Para determinar o Tm da solugdc sob conside
ragdo faz-se uma solug#io de ensaioc por aguecimento da mistura de
sejada do polimeroc cristalizével purc na forma de pé com um tama
nho de particula inferior a 250, solvente curfvel e qualquer
solvente auxiliar, com agitagZo, a uma temperatura superior em
202 C & Tm do polimero purc. Mantém-se a solug3o de ensaio a
esta temperatura durante cinco minutes antes de se permitir que
arrefeca & temperatura ambiente.

Submete-se a solugfio de ensaioc a um ciclo
de ensalio no qual se aquecem 10 mg da sclug#o na DSC até uma tem
peratura igual & Tm do polimero puroc a uma taxa de 20% C/minuto
e subsequentemente arrefece-se 3 temperatura ambiente a uma taxa
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de 20¢% C/minuto.

De novo, como com o polimero pure, a Tm é
vista como um pico andotérmico num grafico de calor absorvido em
fungdo da temperatura e quando aparece mais do que um pice entdo
0 valor para Tm & tomado a partir do pico maior.

Determinadas misturas n#&o apresentam um pi-
co endotérmico devido & T™m no ciclo aquecimento/arrefecimento.
Quando n#o aparece qualquer pico endotérmico, faz-se endurecimen
to de uma solugfio de amostra por aquecimento até uma Temperatura
de Endurecimento e mantém-se essa temperatura durante uma hora.
A Temperatura de Endurecimento € definida com referencia a Tm do
polimero cristalizével puro. A Temperatura de Endurecimento é
802 C inferior a Tm do polimero cristalizfvel puro.

Efectua-se depois outro ciclo aquecimento/
arrefecimento. Se nZo se observa qualquer pico endotérmico, efec
tua-se o endurecimento de amostras novas durante duas, trés, qua
tro e cinco horas depois do que se efectua um ciclo de aquecimen
to/arrefecimento. Quandec aparece um plco endotérmico regista-se
o valor de Tm a partir desse ciclo. Se depols de cinco horas de
endurecimento a esta temperatura n#ioc aparece ainda qualquer pico
ent&o repete-~se o procedimento de endurecimento até uma tempera-
tura 1002 inferior a Tm do polimero puro.

Se depois de cinco horas a uma temperatura
802C abalxc de Tm do polimeroc puro e cinco horas a uma temperatu
ra 50% C abaixo de Tm, do polimero puro ainda n#o aparecer qual-
quer pico a mistura & referida como ni3o possuindo qualquer tempe
ratura de Fus#io Cristalina Tm. A solug®#o resultante & referida
come uma Solucsic Permanentemente Amorfa.

Quando uma Tm & medlida entfio a recristaliza
Gdo do polimero a partir da solugdo pode ocorrer a temperaturas
iguals ou superiores & temperatura ambiente. A solug3o resultan-
te & entZo referida como uma Solugf#io Cristalizével. De preferén-
cia a solug#o & uma SolugBo Cristalizével.
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De prefer&ncia a temperatura de fusfio cris-
talina do polimero, na solugdio é superior a 100 C mais preferi-
velmente superior 2 1302 C e mais preferivelmente superior a
1502 €,

0 passo de emulsionacgfio (ii) pode efectuar-
~-se utilizando dispositivos de emulslonagBic convencionals tais
como um agitador de velocidade elevada ou um dispersor ultra-so-
nico. Um agitador de alta velccidade particularmente conveniente
é um agitador de alta velocidade Silverscn disponivel de Silver~
son Ltd.

Quando o polimero cristalizavel e o solven-
te curével podem formar uma solugZo homogénea 2 temperatura am-
bilente ent#o o passo de emulsfio (1i) pode efectuar-se & tempera-—
tura ambiente,

Quando o solvente curével inclui uma resina
epbxi estendida a solugdo pode, convenientemente fazer-se, por
dissolug@io do polimero cristalizfvel numa mistura de uma resina
epbxl normal e de um extensor de cadeia e formag8o subsequente
da emuls#io.

A temperatura da emuls@io € entdo elevada a
uma temperatura de reacg¢#io & qual a resina epbdxl e o extensor de
cadela podem reagir em conjunto na presenca de um catalizador
adequado de modo a formar a resina estendida. Um catalizador ade
quade para a reacc#io é depols adicionado e a emulsZo & mantida 2
temperatura de reacg#o durante, por exemplo, 0,25 a 2 horas.

Quando o polimero cristalizével e o solven-
te curével formam uma solugZo homogénea apenas a temperaturas
elevadas entfic a emulsZo efectua-se a essa temperatura elevada
ou a uma temperatura superior.

Quando a sclugdo possui um Tm mensurével e
assim, uma solugdBio cristalizével a morfologia da fase polimero
dispersa a temperatura ambiente depende da velocidade a que se
permite que a emuls#io arrefega até 3 temperatura ambiente.
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Em geral, se se permite que a emulsZo arre-~
fega lentamente entiic a recristalizacBc do polimero cristalizé-
vel ocorre e a composiciio resultante inclui uma dispers3o em que
a fase polimero contém polimerc recristalizado. Lentamente signi
fica uma taxa n#o superior a 20%2/minuto, por exemplo 12C/minuto.

0 arrefecimento répido da emuls#o origina
uma dispersZo de partficulas ou goticulas num estado amorfo. Arre
fecimento rapido significa, em geral, a uma taxa superior a 50%C
por minuto.

Adicliona-ge qualquer agente de reticulaglo
depois do passo 1T de emulsionagZo. De preferéncia adiciona-se
de modo a formar uma disperssio no diluente.

0 tamanho das goticulas da fase polimero de
pende da viscosidade da solugdo & temperatura em que o passo de
emulsfio é efectuado, do grau de agitacgfio e da quantidade de esta
bilizador utilizada. Uma solugsio com viscosidade mais baixa, um
grau de agitag#io inferior ou uma menor quantidade de estabiliza-

dor origina goticulas ou particulas menores,

Quando a fase polimero & sblida & temperatu
ra ambiente entfo as particulas sbdlidas do polimero podem sepa-
rar-se do diluente continuc como um pd de fluxo livre numa modi-
ficagdo do processc anterior,

0 processo modificado inclul ainda os pas-
sos de:

(Vi) Isolar as particulas de fase polimero sélida a partir da
composi¢#o produzida no passo (iii), e

(V) Permitir que as particulas isoladas sequem de modo a remo-
ver ¢ diluente, obtendo-se, assim, um pd que inclui parti-
culas de polimero que contém solvente curével retido.

As particulas isoladas podem facultativamen
te ser lavadas com um liquido que n#o seja um solvente para as
particulas a fim de remover qualsquer res{duos n3io desejados do
diluente,
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As particulas podem isolar-se por filtragiio
ou por centrifugagio. A filtragZo pode efectuar-se por passagem
da emuls#o através de um meio de filtro, por exemplo, papel de
filtro ou vidro sinterizado.

De preferéncia, as particulas de fase poli-
mero possuem um tamanhce compreendido entre 1-50p quando se dese-
Ja isolé~las pelo processo modificado, As part{culas nesta gama
de tamanho sdio facilmente isoladas e t&m um tamanho adequado pa-
ra utilizagsio em aplicagfic de revestimento.

De acordo com mais um aspecto da presente
inveng#io proporciona-se um pé de particulas de polimero cristali
zével que contém um solvente curivel retido isolado de acordo
com © processo modificadeo anterior.

Pode misturar-se um agente de reticulagiic
na forma de pd sbélido com o pbd de particulas de polimero crista-
lizével.

Este & um passo adequado quando o solvente
curdvel ndic é auto-curlivel e necessita de um agente de reticula-
¢g&@o. A adig@io do reticulador como um pé separade reduz a hipd-
tese de reticulagso e gelificagdo permatura.

Estas particulas de poli{mero podem ser re-
dispersas num veiculo liquido de modo a formar uma composigfio de
particulas redispersas que & uma composig@o liquida contendo as
particulas redispersas.

De acordo com mais um aspecto da presente
inveng#o proporciona-se uma composic#o de particulas redispersas
que inclui particulas como anteriormente descritas redispersas
num veficulo liquido.

0 veicule liquido no qual as particulas sfo
redispersas pode ser o mesmo do diluente continuo a partir do
qual se isolaram as particulas ou pode ser diferente, De prefe-
réncia € diferent. 0 vefculo l{guido pode, por exemplo, ser uma
composigéio de revestimento que pode ter como base um solvente
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orglnico ou &gua. As composigBes de revestimento incluem normal-
mente um polimero formador de pelfcula e um composto l{quido. O
polimero formador de pelfcula pode ser uma resina curivel que &
co-curével com o solvente curével nas particulas. Os ligantes ti]
picos para composigles de revestimento est#io descritos na ter-
ceira edig#io do livro "Introduction to Paint Chemistry" por G P
A Turner publicado por Chapman e Hall de Londres em 1988.

As particulas podem ser redispersas sob con
dig¥es de forgas de corte de balxa intensidade, por exemplo, por
agitagfio das particulas no veiculo liquido.

A composigZio de acordo com esta invengio,
as particulas de polimeroc desta invengdo ou a composicZo de par-
ticulas redispersas desta invencg3c podem utilizar-se num proces—
so de revestimento.

De acordo com um outro aspecto da presente
inveng#o proporciona-se um processo para a formag¢do de um reves-
timento curado na superficie de um substratc que inclui os pas-
sos de :

(i) Aplicagd3io de uma camada de uma composigZc como anteriormen-
te descrita ou de um pd de particulas de polimero como an-
teriormente descrito ou de uma composigfio de particulas re-
dispersas como anteriormente descrito & superficie do subs-
trato e

(11) Aquecimento da camada aplicada a uma temperatura pelo menos
suficlentemente elevada para originar a cura do solvente.

0 polimero cristalizével & escolhido, de
preferéncia, de modo a que se redissolva no solvente curavel 3
temperatura a que as composigles s#fio curadas, depois da evapora-
¢#0 de qualquer diluente.

Quando apropriado a composic#o aplicada in-
clui também um agente de reticulag3o.

As composig¢Bes ou particilas podem aplicar-
-se ao substrato por meios de aplicagfio convencionais. Os exem-—
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plos de meios de aplicagfio convencionais para composigles liqui-
das s#o a apllicac3o por escova, aspersfo, imersfo ou revestimen-
to por rolos. Um exemplo de um meio de aplicac#io convencional pa
ra pb é a aspersfio slectrostitieca.

Normalmente a camada aplicada & aquecida a
uma temperatura compreendida entre 50 e 300% C, mals normalmente
entre 150 e 250? ¢, Normalmente a camada & aquecida durante um
periodo compreendido entre 15 segundos e 15 minutos de forma a
originar a cura do solvente,

Verificou-se que um passo de endurecimento
curto depols da cura produz propriedades de pelicula melhoradas.
0 endurecimento envolve o aquecimento da pelicula curada a umsa
temperatura 80% C abaixo da Tm do polimerc cristalizével puro
durante um perfodo compreendido entre 10 minutos e tr&s horas,
normalmente 30 minutos aproximadamente.

As superficies revestidas de acordo com es
ta invencgsio podem ser metélicas, por exemplo, aluminio, ago ino-
xidavel, ou n#o metilicae, por exemplo, vidro, madeira, papel ou
textil. A composigsio pode utilizar-se para impregnar tecidos con
tinuos de uma grande variedade de fibras incluindo fibras de vi-
dro e carbono por aplicag@io & superficie das fibras. As fibras
impregnadas podem ser moldadas durante a cura para produzir um
compdsito que por arrefecimento incorpora fibras consolidadas
no solvente curado.

Em particular a composic#io ou pb pide utili
zar-se para folhas de revestimento, tais como folhas metilicas
que s3o utlilizadas em processos de moldagem, e artigos moldados
tais como latas, por exemplo, latas para alimentos ou bebidas.

Esta inveng#io proporciona também um substra
to quando revestide por utilizagdo do processo anterior.

A composigZo ou pbd pode também utilizar-se
para formar peliculas livres, isto é folhas de composigfio curada
ndo suportadas, por aderéncia a um substrato., Estas folhas podem
ser feitas por moldagem, primeiro, de um revestimento curado pe-
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lo processo anterior seguido da remogfic do revestimento do subs-
trato.

Esta invenglsio é, em seguida, ilustrada pe-
los exemplos seguintes:

Exemplos

Preparac3o de dispersantes

Utilizaram-se os dispersantes seguintes pa-
ra o fabrico de dispersfes de acordo com esta invencdo.

Dispersante A:

Dispersante polibutadieno/retacrilato de metilo/Acido metacr{-
lico

|

| Carga 1l :
. |
| Tolueno | 396.14 |
| Polibutadieno (Lithene N4 5000) | 199,74 l
I Bebida alcoblica branca | 197.74 i
| !
I Litene & uma marca registada de Revertex {
L |
] |
| Carga 2 |
! :
| Metacrilato de metilo | 187.74 |
l Acido Metacrilato | 11,98 |
| Lucidol P 25 (perdxido de benzoi{lc contendo | .
! 25% de &gua) | 5.33
L s
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Adicionou~se a carga 2 durante 1,5 horas 3
carga 1 a uma temperatura compreendida entre 120~1502 C, tempe=-
ratura de refluxo. Depois de mals 0,5 horas adicionou-se Trigo-
nox 21B 70(per-2-etil-hexanocato de terc-butilo, Trigonox & uma
marca registada de Ciba Chemicals, 1,33 partes), e continuocu-se
o aguecimento durante mais uma hora.

Removeu-se o solvente (99,1 partes) por des
tilagé@io e substituiu-~se por um volume igual de bebida alcodlica
branca.

0 produto era opalescente com uma viscosidal
de de 0,5 a 1,0 Pas e um contetido em sblidos medido de 378.

Dispersante B: um dispersante &cido poli-hidrdxi-estefrico/me-
tacrilato de metilo/metacrilato de glicidilo

a) Acldo poli-12-hidrbxi-estefirico

Aqueceu-se uma mistura de Acido-12-hidréxi-
-estearico (847,61g), toluenc (150,69g), e Acide metanoc-sulféni-
co (1,70g) a uma temperatura compreendida entre 1702 e 140% ¢,
Removeu-se a Agua de forma azeotrdpica e substituilu-se durante a
sua remog¢do por um volume igual de tolueno. Continuou-se a remo-
¢fo da Agua durante 6 a 8 horas até o valor Acido estar compreen
dido entre 32 e 34 mg. de KOH/g.

0 produto obtido era uma solug#o de Acido-
-12-hidrbxi-estedrico em tolueno com 81% de conteldo em sdlidos.

b) Acido poli-12-hidréxi-estefrico: Aducto metacrilato de glici-
dilo

Fez-se uma mistura dos reagentes seguintes:

solugdo de &cido-~12-hidroxiestedrico (81% em toluenc 565,19g

Hidrosol 130-160% C (5% 21.29g
metacrilato de gliecidilo 51.63g
Armeen DMCD 1.92¢g
hidroquinona 0.67g
Hidrosol 130-160% C < 5% 359,30g
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(Armeen DMCD & dimetil "amina gorda de o8-
co', Armeen & uma marca registada)

(Hidrosol 130-1602 C< 5% é uma mistura de
hidrocarbonetos aliféticos contendo menos do que 5% de hidrocar-
bonetos aromaticos disponivel de Hydrocarbures St. Denis, Fanga)

Aqueceu~se a mistura anteriormente descrito
ao refluxo (140 a 1502 C)} durante 6 horas até se obter um valor
fcido de img de KOH/g. '

Adicionaram-se mais quantidades (0,67g ca-
da) de Armeen DMCD & mistura de refluxo depois de 3 e 4 horas de

refluxo. O produte era uma solugso de aducto com um conteddo em
s6lidos de 50%.

¢) Dispersante

Fez-se a mistura dos reagentes seguintes:

;;;tacrilato de metilo 190.05g|
jAcido acrilico 10.00g|
lazoditisobutironitrilo 3.96g]|
lacido-12-hidroxiesteérico-glicidilo Aducto ]
Imetacrilato 395,90g!

| !

Adicionou~se a mistura de reacc3o como an-
teriormente descrito, durante tré&s horas, a uma mistura de ace-
tato de metilo (133, 37 g) e acetato de etilo (266,72g) A tempe-
ratura de refluxo. Depois de se completar a adig¢XZo continuocu-se
o aquecimento. Depois de 30 minutos adicionou-se uma porgic de
azo-di—-isobutironitrilo em pasta fluida em acetato de etilo
(1g em 1,5g) A mistura de reac¢Zo. Depols de mais 30 minutos adi
cionou~se outra porgdo de pasta flulda de azodi-isobutironitrilo
em acetato de etilo (1g em 1,5 g).
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| veu-se mais uma porg#o (140g) de solvente por destilagso e subs-

Depois da adigd@io da segunda porgdo de azo-
~di-isobutirenitrilo removeu-se parte do solvente (140g) por des
tilag#o e substituiu-se por Hydrosol 130-160°2 C 5% (140g). Remo

tituiu-se por uma outra porgio (140 g) de Hydrosol 130-160° < 5%,

Dispersante ¢: Dispersante polibutadieno/retacrilato de metilo

 Carga 1 |
1 (]
I

|Tolueno | 593,85 |
lPolibutadieno (Lithene N4 5000) | 199,74 |
I |
! I
lCarga 2

. I
|

| metacrilato de metilo | 177.47 |
| Lucidol P25 (Perdxido de benzoilc) . I 4.73 ]

4 o

Adicionou~se a carga 2 3 Carga 1 durante
1,5 horas & temperatura de refluxc. Manteve-se a mistura & tempe
ratura de refluxo durante 30 minutos e adicionou-se Trigonox 21B
70 (1,18 partes). Manteve-se a mistura 2 temperatura de refluxo
durante 0,5 horas e adicionou-se mais Trigonox 21B 70 (1,18 par-
tes}. Manteve-se a mistura & temperatura de refluxo durante mais
0,5 horas e depois removeu-se metade do toluenc por destilacg#io e
substitulu-se por solugdic alcoblica branca (296 partes). 0 dis~
persante resultante era semelhante a geleia e possula um conteli~
do em sbdlidos de 37%.

Dispersante D: dispersante &cido poli-hidréxi-esteédrico/metacri-

lato de metllo/Acido acrilico
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a) Acido poli-12-hidrdxi-esteérico: Adicto-icido acrilico

Fez-se uma mistura dos reagentes seguintes:

solugdio de acido poli-~12-hidroxi-esteérico

(81% em tolueno) (como descrito para o 565,19¢g
Dispersante B anterior)

Hydrosol 130-160% C; <5% 21.29g
dcido acrilico 51.63¢g
Armeen DMCD 1.92g
hidroquinona 0.67g
Hydrosol 130-160% C; (5% 359.30g

(Armeen DMCD e dimetil Yamina gorda de c8co"),

(Hydrosol 130-1602 C <5% & uma mistura de
hidrocarbonetos alifaticos contendo menos do que 5% de hidrocar-
bonetos alifiticos disponivel de hydrocarbures St. Denis, Fran-
gal.

Aqueceu-se a mistura como anteriormente des
crito ac refluxo (140-150%) durante 6 horas até se obter um va-
lor 4cido de 1mg. KOH/g. Adicionaram-se mais quantidades (0,67g
cada) de Armeen DMCD A mistura de refluxo depois de tréds e qua-
tro horas de refluxe. O produto era uma soluc3o de refluxo de
contetGdo em sblidos de S0%.

b) Dispersante

Fez-se a seguinte mistura de reagentes:

metacrilato de metilo 190.05g |
scido acrilico 10.00g |
azo-di~-isobutironitrilo 3.96g |
]écido poli-12-hidroxi-esteérico-acrilico
| aducto Aacido 395.90g |

!
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Adicionou-~se a mistura de reacgio como an-
teriormente descrita, durante tr&s horas, a uma mistura de ace-
tato de butilo (133,37g) e acetato de etilo (276,72g) & temperat
ra de refluxo. Depois de se completar a adiecgZo, continucu-se o

aquecimento. Depoils de trinta minutos adiciorou-se uma porg#io de
pasta flulda de azo-di-isobutironitrilo em acetato de etilo (1g
em 1,5g) & mistura de reacgZio. Depois de mais 30 minutos adiclo-
nou-se outra porc¢fo de pasta fluida de azo-di-ischbutironitriloe
em acetato de etilo (1g em 1,5%5g).

Depeiz de adlg¢lo da segunda porgdo de azo-
-di-isobutironitrile removeu-se parte do sclvente (140g) por desg
tilagZo e substituiu-se por Hydrosol 130-160% C (5% (140g).
Removeu-se mals uma porg#io (140¢g) de solvente por destilacfio e
substituiu-se por uma ocutra porgZce {140g) de Hydrosol 130- 160%
C 5%,

Preparagdo do Solvente Curfvel Polimerc Acrilico

Utilizou-se 2 seguinte solugZio de polimero
acrilico para fazer a composigio 9.

Adicionou-se Dowanol PM (éter mono-metilico
de propileno-glicol de Dow Chemicals, 400 g) a uma mistura de me
tacrilato de metilo (176,72g), acrilato de butilo (191.28g), me-
tacrilato de glicidilc (32g) e azo-di~isobutironitrilo (20g) du-
rante 4 horas com agitagdc sob atmosfera de azoto, a uma tempera
tura de 110% C, Manteve-se a mistura a 110° C durante mais de
trés horas e quarenta minutos e depols permitiu-se que arrefeces
se & temperatura ambiente. A solugBic de poli{mero acrilico com
fung#o epbdxl resultante possuia um contefido em nfo volitels de
49,7%. O polimero possuia um nimerc molecular médio de 3744 e um
peso molecular médio de 9349 como medido por cromatografia de im
pregnag3o de gel. Utilizou-se a solugsio de polimerc na composi-
¢Zio 9 adiante.

Composigdes de acorde com esta invencso

Composicles 1 a 30
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As composigdes 1 32 mostram a preparagdo de
varias composigBes de acordo com esta invengfio. Fizeram-se as
composi¢Bes de acordo com o método 1 e utilizando os componentes
apresentados no Quadro 1. A Ts para cada composigéo em conjunto
com o tamanho e game de dispersic para cada uma s80 apresentados
no Quadro 2,

Métode 1 - Composicdes 1 a 30

Aqueceu-se o polimero, solvente reticulével
e qualquer solvente auxiliar a temperatura Ts, temperatura 3
qual se obtém uma soiugfo essencialmente homogénea. Adicionou-se
esta solugdo a uma mistura de diluente inerte e qualquer disper-
sante, que tinha sido pré-aquecida a 2002 T,

Fez-se a emulsdo da solugdo no diluente uti
lizando um homogeneizador de laboratdrio Silverson L2R feito por
Silverson Machines Ldt de Chessam, R.V. equipado com um crivo de
malha fina, (0.5mm). A emulsionagfio efectuou-se por imersdo da
cabega do homogeneisador na mistura de diluenta, rotagdo do homo
geneisador na poténcia mixima (aproximadamente 9000RpM) e adigZo
depois da sclug8o durante um pericdo de 1 a 2 minutos, mantendo-
—-se a temperatura da emuls#io a aproximadamente 2202 C, Continuou
-ge a emulsionagfic durante mais cinco minutos. Arrefeceu-se a
emulsfio leitosa resultante utilizando um banho de gelo ac mesmo
tempo que se reduziu a velocidade de homogeneisador para metade
da sua pot&ncia (aproximadamente 5000RPM) até se obter uma tempe
ratura de 60% C. A velocidade de arrefecimento estava compreendi
da entre 20-30% C/minuto em cada caso. Removeram-se o homogenei-
sador e o banho de gelo e permitiu-se que a composicic arrefesse
a4 temperatura ambiente (aproximadamente 202 C),

Quadro 1

0 Quadro 1 apresenta os componentes para as
Composig8es 1 a 30 que foram feitas de acordo com o Método 1 an-
terior,
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A percentagem de Dispersante & em peso de
ndio volatels com base no peso de n#io volatels do polimerc crista
lizAvel mais o solvente curfvel e qualquer solvente auxiliar.

As abreviaturas utilizadas no quadro s#o co
mo se seguem:;

Polimeros cristaliziveis

PET & um homopolimero de etileno-glicol e
fcido teraftélico com uma viscosidade intrinseca de 0,64 a 0,66
em® /g. em ortoclorofenol a 25 ¢ C

PET/I & um copolimero de etileno-glicol e
uma mistura de &cidos teraftélico e isoftélico numa proporg#io de
82:18, com uma viscosidade intrinseca de 0,63 a 0,65 em® /g em or|
toclorofencl a 25¢ C

PBT & um polimero de tereftalato de butile-
nc disponivel de Atochem sob a marca registada de Orgater TNM O.

PC & um policarbonato disponivel de Anic
Spa de ItAlia sob a marca registada Sinvet 251.

Hytrel 4056 & um elastdmero poliester dispo
nivel de EI Dupont de Nemours.

Nylon 6 esté disponivel de Imperial Chemi-~
cal Industries sob a marca registada Maranyl B3,

Solventes curéveis

Epikotes s#o &teres glicidilos de bisfenol
A (2,2(bis-4-hidréxi-fenil-propano) disponivel, numa gama de pe-
808 moleculares, de Shell Chemicals.

Epikote 880 possul um peso equivalente de
epbxi de 182-184.

Epikote 1001 possul um peso equivalente de
epbxi de 450-500.

Epikote 1004 possul um peso equivalente de
epdxi de 850-940.
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Epikote 1007 possui um peso equivalente de
epbxi de 1700-2050,

Fenbéxi & uma resina com fungsio hidrdxi com
base no produto de reacgfo de bisfenol A com epicloro-hidrina
disponivel de Union Carbide Chemicals como fenéxi PKHH com um pe|
s0 molecular na zona de 44000.

Fenblico 1 & uma resina fendlica disponivel
de Schenectady-Midland Ltd sob a marca registada Phenolic SFP-
"118'

Fenblico 2 € uma resina fenblica disponivel
de Hoechst Chemicals sob a marca registada Phenolic Phenodur
285,

Poliester & uma resina poliester de Hiils
Chemicals sob a marca registada Vesturit BL 952,

Acrfilico & um copolimero metacrilato de me—

tilo/acrilato de butilo/metacrilato de glic{dilo feito de acordo
com o método atrés representado.

Bisfenol A é 2,2(bis~4~hidréxi-fenil)-propanoc.

Solvente auxiliar

DMP & ftalato de dimetilo.

Dispersantes

Diluente

Os Dispersantes A a D s#o os preparados co-
mo descrito anteriormente.

A percentagem de dispersante apresentada é
em peso de n#io volAteis com base no peso total da fase polimero
dispersa, isto é, a soma dos pesos do polimero cristalizével, do
solvente curfvel e qualquer solvente auxiliar,

0 diluente continuo utilizado era um hidro-
carboneto alifftico disponivel de Exxon Chemical sob a marca re-
gistada EXXsol 8100.
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QUADRO 1 -~ COMPOSIQOES FEITAS DF ACORDO COM O METODO 1

Comp. Polimero Solvente solvente Disper— | Diluente
crista- curével Auxiliar sante Continuo
lizével

1 PET Epikote 1001 A (100g)
(46g) (46g) (8%)
2 PBT Epikote 1007 D
(40g) (40g) (8%) (100g)
3 PBRT Epikote 1007 DvVP D
(40g) (40g) (20g) (8%) (100g)
4 Hytrel Epikote 880 A
4056 (46g) (8%) (100g)
(46g)
5 PET Epikote 880 Dvp B (100g)
(40g) (40g) (20g) (&%)
6 PET/I Phenoxy L A
(40g) (40g) (20g) (8%) (100g)}
7 : PRT . Fenblico 1 .3
(46g) (46g) (8%) (100g)
8 FET/T Poliester/ DMP A
(60g) FenSlico 2 (15g) (8g) (100g)
(20)/(12)g
9 PBT Acrilico A
(46g) (92g) (8%) (100g)
10 PBT/PC Epikote 880 DI D
(40g/20g) (20g) (20g) (s%) (100g)




QUADRO 1 continuacZp

l Comp, Polimero Solvente Solvente Disper- || Diluente
crista- curével Auxiliar sente continuo
lizfvel

11 Nylen 6 Glicerol A
(60g) (40g) (8%) (100g)
12 Nylon 6 Bisfenol A/ c
(70g) Etilene (8%) (100g}
Glicol
(30g/11g)
13 PBT Epikote 880 DWP D
(40g) (40g) (20g) (8%) (100g)
14 PET/T Epikote 880 c
(46g) (46g) (8%) (100g)
15 FET/1 Epikote 880 D
(46g) (46g) (8%) (100g)
16 PET/T Epikote 880 A
(46g) (46g) (8%) (100g)
17 PET Fpikote 880 DMP B
(d6g) (46g) (20g) (8%) (100g)
18 PET/I Epikote 880 None
(46g) (46g) (100g)

- 19 PET/I Epikote 880 A

(46g) (46g) (0.25%) (100g)
20 PET/I Epikote 880 A

(46g) (46g) (1%) (100g)
21 PET/T Epikote 880 A

(46g) (46g) (5%) (100g)
22 PBT Epikote 1001 D

(46g) (46g) (8%) (100g)
23 FET/I Fpikote 1001 A

(46g) (46g) (8%) (100g)
24 PET/T Fpikote 1001 ) A

(46g) (46g) (8%) (70g)
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QUADRO 1 continuagio

Comp. Folimero Solvente Solvente Disper— | Diluente
crista- curével Auxiliar sante continuo
lizével

25 PET/T Epikote 1001 A

l (46g) (46g) (8%) (42g)
l 26 PET/I Epikote 1001 A

(46g) (46g) (8%) (11g)
l o7 PET/I Epikote 880 VP D

(20g) (80g) 20g (8%) (100g)

28 PET/T Epikote 880 DMP D
(80g) (20g} (20g) (8%) (100g)

29 PET/I Fpikote 1004 D
(46g) (46g) (8%) (100g)

30 PC Epikote 880 DMP D
40g 40g (20) (8%) (100g)

Quadro 2 Ts e tamanho e gama de dispers#o
ara as composicdes apresentadas no quadro 1

Mediram-se o tamanho e intervalo de disper-
s#3o utilizando um microscdpio éptico, ou para tamanhos de parti-
culas muito pequenos, por exemplo, infericres a 1p um microscd-
pio electrdnico.
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Composigéo Tg Tamanho médio Intervalo de dimens#o
de Particulas de disperssio (p)
(n)

1 240 8 2-15

2 260 300 200-400
3 250 50 30-70

4 250 5 1-10

5 250 15 5-40

6 240 80 50-150
7 230 5 3-156

8 240 120 $0-200
9 230 30 10-75
10 230 25 2-100
11 220 10 5.25
12 250 80 4~160
13 220 4 2-30
14 220 2 0.5-30
15 240 30 5-80
16 220 20 10-40
17 240 15 5-40
18 240 - Massa Sélida
19 220 - Massa esponjosa
20 220 5 2-30
21 220 12 3-25
22 240 30 8-50
23 250 2 0.1-8

24 250 3 1-10
25 250 3 1-10
26 250 - Massa S6lida
27 220 5 0.5-50
28 220 7 2~20
29 240 10 5-15
30 240 3 1-10
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Pode verificar-se do apresentado anterior-
mente que as composigSes 18 e 19 n#o proporcionam dispersdes.
Isto é devido ao facto de conterem muito pouco estabilizador e a
composigfio 19 possul apenas aproximadamente 5% em peso de esta-
bilizador na fase polimero dispersa. Pode também verificar-se
que a composigéio 26 ndo proporcionou dispers#io. Isto & devido &
composigfio 26 possuir um contelido em n#o valédteils muito elevado
de aproximadamente 92% enquanto todas as outras dispersdes pos-
suem um contelido em n3o voliteis de 40-70%, por exemplo, a com-
posigéic 25 possul um contelido de n#io voliteis de 70% e é uma dis
pers#o. '

Composglicdo 31 e 32

Método 2

Fizeram-se estas composicdes de acordo com
o Método 1 com excepclio que se permitiu que as emulsdes arrefe-
cessem & temperatura ambiente sem utilizar um banho de gelo. Os,
componentes das composi¢Ses 31 e 32 apresentam-se no quadro 3,

As abreviaturas utilizadas no Quadro 3 sZo
as mesmas das apresentadas no Quadre 1.

QUADRO 3
Comp. Polimerc Solvente Disper- Diluente
crista- curéavel sante Inerte
lizével
1 31 PBT Epikote 1001 D A
(46g) (46g) (8%) (100g) |
32 PET/I Epikote 880 A A
(46g) (46g) (8%) (100g)

A composig@ico 31 floculou num creme denso
com particulas num intervalo entre 2 e 100 p.




A composi¢#@o 32 produziu uma dispersfio que
consistia de particulas na gama de 5-120g e com tamanho médio de
particulas de 70p.

Composicéio 33

Método 3

Num balfio de 400 ml, misturaram-se 46 g. de
PET/I e 46g de Epikote 1001 e aqueceram-se & temperatura de dis-
solugdo de 220¢ C, e obteve-se uma solugZc homogénea que era 11
geiramente nebulosa a olho nd. A esta solucBio adicionaram-se 20g
do Dispersante A (do anterior) (com um contelido em n@o voléteis
de 40%) e misturou-se completamente com a solugZ#c do polimero.
Adicionaram-se depols 100g. de Exxsol D100 2 temperatura ambien-
te e fez a imersfic da cabega de um homogeneisador Silverson no
contelido dos balBes e aqueceu~se ainda até se obter uma tempera~
tura de 200% C (temperatura de dispersfio ). Nesta altura ligou-
~se 0 homogeneisador Silverscon na sua salda méxima (aproximada-
mente 9000 RPM) e homogeneizaram-se os contelidos do baldo duran-
te aproximadamente cinco minutos. Depois deste periodo, arrefe—
ceu-se o baldio da forma descrita no Método 1. A dispers#io final
consistia de partfculas que possuiam um tamanho médic de 20p e
sedimenta depols de aproximadamente 12 horas.

Composicéio 34

Repetiu~se o procedimento anterior de acor-
do com o método 3 mas utilizou-se PBT em vez de PET/I e a tempe~
ratura de dissolugZo e dispers#io foi de 2302 C, A dispers3o fi-
nal consistia de partfculas que possuiam um tamanho médioc de 30p
e que sedimentaram depois de 5 horas.

Composic#o 35: Métedo 4

Num bal#io de 400 ml aqueceram-se 46g de
Pet/I, 46g de Epikote 880, 100g de Exxsol D100 e 24g de disper-
sante D (com um conteGdo de n#o voliteis de 33%) a 2002 C. A es-
ta temperatura a cabega de homogeneizador Silverson fol imersa
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nos contetdos do balsio e aplicou~se de novo o aquecimento até se
obter uma temperatura de 200% C de novo, altura em que se homoge
neisaram, de novo, os contelidos com o homogeneisador Silverson
funcionando & pot&ncia méxima (aproximadamente 9000RFM). Depois
de 3 minutos de emulsionag#io, arrefeceu-se o balZic da forma des-
erita no método 1. A dispers#o final consistia de partficulas es-
féricas que possuiam um tamanho médio de 50p e que sedimentaram
depois de duas horas.

Composic8o 36: Método 5

Num baldc de 400 ml misturaram-se 37,6g
de Epikote 880, 11,4g de3 Bisfenol A e 49g. de PET/I e aqueceram
~-se a 2202 C, altura em que se obteve uma solugdo homogénea.
Emulsionou-se esta solug#io, com a ajuda de um homogeneisador 511
verson em 100g de Exxsol D100 contendo 12g de dispersante A (com
um conteido em n#io volateis de 65%) como deserito no Método 1.
Obteve-se uma dispersZo leitosa final e permitiu-se que a dis-
persdo arrefecesse naturalmente de 190 a 1802 C, Nesta fase adi-
cionaram-se 0,08g de lodeto de trifenil-etil-fosfénio (TPEPI) &
dispers@io mantendo o homogeneisador Silverson na sua poténcia mé
xima. Depois da adig@io de TPEPI a temperatura aumentou ligeira-
mente de 1802 C a 1852 C, o que indica que ocorreu uma reacgéo
entre o epbxi e Bisfenol A, Depois de ecincce minutos, arrefeceu-
-se a dispersfio da forma descrita no método 1, proporcionando
uma dispersZo com um tamanho de particula média de 5p.

Ensaio das composicles

Ensalaram-se as composic¢les de acordo com
esta invengdo para a sua capacidade em formarem revestimentos
curados. Adiclonou-se um asgente de reticulag#o a algumas compo-
si¢des antes do ensalo e dispersaram-se estes antes nas composli-
¢Bes por intermédio de um homogeneisador de velocidade elevada
Silverson,

Aplicaram-se as composigBSes resultantes por
intermédio de "Barras K" em paineis de aluminio limpos de dimen-
sdes 300mmx100mmx0,22mm. As Barras K s#o barras de ago inoxida-~
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vel, envolvidas com arame de ago inoxidéavel de difmetro selecio-~
nados para proporcilonar dep§sitos de pelicula himida pré-deter-
minados, cuja espessura depende do diimetro do arame de ago en-
volvente, A "Barra K" a utilizar depende da espessura necessiria
da pelicula final e da qualidade de dispersfio, nos casos apreser)
tados adiante as "Barras K" utilizadas eram os nimeros 3, 4, 6
ou 8 as "barras K" s#o fornecidas por R K Print-Coat Instruments
Ltd, Royston, Herts (R.U.).

Submeteram-se os paineis de aluminio reves-
tidos resultantes a um passo de cura que incluia o aquecimento
do painel num fornc durante um periode de tempo pré-determinado
e com o forno a uma temperatura tal que originasse que a tempe-
ratura do metal atingisse um pico pré-determinado de temperatura
do metal (PMT) no final do passo de aquecimento. A temperatura
do metal & medida utilizando um termopar que & mantido em contac
to com o lado inverso n3c revestido do painel por intermédio de
fitas resistentes ao calor. Ajustou-se a temperatura do forno de
forma a proporcionar o PMT necessérioc por tentativas sucessivas
utilizando um painel de aluminic ndo revestido.

A composigdo, agente de reticulacgfioc e esque
ma de cura sfio apresentados no Quadro 4.

As composigles 1 a 6 e 13 a 29 possuem um
poliester cristalizdvel em conjunto com um sclvente curbvel poli
mero epSxi. As composicgBes 7 a 11 possuem outros componentes e
solventes curaveis,

Abreviaturas para o Quadro 4

Agentes de reticulagfio:

A representa Cymel 1141 uma resina melamina
-formaldeido de Dyno Cyanamid.

B representa Cymel 350 uma resina melamina-
-formaldei{do de Dyno Cyanamid, utilizada na forma de uma disper-
s8io feita por dispers@ic de 60 g de Cymel 350 em 35g de Exxsol
D100 na presenga de 16,2 g de dispersante A (ver atris)
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C representa Cymel 303 uma resina melamina-
formaldeido de Dyno Cyanamid.

D representa poli-butadienc quimicamente
modificado por anidrido maleico disponivel como Lithene N4-5000
10 MA de Revertex Chemicals Litd

E representa poli-butadieno quimicamente mo
dificacfio por anidrido maleico disponivel como Lithene N4-5000
5 MA de Revertex Chemicals Ltd

F representa 3,3~diamino~di-fenil-sulfona
disponivel de Aldrich Chemicals.

G representa uma solug#Bo a 10% de um acido
dinonil-naftalenc-~di-sulfénicc bloqueado em buti-oxi-etanol dis-
ponivel comc Nacure de King Industries.

H representa Synprolam 35N3 disponivel de
ICT.

Esquema de secagem em estufa

.0

aquecimento durante 3 minutos a 2509°C PMT
aquecimento durante 10 minutos a 240¢C PMT
aquecimento durante 5 minutos a 2302C PMT

*e

-y

aquecimento durante 3 minutos a 2302C PMT
aquecimento durante 5 minutos a 220%C PMT
aquecimento durante 15 segundos a 285%C PMT)
aquecimento durante 15 segundos a 270%C PMT
aquecimento durante 10 minutos a 2102C PMT

. .. LX)

W ot RS

- 37 -




| o o @

QUADRO 4

Compo- Agente de reticu~| Catalizador | Esquema de | Painel
sig8o lag8ic (Pezsoc em ~ secagem em
-voléteis) estufa
1 Nenhum Nenhum J 1
4 (89g) |B (3.1g) " L 4
5 (80g) " " L 5
6 Nenhum " J 6
7 (50g) |B(3.1g) u M 7
8 (50g) |[B(2.1g) " M 8
9 Nenhum " M g
10 (50g) |H(1,4g) " M 10
11 (50g) |A(2.9g) G (0.2g) M 11
13 (80gy |A(3.1g) Nenhum Q 13A
13 (50g) |A(1g)/D(5g) G(0.1g) Q 13B
13 (50g) |A{1g) G(0.1g) R 13C
A(5g)
|15 (80g) | F(3.7g) " K 15
22 (80g) |B(3.7g) " K 22
23 (80g) |B(3.7g) " P 23
24 (50g) |A(1,2g) G{0.12¢g) R 24A
24 (50g) |A(1.2g)
E{2.5g) G(0.12g) R 248
24 (50g) |cC(1.72g) G(0.15g) R 24C
24 (50g) |A(1.0g) Nenhum R 24D
D(2.5g)
27 (80g) |H(8.4g) " M 27
28 (80g) |H(2.1g) " M 28
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Composig3o | Agente de reti-| Catalisador | Esquema de |Painel
| culagio | ! secagem em |
| , : | ! estufa 1
29 " A(1g) j G(0.1g) ' B | 294
. (s0g) ! D(1.5g) ' ! |
" 29 " A(1g) ' a(0.1g) | Q . 29B
(s0g) | p(1.5g) { i !

Submeteram-se depois os paineis revestidos
curados a varios ensaios.

Os ensaios foram o Cross Hatch, ¢ ensaio
MEK Duble Rub, o Ensaic Acid Boil, Ensaio Water Boil e Ensaio
Wedge Bend.

Estes s#o descritos individualmente adian-
te. A espessura da pelicula, os resultados do ensaio MEK e o as-
pecto sdo apresentados no quadro 5 adiante. 0s resultados do en-
saio Cross Hatch, ensaios de ebuligBo em acido e agua e o ensaio
de Wedge Bend s8o apresentados no quadro 6 adiante.

Ensaio de Cross Hatch

Efectucu-se o ensalo a 202 C. Fizeram-se en
talhes na placa de aluminio revestida, curada, em varias linhas

paralelas afastadas aproximadamente de 2mm utilizando um instru-
mento ou lamina pontiagudos, ou um dispositivo de ensaio de ade-~
s#io de gravar linhas obliquas FElcometer 107, As marcas de enta-

lhe cortaram completamente o revestimento ate ao metal inferior.
Desenhou-se, depois uma segundo serie de linhas entalhadas afas-
tadas de 2mm, transversalmente e em angulos rectos relativamente
2 primeira série,

Comprimiu~-se uma tira de adesivo transparen
te na superficie revestida através das linhas entalhadas, asse-~
gurando que todas as bolhas de ar foram excluidas. Utilizou-se
Scotch Tape Grau 610,
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Retirou-se depois a fita adesiva adesiva e
classificaram-se os resultados numericamente como adiante, de
acordo com a quantidade de revestimento removida com a fita ade—
siva.

Grau 1: nenhuma remogZio de revestimento

Grau 2: ligeira remogdio de revestimento (até 10% da area cober-
ta)

Grau 3: Remog#o moderada do revestimento (10% a 30% da area ta-
pada}

Grau 4: Remog#o importante do revestimento (30 a 60% da area co-
berta)

Grau 5: Remog#o quase completa do revestimento (60 a 100% da
area coberta),

Ensaio MEK Double Rub

No Rubbing Test, friccionou-se cada um dos
revestimentos na parte anterior e posterior com um tecido de 1&
embebido em metil-etil-cetona. Depois de varias fricgfes na par-
te anterior e posterior a superficie revestida tornou-se visivel
através do revestimento quando vista através de um microscépilo
optico com uma ampliag#c de 10 vezes. Registou-se o numero de
fricg8es da parte anterior e posterior necessarias para que isto
acontecesse.

Ensaio de ebulico em agua ou acido

Entalhou-se uma secgfio de Scm® de painel de
aluminio revestido, com uma seérie de linhas paralelas, da mesma
forma que no ensaioc Cross Hatch fez-se, depois a imersfio do pai-
nel 1 num liquido em ebuligBo que era uma solucBo aquosa a 5% de
dcido acetico para o ensaio de ebuligBio em acido ou alternativa-
mente agua destilagZo para o ensalo de ebulicsio em agua ¢ mante-
ve-se Imerso no liquido em ebulig#o durante 30 minutos.

Depois da remogdo lavou-se ¢ painel e secou
-se e depois ensalou~se utilizando fitas adesivas de grau 610 e
classificaram-se da mesma forma que no Ensaic Cross Hatch.
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Ensaio de Wedge Bend

Efectuou-se o ensaioc a 202 C.

Curvou-se uma tira de revestimento seco em
estufa, numa placa de aluminio de aproximadamente 1Ocmxdcm ao
longo do seu eixo longltudinal sobre um landril de 5ml numa for-
ma em U, com a superficie revestida voltada para fora.

Colocou-se depois esta tira moldada numa
placa da base do dispositivo colocando-a contra a extremidade
parada e deixou-se cair um martele nela a partir do tope dos tri
lhos de guia. Devido a concepgfio da placa de base obteve-se uma
estampagem em forma de cunha.

A tira moldada fol depcis imersa durante
dois minutos numa solug8Bo de sulfato de cobre e avaliou-se a pli
cula para a continuidade ao longo do comprimento da estampagem,
Mediu-se a percentagem do comprimento total que ndo apresentava
qualquer rotura. As medigBes foram tomadas a partir do ponto em
que cessou primeiro a fractura completa, ignorande pequenos fu-
ros ou fracturas isoladas ao longo da pega de ensailo.

Reptiu-se o ensaio em triplicado e tomou-se
o valor medio para as trés determinagles.

Abreviaturas para o quadre 5

Aspecto de pelfcula

A : Pelfcula uniforme, lisa, brilhante

B : Pelfcula nZo uniforme, lisa, brilhante

¢ : Pelicula brilhante com algumas inperfeicles
D : Pelicula brilhante com alguns 'cissing’

E : Pelicula texturada brilhante
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QUADRO 5 - Pesultados do Ensaio de Revestimento

Painel Esquema da Aspecto de MEK Rubs
{do Qua- Pelicula Pelicula
dro 4) (n)
1 25 A 10
4 12 A >100
5 13 A >100
6 22 A 19
7 20 C 20
8 80 c 100
9 20 D 40
10 60 C 100
11 15 B 100
13A 12 A >100
13B 12 A 35
13¢C 10 A 20
15 10 c Q0
22 30 A 50
23 12 A v100
24A 10 B 24
24B 10 A 6
24C 10 B 25
24D 12 A 6
27 30 A 20
28 25 c 11
29A 10 A 6
29B 11 ; A 5
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QUADPRO 6 - PResultados dos Ensaios do Revestimento
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Painel Ensalo Ensaio Fnsaio Ensaic
Cross Acid Water Wedge
Hatch Boil Boil Bend
Grau: Grau: Grau: (%)
1 1 2 1 90
4 1 8 5 95
8 1 1 1 95
6 2 2 2 90
7 1. - - -
8 5 - - -
9 4 - - -
10 5 - - -
11 1 - - -
13A 1 1 1 as
13B 1 1 1 96
13C 1 1 1 96
15 - - - a5
22 2 - - a0
23 1 1 1 95
24A 1 1 1 97
24B 1 1 1 100
24C 1 1 1 a3
24D 1 1 1 88
27 2 2 2 95
28 1 1 1 40
29A 1 1 1 98
298 1 1 1 97
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REIVINDICACOES

- 12 -

Processo para a preparac¢do de uma composi-
géo éurével, incorporando a composigsic uma fase polimerica em

dispersdo num diluente contfnuo n#o-aquoso, compreendendc a fage
polimerica um polimeroc cristalizével seleccionado de entre poli-
esteres, poliamidas e policarbonatos, em mistura Intima com um

solvente curével para ¢ polimero cristalizavel, um estabilizador
e, opcionalmente, um solvente auxiliar, caracterizado por

i} se formar uma solug#ic 1iquida homogénea do polimero crista-
lizével no solvente curével opcionalmente em conjunto com
qualquer solvente auxiliar,

11) formar-se uma emuls3o, emulsionando 2 solucZo num diluente
continuo n#o aquoso, na presenga de um estabilizador, a tem
peratura para a qual a solugsio € um liquido homogéneo, sen-
do o diluente escolhido de forma a ser imiscivel com a solu
g#o & temperatura para a qual a emulsfio e efectue, e, o op-
ciconalmente,

ii1) permitir-se o arrefecimento da emulsBio & temperatura ambien
te.

Processo de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado por se inclulr também o passo de adig#io de um agen
te de reticulagfio para o solvente curfvel & fase diluente apds o
passo de emulsBo 1i):

- 33 -

Processc de acordo com a reivindicagiio 2,
caracterizado por se adicionar o agente de reticulag#io para for-

mar uma dispersf@io noc diluente.
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Processo de acordo com qualquer das reivin-
dicagles anteriores, caracterizado por se incluir também os pas-|
sos seguintes:

iv) 1isolar-se as particulas sélidas da fase polimérica a partir
da composic¢@io produzida no passo 1ii), e

v) permitir-se a secagem das particulas isoladas de forma =a re
mover o diluente, pelc que s#o cbtidas particulas de pd po-
limerico as quais conté&m solvente curivel aprisionado.

Processo de acordo com a reivindicacg®io 1,
caracterizado por a dispersf@ic da fage polimérica compreender go-
t{fculas ou particulas com um di8metrc compreendido entre 0,1 e
500 p.

- 6% -
Processo de acordo com a reivindicac#io 5,
caracterizado por a proporgédo em peso entre o solvente curfvel e
o polimero cristalizivel na fase polimérica estar compreendida
entre 5:85 e 85:15,

- 7% -

Processo de acordo com qualquer das reivin-
dicagdes anteriores, caracterizado por a fase polimérica ser
constituida pelo menos por 5% em peso da composig#o.

- 8% -

Processo de acordo com as relvindicagles an
teriores, caracterizadeo por o polimero cristalizivel ser um poli
estern,

-~ 9% -
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Processo de acordo com qualquer das reivin-
dicagles anteriores, caracterizado por o solvente curével ser es
colhido de forma a que a separacfoc de fases do polimero cristali
zhvel a partir da solugZo ocorre na cura do solvente.

- 108 -

Processo de acordco com qualquer das reivin-
dicagdes anteriores, caracterizado por o solvente curdvel ser um
material que reage com um agente de reticulagfio e a fase do di-
luente também compreender um agente de reticulagéo para o solven
te curével.

- 118 .

Processo de acorde com a reivindicag#io 10,
caracterizado por o agente de reticulagf8io estar disperso na fase
diluente,

- 12% .

Processo de acordo com as reivindicagfes
anteriores, caracterizadc por o solvente curével ser uma resina
epdxi.

- 13% -

Processo de acordo com as reivindicagdes
anteriores, caracterizado por as particulas sblidas da fase po-
limérica estarem dispersas no diluente.

Processo para a preparac#o de um pd polimé-
rico caracterizado por incorporar particulas de polimero crista-
lizével o qual cont&m um solvente curével aprisionado, obtido de
acordo com o processo da reivindicag#o 4.
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- 158 -

Processo de acordo com a reivindicagsio 14,
caracterizado por as particulas possuirem um difimetro compreendi
do entre 1 e 50 . '

- 162 -

Processo para a preparagfo de uma composi-
¢80, caracterizado por se incorporar um pd polimérico quando pre
parado de acordo com as reivindicag8es 14 ou 15 redispersc num
veiculo liquido.

- 172 -

Processo de acordo com a reivindicagZo 16,
caracterizado por o veiculo liquido ser uma composigdio de reves-
timento.

- 18%

Processo para a formagfio de um revestimento)
na superficle de um substrato, caracterizado por:

i) se aplicar uma camada de uma composigdo quando preparada de
acorde com as relivindicagles de 1 a 14 ou 16 2 17 ou de um
pd polimérico quando preparado de acordo com as reivindica-
¢gles 14 ou 15 & superficie do substrato,

11) aquecer-se a camada aplicada a uma temperatura pelo menos
suficientemente elevada para proporcionar a cura do solven—
te.

A requerente reivindica a prioridade do pe-
dido de patente britfnico apresentado em 19 de Junho de 1990,
sob o N&, 90136749,7,

Lisboa, 18 de Junho de 1991




RESUHMGO

"PROCESSO PARA A PREPAPACEG DE UMA COMPOSTGAO CURAVEL COMPREEN
DENDO UM POLIMERO CRISTALIZAVEL SELECCIONADO DE ENTRE POLIES-
TERES, POLTAMIDAS E POLTCARBONATOSY

A inveng3o refere~se a um processoc para a
preparagédo de uma composicfio curfvel, incorporandoc a composig#o
uma fase polimerica em dispers3ic num diluente continuo n3o-aquo
so, compreendendc a fase polimerica um polimero cristalizivel
seleccionado entre poliesteres, poliamidas e policarbonatos, em
mistura intima com um solvente curével para o polimero cristali
zével, um estabilizador e, opcionalmente, um solvente auxiliar,
que compreende
1) formar-se uma solugdo liquida homogénea do polimero crista

lizavel no solvente curdvel opcionalmente em conjunto com
qualquer solvente auxiliar,

ii) formar-se uma emulsdo, emulsicnando a solugZo num diluente
continuo ndc aquoso, na presenca de um estabilizador, &
temperatura para a qual a solugfc &€ um liquido homogéneo,
sendo ¢ diluente escolhido de forma a ser imiscivel com a
solugdo & temperatura para a qual a emulsZo e efectue, e,
opcionalmente,

111) permitir-se o arrefecimento da emulsZo 2 temperatura am-
biente,
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