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(57) Resumo: COLAGEM PARA FIBRAS DE VIDRO DE ALTO
DESEMPENHO E MATERIAIS DE COMPOSITO QUE AS
INCORPORAM. Composicdo de colagem contendo um formador de
filme de époxi, um formador de filme de uretano, um revestimento de
silano que inclui um agente de ligagdo de aminosilano e um agente de
ligagdo de epaxi silano, um lubrificante catidnico, um lubrificante nao-
idnico, um agente anti-estatico, e no minimo um &cido é fornecido. A
emulsdo de resina epdxi inclui uma resina epodxi liquida de baixo peso
molecular e um ou mais surfactantes. A resina epéxi preferivelmente
apresenta um peso equivalente de epdxi de 185 - 192. A composigio
de colagem pode opcionalmente conter um metacrildéxi silano. A
composicédo de colagem pode ser utilizada para colar fibras de vidro
utilizadas em aplicagdes de enrolamento de filamentos para formar
artigos de compésitos reforcados com propriedades mecéanicas e de
tensdo Umida melhoradas, resisténcia a quebra melhorada, e
caracteristicas melhoradas de processamento.
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“COLAGEM PARA FIBRAS DE VIDRO DE ALTO DESEMPENHO E MATERIAIS
DE COMPOSITO QUE AS INCORPORAM”

CAMPO TECNICO E INDUSTRIAL

APLICABILIDADE DA INVENCAO

A presente invengao esta relacionada geralmente a composigées de colagem para

fibras de vidro, e mais particularmente, a composi¢gdes que contém uma emulsdo de epoxi e
uretano para colagem. As fibras coladas sdo especialmente Ulteis em fibras que serdo sub-
metidas a subseqliente etapa de processamento, tais como tecelagem ou entrelagamento.
As fibras coladas sao especialmente adequadas para uso em materiais de compésitos de
peso reduzido. Artigos de compésitos incluindo Iaminas e naceles de turbinas de enrolamen-
to, interior de aeronaves e partes externas, veiculos e blindagem de infraestrutura , cabo de
transmisséo, partes de automoveis, tanques de alta presséo, tais como tanques CNG/LNG,
estruturas de plataforma de petréleo com tubos de alta presséo, artigos de ceramica para
dispositivos eletronicos, e substratos resistentes ao calor, e substratos de filtragdo formados
de fibras coladas com a composigdo de colagem sao também fornecidos.
ANTECEDENTES DA INVENCAO

Fibras de vidro s&o Uteis em uma variedade de tecnologias. Por exemplo, fibras de

vidro sdo comumente utilizadas como reforgo em matrizes de polimero para formar plasticos
reforgados com fibras de vidro ou compésitos porque oferecem estabilidade dimensional a
medida que n&o encolhem ou esticam em resposta a mudangas nas condigdes atmosféri-
cas. Além disso, fibras de vidro apresentam alta resisténcia a tragéo, ao calor, 4 umidade, e
baixa condutividade térmica.

Geralmente, fibras de vidro sdo formadas tornando mais delgadas correntes de ma-
terial de vidro derretido através de uma bucha ou orificio. O vidro fundido pode se tornar
mais delgado através de uma bobinadora que coleta os filamentos unidos em um recipiente
ou atraveés de rolos que puxam as fibras antes que sejam coletadas e cortadas. Uma com-
posicdo de colagem liquida é geralmente aplicada as fibras depois de terem sido retiradas
da bucha. Uma vez que as fibras s&o tratadas com a composi¢do de colagem, podem ser
secas em um recipiente ou cortadas na forma de fitas. Com a secagem, as fibras evaporam
o meio liquido e depositam a cola como um residuo revestindo levemente a superficie da
fibra de vidro.

Composigdes de colagem convencionais geralmente contém um ou mais compo-
nentes resinosos ou poliméricos formadores de filme, agentes de ligagdo de resina-vidro, e
um ou mais lubrificantes dissolvidos ou dispersos em um meio liquido. O componente for-
mador de filme da composi¢éo de colagem é desejavelmente selecionado para ser compati-
vel com a resina matriz ou resinas onde as fibras de vidro sdo impregnadas. Resinas epoxi e

poliuretanos foram utilizados como componentes formadores de filme em composicdes de
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colagem. Resinas epoxi sdo geralmente utilizadas onde as fibras s&o utilizadas para artigos
de reforgo. Formadores de filme de epdxi sdo utilizados nas composigées de colagem de
uma ampla variedade de sistemas de reforco para numerosos sistemas de resina impreg-
nando continuas laminas de fibras de fibras de vidro multifilamentosas com uma composigéo
de resina curavel.

Recentemente, Owens Corning (de Toledo, Ohio, USA) desenvolveu vidros com al-
to desempenho (HP) que podem ser transformados em fibras de vidro, sem muito custo,
utilizando fundigdo direta, de baixo custo, em fornos com colunas refratarias devido a relati-
vamente baixa temperatura de formagéo das fibras. Essas fibras HP (de alto desempenho)
s&o descritas no Pedido de Patente U.S. No. 11/267.702, com o titulo “Composition for High
Performance Glass”, depositado em 5 de novembro de 2005, cujo conteudo completo esta
expressamente incorporado na presente invengdo como referéncia. Uma vez obtida na for-
ma de fibras, a composi¢do vitrea apresenta as caracteristicas de resisténcia das fibras S-
glass de alto custo. A composigao da presente invengao apresenta 60,5-70,5 % em peso de
SiO,, 10,0-24,5% em peso de Al,Os, 6,0 a 20,0 % em peso de RO, onde RO ¢ igual a soma
de MgO, CaO, SrO e BaO, e 0,0 3,0% em peso de 6xidos de metais alcalinos. Em uma mo-
dalidade de preferéncia, a composic¢ao vitrea & substancialmente 61-68% em peso de SiO,,
15-19% em peso de Al,O;, 15-20% em peso de RO, 0 a 3% em peso de ZrO,, e 0 a 3% em
peso de 6xidos de metais alcalinos.

Desta forma, devido ao papel duplo das composicdes de colagem na melhora da
processabilidade das fibras enquanto melhora as propriedades fisicas do composto resultan-
te e a grande variedade de materiais poliméricos que podem ser reforgados com fibras de
vidro, existe uma necessidade continua na area de composigdes de colagem especificamen-
te elaboradas para oferecer propriedades fisicas e caracteristicas de processamento melho-
radas para reforgar os artigos dos compositos.

RESUMO DA INVENCAO

E um objeto da presente invengédo fornecer uma composicdo de colagem para fi-
bras de vidro que inclui uma emulsdo de resina epoéxi, um uretano, um revestimento de sila-
no que inclui no minimo um agente de ligagdo de aminosilano, e no minimo um agente de
ligagédo de epdxi silano, um lubrificante ndo idnico, um lubrificante catidnico, um agente anti-
estatico, um acido orgénico, e um composto contendo boro. A emulséo de resina epoxi con-
tém uma resina epdxi e no minimo um surfactante. E de preferéncia que a resina epoxi a-
presente um peso equivalente de epdxi de 180-210, e com maior preferéncia de 180-195.
Embora a composi¢do de colagem possa ser aplicada a qualquer fibra de vidro, o desempe-
nho da colagem é otimizado quando fibras de vidro contendo pouco ou quase nenhum boro
sao utilizadas.

Exemplos de acidos organicos adequados que podem ser utilizados na composigédo
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de colagem incluem &acido acético, formico, succinico, e/ou citrico. O acido acético é o acido
organico de maior preferéncia para ser utilizado na composicgéo de colagem. O acido bdrico
€ o composto de maior preferéncia que contém boro. A composigdo de colagem reduz os
obstaculos e o nivel de particulas finas que ocorre nas fibras de vidro. Além disso, a redugéo
nos obstaculos diminui a quantidade de cola que é depositada nos pontos de contato das
fibras de vidro durante o processamento. A composigdo de colagem é vantajosamente em-
pregada para revestir fibras utilizadas em aplicagdes de enrolamento de filamentos.

E outro objeto da presente invengao fornecer um artigo de compésito que é forma-
do de uma pluralidade de fibras de vidro coladas com uma composi¢do de colagem que in-
clui uma emulsdo de resina epdxi, um uretano, um revestimento de silano que inclui no mi-
nimo um agente de ligagdo de aminosilano, e no minimo um agente de ligagdo de epdxi si-
lano, um lubrificante n&o i6nico, um lubrificante catidnico, um agente anti-estatico, um acido
organico, e um composto contendo boro. O produto do compésito reforgado produzido de
fibras coladas com uma composi¢do de colagem demonstra propriedades fisicas melhora-
das, tais como propriedades mecanicas Umidas melhoradas, resisténcia melhorada, e carac-
teristicas de processamento superiores, tais como impregnagdo mais rapida de uma fita de
vidro através de uma resina ep6xi, um nivel baixo de filamentos quebrados, e propriedades
mecanicas melhoradas do compésito.

E uma vantagem da composigdo de colagem que as emulsdes de resina epoxi de
baixo peso molecular presentes na composi¢éo de colagem estejam na forma liquida que
reduza ou elimine a necessidade de um solvente organico. A redugéo dos solventes organi-
cos na colagem, por sua vez, reduz a quantidade de compostos organicos volateis (VOC’s)
que sao emitidos, desta forma, criando um local de trabalho mais seguro e menos agressivo
ao meio ambiente.

E uma vantagem da composigdo de colagem que o uretano oferega propriedades
melhoradas de fibras quando submetidas a uma etapa de entrelagamento ou tecelagem an-
tes de inclui-las em matrizes de poliéster organico, viniléster, epéxi, policarbonato, fendlico,
uretano, cianato de éster, biamaleimida, poliimida, poliamida, copoliéster, poliolefina, ABS e
sistemas de resina matrizes similares. A composigdo de colagem é aplicada as fibras para
melhorar a compatibilidade das fibras com a resina matriz que precisa ser reforcada. Além
de melhorar a processabilidade da fibra e do agente de ligagdo do polimero-fibra, a compo-
sicdo de colagem também melhora as propriedades fisicas do artigo do compésito formado
a partir da fibra reforcada. E também uma vantagem da presente invengdo que as emulsdes
formadoras de filme sejam substancialmente incolores e se dispersem facilmente na agua.

E também uma vantagem que a pequena quantidade de boro presente na composi-
¢éo de colagem reduz a quantidade de boro presente no ar e ajuda a tornar a produgéo da

composi¢do menos prejudicial ao meio ambiente.
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E também uma vantagem da presente invencdo que a composi¢gdo aumenta a inte-
gridade da colagem da fibra para fornecer propriedades fisicas melhoradas em uma etapa
mecanica subseqlente, tal como tecelagem ou entrelagamento.

E também uma vantagem da presente invengdo que a composigdo de colagem re-
duz o atrito gerado entre os pontos de contato e as fibras de vidro coladas no processo de
producéo e, consequentemente, reduz o nivel de particulas finas nas fibras de vidro.

Outros objetos, aspectos e vantagens da invengéo serdo descritos mais detalha-
damente abaixo. _

BREVE DESCRICAQO DOS DESENHOS

A fig. 1 € um grafico de barras apresentando teste para variancias iguais para resis-

téncia flexural.

A fig. 2 é um grafico de barras demonstrando resisténcia flexural na forma de bas-
tdes em Mpa de bastdes refor¢ados produzidos de epoxi MGS.

A fig. 3 € um gréafico demonstrando a resisténcia a curvatura média comparada ao
conteudo de vidro para HP e bastées de epdxi reforgados Advantex.

DESCRICAO DETALHADA E MODALIDADES DE PREFERENCIA DA INVENCAO

A menos que definido ao contrario, todos os termos técnicos e cientificos utilizados

na presente invengdo apresentam o mesmo significado conforme comumente compreendido
pelos versados na técnica a quem a invengao pertence. Embora quaisquer métodos e mate-
riais similares ou equivalentes ao utilizados na presente invengdo possam ser utilizados na
pratica ou teste da presente invengdo, os métodos e materiais de preferéncia sdo descritos
na invengdo. Deve ser observado que os termos “composi¢do de colagem”, “cola” e “cola-
gem” sdo utilizados intercambialmente na presente invengao.

A presente invengao esta relacionada a composigoes de colagem melhoradas para
fibras que podem ser vantajosamente utilizadas com fibras de alto desempenho em l1dminas
e naceles de turbinas de enrolamento, interior e partes externas de aeronaves, veiculos e
blindagem de infraestrutura, cabos de transmissdo, partes automotivas, tanques de alta
presséo, tais como tanques CNG/LNG, estruturas de plataforma de petréleo com tubulagdo
de alta presséo, artigos de ceramica para dispositivos eletronicos e substratos de filtragéo e
resistentes ao calor. A composi¢do de colagem inclui um formador de filme de epdxi, um
uretano, um revestimento de silano que inclui um agente de ligacdo de aminosilano e um
agente de ligacdo de epdxi silano, um lubrificante catiénico, um lubrificante n&o-iénico, um
agente anti-estatico, € no minimo um &cido. Além disso, a composigdo de colagem pode
também conter um formador de filme de poliuretano ou epdxi poliuretano.

O componente do polimero formador de filme da composigdo de colagem inclui
emulsdes de resina epdxi que contém uma resina epdxi de baixo peso molecular, € no mi-

nimo um surfactante. O formador de filme protege o filme de dano durante o processamento
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e proporciona compatibilidade das fibras com a resina matriz. E de preferéncia que a resina
epoxi apresente um peso molecular de 360-420 e um peso equivalente de epoxi de 180-210,
com maior preferéncia, um peso molecular de 360-390, e um peso equivalente de epoxi de
180-195, e ainda com maior preferéncia, um peso molecular de 370-384, e um peso equiva-
lente de epoxi de 185-192. O termo “peso equivalente de epéxi”, conforme utilizado na pre-
sente invengao, é definido pelo peso molecular da resina epdxi dividido pelo numero de
grupos epoxi presentes no composto. Resinas epdxi Uteis contém no minimo um grupo epo-
xi ou oxirano na molécula, tal como éteres de poliglicidila de alcodis poliidricos ou tidis. E-
xemplos de resinas formadores de filme epdxi adequadas incluem EPON 828 (disponiveis
da Hexion Specialties Chemicals Incorporated), DER 331 (disponivel da The Dow Com-
pany), Araldite 6010 (disponivel da Huntsman), e EPOTUF 37-140 (disponivel da Reichhold
Chemical Co).

As emulsdes de resina epoxi de baixo peso molecular estdo em uma forma liquida
que reduz, e em alguns casos, elimina a necessidade de um solvente, tal como alcoo! diace-
ténico. Essa redugéo dos solventes orgéanicos por sua vez, reduz a quantidade de VOC's
(compostos organicos volateis) que sdo emitidos para o meio de trabalho. Além disso, emul-
sOes formadoras de filme epdxi de baixo peso molecular, de acordo com a presente inven-
¢do, sdo substancialmente incolores. Conforme utilizado na presente invengdo, o termo
“substancialmente incolor” significa que existe cor minima ou nenhuma coloragdo nas emul-
sbes epodxi. Outra vantagem das emulsdes de epoxi da invengdo € que elas se dispersam
facilmente na agua. As resinas de epodxi da invengdo também oferecem melhor umedeci-
mento da resina, uma maior reatividade da resina epéxi, uma melhor qualidade de revesti-
mento, melhor dispersdo da emulsao, e diminuigdo da rigidez das tiras.

Exemplos de surfactantes adequados para uso nas emulsdes de resina epoéxi inclu-
em, mas néo estdo limitados a, TRITON X-100, um octilfenoxipolietoxietanol (disponivel da
Union Carbide Corp.), PLURONIC P103, um copolimero de bloco de éxido de propile-
no/éxido de etileno (disponivel da BASF), PLURONIC F77, um copolimero de bloco de 6xido
de propileno/oxido de etileno (disponivel da BASF), PLURONIC 10R5, um copolimero de
bloco de 6xido de propileno/6xido de etileno (disponivel da BASF), um copolimero de bloco
de 6xido de etileno e 6xido de propileno, tal como PLURONIC L101 (disponivel da BASF),
um copolimero de bloco de polixipropileno-polioxietileno, tal como PLURONIC P105 (dispo-
nivel da BASF), e um copolimero de 6xido de propileno/6xido de etileno (disponivel da
BASF). Preferivelmente, a emulséo de resina epoxi contém dois ou mais surfactantes. Em
uma modalidade de preferéncia, uma combinagao de (I) um copolimero de bloco de 6xido
de etileno e Oxido de propileno e (2) um copolimero de bloco de polioxietileno-
polioxipropileno (tal como PLURONIC L101 e PLURONIC P105) é utilizado na emulsdo de

resina epoxi. O surfactante ou surfactantes pode estar presente na emulséo de resina epoxi



em uma quantidade de 10-25%, e com maior preferéncia em uma quantidade de 18%.

A emuls@o de resina epoxi esta presente na composi¢édo de colagem em uma quan-
tidade de cerca de 60 a cerca de 90% em peso de sdlidos e preferivelmente, de cerca de
70-80% em peso de solidos.

Uma comparagéao do percentual teérico de soélidos presentes na fibra baseada na
captura uniforme em ligantes convencionais e em ligantes da invengao € descrita na tabela
1.

TABELA 1
EX1 |EX2 [EX3 J[EX4 EX.5 EX.6 [EX.7
MATERIAL [107B [111A [158B [SE SE SE 2350|SE 2350[193 [973
1200 2350 mod2 mod3
PE-412 55,8%
25-2828 32,9%
EE732 9,8%
AD-501 75,51%
AD-502 65,96% | 68,17% | 65,88%
Epirez 3511 76.2% |71,1% 64,1%
W60
Hydrosize 5,0% 5.2%
U6-01
A-174 7.23% |4,37% 6,30% A 6,3%
A-1100 1,0% 0,63% |0,63% 0,46% 1,2%
A-187 4,56% [8,28% |4,56% [13,8% |13,8% 14,0%
26026 58,4%
A-1387 41,6%
Acido citrico | 3,45% 0,57%
EMERY 0,75% [1,69% |[1,54% [0,70% [0,05% |0,12% 0,2% 10,3%
6760
PEG 400 9,75% [21,67%[19,77%[21,01%
MO
PEG 200 81% [8,0% 8,2%
ML
PVP-K90 2,30%
Mono PE 1,76% [1,67% |0,44%
Emerstat 1,10% |06% [|0,7% 0,6%
6660"
Acido bérico 06% [0,6% 0,6%
TOTAL 100% [100% [100% [100% [100% [100% 100% 100% | 100%




Tabela 2 (dados do teste fisico)

13722 SE1200 |R25H SE1200 | SE2350 | 13740 |(377M | SE2350
M2 M3
Tipo de Advantex |Advantex |Advantex | Vidro Vidro Vidro |Vidro | Vidro
vidro HP HP HP HP HP
TEX (%) |1244 1212 1143 1202 1200 1164 1162 |1200
(gr/km)
H,O 0,0092 0,0091 0,0083 0,0067 |0,0075 |0,0073 |0,0121 |0,0075
LOI (%) |0,4759 0,5234 0,3805 0,6397 |0,6072 |0,4721 {0,6538 | 0,4700
Tabela 3 (Dados Flexion — Epoxi)
13722 SE1200 |R25H SE1200 | SE2350 | 13740 | 377M | SE2350
M2 M3
Tipo de Advantex | Advantex | Advantex | Vidro Vidro Vidro |Vidro | Vidro
vidro HP HP HP HP HP
Contetudo | (%) 70,02 65,61 63,52 66,16 |67,4 64,69 |64,91 (66,74
do vidro
Resisténcia | (Mpa) | 1234 1206 1130 1334 1362 1271 | 1251 | 1246
Resisténcia | (Mpa) | 1110 1192 1163 1303 1297 1279 | 1253 [1203
65%
Médulo (Mpa) | 34187 33691 29191 36636 |36928 |34905 (33950 | 36502
Modulo (Mpa) | 30755 33280 30005 35786 |35155 |35122 (34012 |35232
65%
Tabela 4 (Dados Flexion — Poliéster)
13722 | SE1200 | R25H |SE1200 | SE2350 | 13740 | 377M | SE2350
M2 _ M3
Tipo de Advantex | Advantex | Advantex | Vidro |Vidro HP| Vidro | Vidro Vidro
vidro HP HP | HP HP
Contetdo | (%) 67,15 66,85 63,37 66,65 65,65 | 64,49 | 64,47 | 66,91
do vidro
Resisténcia | (Mpa)| 1432 1526 1461 1578 1435 1487 | 1419 1574
Resisténcia | (Mpa)| 1371 1470 1509 1526 1416 1503 | 1434 1514
65%
Médulo | (Mpa)| 36829 34441 29759 | 34112 | 32280 | 31616 | 28773 | 34611
Médulo | (Mpa)| 35245 33166 30729 | 32986 | 31861 | 31939 | 29078 | 33289
65%
Tabela 5 (Dados de feixe reduzido — Epéxi)
13722 SE1200 |R25H SE1200 | SE2350 (13740 |[377M | SE2350
M2 M3
Tipo de Advantex | Advantex | Advantex | Vidro Vidro Vidro |Vidro | Vidro
vidro HP HP HP HP HP
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Contetudo | (%) 61,37 61,59 59,52 64,34 162,71 60,17 62,33 |63,75

do vidro

Resisténcia | (Mpa) |52,9 46,90 43,0 52,9 53,9 50,5 54,0 51,6
Resisténcia | (Mpa) | 50,1 50,1 47,7 53,6 56,4 55,40 (56,9 52,9
65%

Tabela 6 (Dados de feixe reduzido — Poliéster)

Conteudo do vidro (%) 65,59 |63,24 (56,41 |59,37 (58,06 |66,71 |63,63 |60,12

Resisténcia (Mpa) |43,2 52,8 46,5 |531 45,1 47,5 50,3 50,4

Resisténcia 65% (Mpa) |42,7 54,6 54,5 59,1 51,3 45,9 51,7 55,4

Tabela 7 (Dados de compressao — Epdxi)

13722 SE1200 |R25H SE1200 | SE2350 | 13740 [377M |SE2350

M2 M3
Tipo de Advantex | Advantex | Advantex | Vidro Vidro Vidro |Vidro | Vidro
vidro HP HP HP HP HP

Conteudo | (%) 67,42 64,63 69,76 65,75 66,00 65,20 | 64,75 |66,68
do vidro

Resisténcia | (Mpa) | 537,37 565,34 704,03 566 525,31 |539,39 | 665,67 | 637,21

Resisténcia | (Mpa) | 511,3 569,5 637,0 557,5 514,8 537,3 [669,0 {615,8
65%

Tabela 8 (Dados de compresséao — Poliéster)

13722 SE1200 |R25H SE1200 | SE2350 | 13740 |377M | SE2350

M2 M3
Tipo de Advantex | Advantex | Advantex | Vidro Vidro Vidro [Vidro |Vidro
vidro HP HP HP HP HP

Conteudo | (%) 65,45 64,76 63,86 66,42 66,19 67,30 |64,98 |67,09
do vidro

Resisténcia | (Mpa) | 740,28 |792,3 683,47 7919 |[536,81 |712,53 |760,44 [778,72

Resisténcia | (Mpa) | 733,6 796,1 699,1 769,4 524,0 679,7 |760,7 |746,2
65%

Os vidros HP (com alto desempenho) séo produzidos de uma faixa de composicées
de vidro, conforme demonstrado nos exemplos listados nas tabelas 9A-9C, que foram fundi-
dos em cadinhos de platino ou em um fundidor com coluna de platino continuo com o objeti-
vo de determinar as propriedades mecénicas e fisicas do vidro e as fibras produzidas. As
fibras utilizadas para produzir os dados da tabela 1-8 estdo apresentadas no exemplo 14. As
unidades de medig¢éo para as propriedades fisicas sdo: Viscosidade (°C), temperatura liqui-
da (°C) e AT (°C). Em alguns exemplos, os vidros foram fibrilizados e a resisténcia (Pa), a
densidade (g/cc), o modulo (GPa), o ponto de amaciamento (°C) e o coeficiente de expan-
sao térmica (CTE) (in/in/(°F)) foram medidos.

A temperatura da viscosidade da fibrilizagdo nessa invengdo foi medida utilizando
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um viscosimetro de haste rotatéria. A viscosidade de fibrilizagdo é definida como 100,00
Pas. O liquido nesta invengéo foi medido colocando um recipiente de platino revestido com
vidro em um forno com gradiente térmico por 16 horas. A maior temperatura onde os cristais
estavam presentes foi considerada a temperatura liquida. O médulo foi medido utilizando a
técnica s6nica em uma unica fibra de vidro. A resisténcia a tragéo foi medida em uma fibra
unica Pristine. O CTE foi medido com um dilatémetro sobre a faixa de temperatura de 25 a
600°C. A temperatura do ponto de amolecimento foi medida utilizando o método de alonga-
mento da fibra ASTM C338.

Tabela 9A
VIDRO EX. 1 EX.2 EX.3 EX. 4 EX.5 EX. 6
SiO, 62,63 62,42 61,75 63,01 63,07 63,16
CaO 8,49 8,64 8,57 4,84 4,85 4,8
AlL,O; 18,50 18,54 18,82 19,99 20,03 19,76
MgO 9,47 9,64 9,65 11,26 11,28 11,33
Na,O 0,70 0,69 0,70 0,70
TiO, 0,00 0,01 0,01 0,00 0,01 0,02
Fe,O, 0,20 0,05 0,045 0,20 0,05 0,037
Viscosidade medida|13821,66 |na na 1378,88 |na na
(°C)
Liquido medido (°C) [1238,33 [1230,55 [na 1279,44 |na na
AT medida (°C) 110 na na 81,66 na na
Resisténcia medida|4633,27 |na na 4791,85 |na na
(Pa)
Densidade  medida | 2,556 na na 2,30 na na
(g/cc)
Médulo medido | 85,31 86,68 na 86,68 87,37 na
(Gpa)
Ponto de amoleci-|na na na 962,77 na na
mento (°C)
CTE in/in(°F) na na na 2,28 x 107\ na na

6

Tabela 9B
VIDRO EX. 7 EX.8 EX.9 EX. 10 EX. 11 EX. 12
SiO, 62,37 163,89 63,14 61,39 61,39 65,00
CaO 11,56 11,21 11,96 11,96 8,71 13,00
Al,O, 17,25 16,39 16,39 18,14 18,89 15,00
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MgO 7,98 6,62 6,62 6,62 9,62 5,00
Na,O 0,70 0,75 0,75 0,75 0,25 1,00
TiO, 0,00 0,75 0,75 0,75 0,75 1,00
Fe,0; 0,20 0,39 0,39 0,39 0,39
Viscosidade |1347,77 1367,22 1335 1332,77 1334,44 1376,11
medida (°C)
Liquido me-|1260,55 1242,22 1256,66 1289,44 1238,33 1218,88
dido (°C)
AT medida| 69,44 107,22 60,55 25,55 78,33 139,44
(°C)
Resisténcia |4357,48 4385,06 4288,53 4240,27 4702,22 4219,59
medida (Pa)
Densidade |[2573 2553 2567 2,567 2,564 na
medida
(g/cc)
Médulo me- | 83,93 83,93 83,93 83,93 86,68 na
dido (Gpa)
Ponto de | 942,77 na na na na na
amolecimen-
to (°C)
CTE 2,77 x 10° |na na na na na
in/in(°F)

Tabela 9C
VIDRO EX. 13 |EX.14 EX. 16 |EX.16 |EX.17 |EX.18
SiO, 63,89 62,16 64,00 63,89 65,00 65,00
CaOo 6,96 8,03 4,00 8,96 14,00 12,50
Al,O4 18,64 19,12 20,00 18,89 15,00 15,00
MgO 9,62 9,69 11,00 6,62 5,00 5,00
Na,O 0,25 1,00 1,00 0,75 0,00 1,00
TiO, 0,25 0,00 0,00 0,75 1,00 1,00
Fe, 0, 0,39 0,00 0,00 0,14 0,00 0,50
Viscosidade medi-|1378,33 |1376,66 |[1397,77 |1407,22 |1360,55 |1383,88
da (°C)
Liquido medido (°C)| 1280,55 |1271,11 [1316,11 |1253,33 |1317,22 |1219,44
AT medida (°C) 80 87,77 na 136,11 |25,55 146,66
Resisténcia medida|4791,85 [4509,17 |na na 4164,43 |na
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(Pa)

Densidade medida| 2,480 na na na 2,546 na
(g/ce)

Médulo medido | 84,62 na na na 81,87 na
(Gpa)

Ponto de amoleci-|na na na na na na
mento (°C)

CTE in/in(°F) na na na na na na

Conforme compreendido na area, os exemplos das composicdes da invengao des-
critos acima nem sempre totalizam 100% dos componentes listados devido a convengdes
estatisticas (tais como, arredondamento e média) e pelo fato de que algumas composigdes
podem incluir impurezas que ndo estao listadas. Obviamente, as quantidades reais de todos
os componentes, incluindo quaisquer impurezas, em uma composi¢do sempre totalizam
100%. Além disso, deve ser compreendido que onde pequenas quantidades de componen-
tes sdo especificadas nas composigdes, por exemplo, quantidades na ordem de cerca de
0,05% em peso ou menos, os componentes podem estar presentes na forma de tragos de
impurezas presentes nas materiais brutos, além dos intencionalmente adicionados.

Além disso, os componentes podem ser adicionados a composigéo lote, por exem-
plo, para facilitar o processamento, sendo eliminados posteriormente, dessa forma produ-
zindo uma composigdo vitrea que é essencialmente livre de tais componentes. Logo, por
exemplo, pequenas quantidades dos componentes, tais como flior e sulfato podem estar
presentes como trago de impurezas nos materiais brutos, fornecendo componentes de sili-
ca, calcio, alumina e magnésio na pratica comercial da invengéo, ou podem ser auxiliares do
processamento que séo essencialménte removidos durante a fabricagao.

O revestimento de silano utilizado na composi¢éo de colagem inclui no minimo um
agente de ligagdo de aminosilano e no minimo um agente de ligagdo de epoxi silano. Os
agentes de ligagao utilizados no revestimento da composi¢édo de colagem podem apresentar
grupos hidrolisaveis que podem reagir com a superficie vitrea para remover grupos hidroxila
indesejaveis e um ou mais grupos que podem reagir com o polimero formador de filme para
ligar quimicamente o polimero com a superficie vitrea. Particularmente, os agentes de liga-
¢ao incluem, preferivelmente, 1-3 grupos funcionais hidrolisaveis que podem interagir com a
superficie das fibras de vidro, e um ou mais grupos organicos que sdo compativeis com a
matriz polimérica.

Agentes de ligagdo adequados para uso no revestimento de silano apresentam uma
ligagdo prontamente hidrolisavel com um atomo de silicio do silano, ou seus produtos de
hidrélise. Os agentes de ligagdo do silano que podem ser utilizados na presente composicéo

de colagem podem ser caracterizados pelos grupos funcionais amino, epdxi, azida, vinila,
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metacriloxi, ureido, e isocianato. Alem disso, os agentes de ligagdo podem incluir um grupo
acrilila ou metacrilila ligado através de ligagdes ndo hidrolisaveis a um atomo de silicio do
silano.

Agentes de ligagdo para uso no revestimento de silano incluem monosilanos con-
tendo a estrutura Si(OR),, onde R é um grupo orgéanico, tal como um grupo alquila. Grupos
alquila menores, tais como metila, etila e isopropila sé@o os de preferéncia. Agentes de liga-
¢ao do silano atuam para melhorar a adesdo do agente de formagao do filme as fibras de
vidro e para reduzir o nivel de turvagéo, ou filamentos de fibra quebrados, durante o proces-
samento subsequiente. Exemplos de agentes de ligagdo de aminosilano adequados para
uso no revestimento de silano incluem, mas nao estdo limitados a aminopropiltrietoxisilano
(A-1100 da GE Silicones), N—pB- aminoetil - y - aminopropiltrimetoxisilano (A-1120 da GE
Silicones), N— fenil - y - aminopropiltrimetoxisilano (Y-9669 da GE Silicones), e bis - y -
trimetoxisililpropilamina (A-1170 da GE Silicones). Preferivelmente, o agente de ligagédo do
aminosilano € o aminopropiltrietoxisilano (A-1100 da GE Silicones). O agente de ligagéo do
amino silano pode estar presente na composi¢do de colagem em uma quantidade de 0,4 —
0,8% em peso de solidos, preferivelmente em uma quantidade de 0,4 — 0,6% em peso de
sélidos. Embora ndo desejando estar ligado a qualquer teoria, acredita-se que a presenga
de uma quantidade minima do agente de ligagdo de aminosilano na composigdo de colagem
da inveng&o melhora as propriedades mecénicas do produto final. A adigdo de grande quan-
tidade do agente de ligacdo do aminosilano a composi¢do de colagem pode deteriorar as
propriedades mecanicas.

Exemplos n&o limitantes dos agentes de ligagdo do epdxi silano adequados incluem
um glicidoxi polimetilenotrialcoxisilano, tal como 3-glicidoxi — 1 — propil-trimetoxisilano, um
acriléxi ou metacrililoxipolimetilenotrialcoxisilano, tal como 3-metacrililoxi — 1 - propiltrimeto-
xisilano, y-glicidoxipropiltrimetoxisilano (A-187, disponivel da GE Silicones), y - metacriloxi-
propiltrimetoxisilano (A-174, disponivel da GE Silicones), a -cloropropiltrimetoxisilano (KBM-
703, disponivel da Shin-Etsu Chemical Co., Ltd.), a - glicidoxipropilmetildietoxisilano (A-
2287, disponivel da GE Silicones), e vinil-tris- (2-metoxietoxi)silano (A-172, disponivel da GE
Silicones). Em no minimo uma modalidade de preferéncia, o agente de ligagdo do epéxi si-
lano € o y - glicidoxipropiltrimetoxisilano (A-187) descrito acima. O uso de metacriloxisilanos,
tais como A-174 melhora a compatibilidade das fibras coladas com éster vinila e resinas de
poliéster. O agente de ligacdo do epdxi silano pode estar presente na composi¢do de cola-
gem em uma quantidade de 10-20% em peso de solidos, preferivelmente, de 10-16% em
peso de sélidos, e ainda com maior preferéncia de 10-14% em peso de solidos.

Adicionalmente, a composi¢do de colagem contém no minimo um lubrificante ndo
idnico. O lubrificante catiénico na composigao de colagem atua como um “lubrificante Umido”

e oferece protegdo adicional as fibras durante o processo de enrolamento do filamento. A-
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lém disso, o lubrificante ndo i6nico ajuda a reduzir a ocorréncia de turvagdo. Exemplos es-
pecialmente adequados de lubrificantes n&o idnicos incluem Monolaurato PEG 200 (um és- '
ter de acido graxo de polietileno glicol, disponivel comercialmente da Cognis) e Monooleato
PEG 600 (Cognis). Outros exemplos n&o limitantes incluem um acido graxo de polialquileno
glicol, tal como Monoestearato PEG 600 (um monoestearato de polietileno glicol disponivel
da Cogpnis), Monoestearato PEG 400 (Cognis), Monooleato PEG 400 (Cognis) e Monolaura-
to PEG 600 (Cognis). Em uma modalidade de maior preferéncia, o lubrificante ndo idnico é
Monolaurato PEG 200. O lubrificante ndo i6nico pode estar presente na composigdo de co-
lagem em uma quantidade de aproximadamente 6-10% em peso de sélidos, preferivelmente
de 7-9% em peso de sdlidos.

Em adig&o ao lubrificante ndo ibnico, a composi¢do de colagem também contém no
minimo um lubrificante n&o idnico € no minimo um agente anti-estatico. O lubrificante catid-
nico auxilia na redug&o da abrasao entre os filamentos Exemplos adequados de lubrificantes
catidnicos incluem, mas ndo estéo limitados a, um sal de polietileneimina poliamida, dispo-
nivel comercialmente da Cognis, com o nome comercial EMERY 6760L, uma etanolamida
estearica, tal como Lubesize K-12 (AOC), CIRRASOL 185AE (Unichemie), e CIRRASOL
185AN (Unichemie). A quantidade do lubrificante catiénico presente na composigéo de cola-
gem é preferivelmente uma quantidade suficiente para fornecer um nivel do lubrificante ativo
que formara um revestimento com baixa formagéo de turvagdo. Em no minimo uma modali-
dade de exemplo, o lubrificante catidnico esta presente na composigdo de colagem em uma
quantidade de 0,01 — 1,0% em peso de sdlidos, preferivelmente de 0,03 — 0,06% em peso
de solidos. Agentes anti-estaticos especialmente adequados para uso na presente invengéo
incluem os que sdo soluveis na composicdo de colagem. Exemplos de agentes anti-
estaticos adequados incluem compostos, tais como EMERSTAT 6660A e EMERSTAT 6665
(agentes anti-estaticos de amoénia quaternaria, disponiveis da Emery Industries, Inc.), e
LAROSTAT 264A (um agente anti-estatico de aménia quaternaria, disponivel da BASF), clo-
reto de tetraetilamonio, e cloreto de litio. Agentes anti-estaticos podem estar presentes na
composigdo de colagem em uma quantidade de 0,4-0,8% em peso de solidos, preferivel-
mente de 0,4-0,6% em peso de sdlidos.

A quantidade total do lubrificante catiénico e do agente anti-estatico que esta pre-
sente na composigdo de colagem pode variar de 0,4-0,8% em peso de sélidos, preferivel-
mente de 0,4 — 0,7% em peso de sdlidos. E de preferéncia, entretanto, que a quantidade de
lubrificante catiénico e do agente anti-estatico presente na composi¢do de colagem seja
uma quantidade menor ou igual a aproximadamente 1,0% em peso de solidos.

A composicéo de colagem pode também conter uma pequena quantidade de no
minimo um acido orgénico fraco. Embora nao desejando estar ligado a teorias, acredita-se

que o acido citrico, um aditivo de acido convencional para composigées de colagem utilizado
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para ajustar o pH, pode prematuramente expor os grupos epdxi nos formadores de fiime, e
epoxi silanos se utilizados em grandes quantidades durante a secagem das fibras de vidro,
podendo resultar na redugéo das propriedades mecanicas. Na composigdo de colagem da
invengao, uma quantidade trago de &cido acético, férmico, succinico, e/ou citrico pode ser
adicionada a composigdo de colagem da invengéo para hidrolisar o silano no agente de liga-
¢ao sem expor prematuramente os grupos epéxi. E de preferéncia que o acido organico seja
o0 acido acético. Em modalidades especialmente de preferéncia, o acido orgéanico (tal como
acido acético) esta 'presente na composigéo de colagem em uma quantidade de 0,4 — 1,0%
em peso de sdlidos, preferivelmente de 0,5 - 0,7% em peso de sdlidos.

Aléem disso, a composigdo de colagem apresenta um composto que contém boro,
que é capaz de fornecer atomos de boro & composigdo de colagem. E uma hipotese que o0s
atomos de boro liberados do composto que contém boro atuam juntamente com o aminosi-
lano na interface do vidro para auxiliar na adesdo dos compostos de colagem remanescen-
tes a fibra de vidro. Além disso, foi descoberto que a combinagdo de um composto que con-
tém boro, tal como &cido bérico, na composigdo de colagem, juntamente com um aminosila-
no (por exemplo, A-1100), e um epdxi silano (por exemplo, A-187), melhora as propriedades ‘
mecanicas do produto final. Exemplos nao limitantes dos compostos que contém boro ade-
quados incluem acido bdrico e sais borato, tais como éxido de boro, tetraborato de sddio,
metaborato de potassio, tetraborato dé potassio, biborato de aménio, tetrafluoroborato de
amonio, tetrafluoroborato de butilaménio, tetrafluoroborato de calcio, fluoroborato de litio,
tetrafluoroborato de potassio, tetrafluoroborato de sddio, tetrafluoroborato de tetrabutilamo-
nio, tetrafluoroborato de tetrametilaménio, e tetrafluoroborato de zinco. Preferivelmente, o
composto contendo boro € o acido bdrico. O composto contendo boro esta presente na
composigédo de colagem em uma quantidade de 0,2%-3,0% em peso de sdlidos, preferivel-
mente de 0,2 — 1,0% em peso de sdlidos, e ainda com maior preferéncia de 0,2 — 0,6% em
peso de solidos.

A combinagdo do acido orgénico (por exemplo, o acido acético) e acido bérico na
composigdo de colagem proporciona desejavelmente um pH na faixa de 3,0 — 7,0, e com
maior preferéncia de 3,5 - 5,5 para a composigdo de colagem.

Opcionalmente, a composi¢do de colagem pode conter um formador de filme de po-
liuretano, tal como BAYBOND 2297 (Bayer). BAYBOND PU403 (Bayer), e W-290H (Chem-
tura) ou um formador de filme de epoxi/poliuretanto, tal como Epi-Rez 5520-W-60 (Hexion
Specialties Chemicals Incorporated).

A resina EPI-REZ 3510-W-60, uma dispersdo aquosa de uma resina epoxi de bis-
fenol A liquida com baixo peso molecular (Resina EPON™ tipo 828); Resina EPI-REZ 3515-
W-60, uma dispersdo aquosa de uma resina epoxi de bisfenol A semi-sélida; Resina EPI-

REZ 3519-W-50, uma dispers&o aquosa de uma resina epdxi modificada CTBN (butadieno-
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acrilonitrila); resina EPI-REZ 3520-WY-55, uma dispersdo aquosa de uma resina epoxi de
bisfenol A semi-sélida (tipo EPON 1001) com um co-solvente orgénico; Resina EPI-REZ
3521-WY-53, uma versdo com baixa viscosidade da resina EPI-REZ 3520-WY-55; Resina
EPI-REZ 3522-W-60, uma dispersdo aquosa de uma resina epoxi de bisfenol A aquosa
(EPON tipo 1002); Resina EPI-REZ 3535-WY 50; uma dispersdo aquosa de uma resina e-
poxi de bisfenol A sélida(EPON tipo 1007) com um co-solvente organico; Resina EPI-Rez
3546-WH-53, uma dispersdo aquosa de uma resina ep6xi de bisfenol A sélida (EPON tipo
1007) com um co-solvente ndo HAPS; Resina EPI-REZ 5003-W-55, uma dispersdo aquosa
de uma resina novolac de bisfenol A epoxidizada com uma funcionalidade média de 3
(EPON SU tipo 3); Resina EPI-REZ 5520-W-60, uma dispersao aquosa de uma resina epoxi
de bisfenol A uretano-modificada; Resina EPI-REZ 5522-WY-55, uma dispersdo aquosa de
uma resina epoxi de bisfenol A modificada (EPON tipo 1002) com um co-solvente organico;
Resina EPI-REZ 6006-W-70, uma dispersédo aquosa de uma resina novolac o-cresilica epo-
xidizada com uma funcionalidade média de 6, estando disponivel comercialmente da Reso-
lution Performance Products.

O formador de filme de poliuretano aumenta a integridade do filamento e o desem-
penho da fadiga mecénica através do fortalecimento da interfase entre a cola/resina. A inter-
fase da resina fortalecida resulta em um produto compésito final que apresenta uma resis-
téncia melhorada a quebra, e apresenta propriedades mecénicas aumentadas ou melhora-
das, tais como resisténcia melhorada. O formador de filme de uretano pode estar presente
na composi¢ao de colagem em uma quantidade de cerca de 2 a cerca de 10% em peso de
solidos, preferivelmente em uma quantidade de cerca de 2,5 — 7,5% em peso de solidos e

com maior preferéncia de cerca de 5,1% em peso de sdlidos. Dispersdées adequadas de

“poliuretano incluem emulsdes de poliuretano, tais como HYDROSIZE UI-01, UI-03, U2-01,

U4-01, US-01, U6-01, U6-03 E U7-01, disponiveis da HYDROSIZE Technologies, Inc. (Ra-
leigh, NC, USA).

A composigéo de colagem também inclui agua para dissolver ou dispersar os soli-
dos ativos para revestimento. A agua pode ser adicionada em quantidades suficientes para
diluir a composigao de colagem aquosa para uma viscosidade adequada para sua aplicagdo
em fibras de vidro e para obtengdo do contelido de sélidos desejado nas fibras. O contetdo
de solidos na mistura da cola pode ser de cerca de 1,0 a cerca de 15%, preferivelmente de
cerca de 5 a cerca de 10%, e ainda com maior preferéncia de cerca de 8,0 a cerca de 8,5%.
Em modalidades de preferéncia, a composi¢do de colagem pode conter até aproximada-
mente 92% de agua.

A faixa de componentes utilizada na composi¢do de colagem é descrita na tabela
10.
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TABELA 10
Componente da cola % em peso de sélidos
Emulsao de resina epoxi 60 - 90
Agente de ligagdo de aminosilano 04-0,8
Formador de filme de uretano 2-10
Agente de ligagao do epoxi silano 10 - 20
Lubrificante ndo iGnico 6-10
Lubrificante catibnico/agente anti-estatico 0,4-0,8
Acido acético 0,4-1,0
Acido bérico 0,2-3,0
Poliuretano ou formador de filme de poliuretano /epoxi 0-10
Agua equilibrio

Uma composi¢do de colagem aquosa de preferéncia, de acordo com a presente in-
vengao, esta descrita na tabela 11.
TABELA 11

Componente da cola % em peso de soélidos
Emulsao de resina epoxi 70 - 80
Formador de filme de uretano 25-7,5
Agente de ligagdo de aminosilano 0,4-0,6
Agente de ligagéo do epdxi silano 10-14
Lubrificante ndo idnico 7-9
Lubrificante catidnico/agente anti-estatico 0,4-0,7
Acido acético 0,5-0,7
Acido borico 0,2-1,0
Formador de filme de poliuretano /epoxi 0-5
Agua equilibrio

A composi¢do de colagem pode ser produzida através da adigdo de agua, acido
acético e um agente de ligagdo de aminosilano em um recipiente da mistura principal com
agitagdo. O pH é ajustado com &cido acético adicional para obtengdo de um pH menor do
que 5,5, se necessario. Uma vez que um pH menor do que 5,5 é obtido, um agente de liga-
¢ao de epoxi silano € adicionado ao recipiente de mistura principal e a mistura é agitada
para hidrolisar os agentes de ligagdo do silano. Quando a hidrélise do silano é finalizada,
uma pré-mistura contendo a emulsdo de resina epodxi, uretano, o lubrificante n&o-ibnico, e
agua é adicionada ao recipiente de mistura principal. O lubrificante catiénico, o agente anti-
estatico, e o acido borico sdo entédo adicionados separadamente com agitacdo. Se necessa-
rio, a mistura principal € ajustada para um nivel de pH final de aproximadamente 3,0 — 7,0.

A composi¢éo de colagem pode ser aplicada nos filamentos de vidro formados a-
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través de técnicas convencionais, tais como retirada do vidro fundido através de uma bucha
aquecida para formar fibras de vidro substancialmente continuas. Qualquer tipo de vidro, tal
como vidro tipo A, tipo C, tipo E, tipo S, tipo R, tipo AR, tipo CR-E (disponivel comercialmen-
te da Owens Corning, com o nome comercial de ADVANTEX) ou suas modificagdes podem
ser utilizadas. Embora qualquer fibra de vidro possa ser utilizada, o desempenho da cola é
otimizado quando fibras de vidro de alto desempenho (HP) s&o utilizadas. A composicdo de
colagem pode ser aplicada nas fibras que apresentam um didmetro de cerca de 5 a cerca de
30 microns, preferivelmente, as com cerca de 9 a cerca de 30 microns de didametro. Para
uso em aplicagdes de laminas de enrolamento, o didmetro de preferéncia esta entre cerca
de 12 a cerca de 19 microns e 400 a 8000 tex. Além disso, a composi¢do de colagem pode
ser aplicada a fitas Unicas ou multi-filamentosas. Cada fita pode conter cerca de aproxima-
damente 2000 - 4000 fibras.

A composicdo de colagem pode ser aplicada a fibras através de qualquer forma
convencional, utilizando qualquer técnica de aplicagdo convencional, tal como pulverizagéo
ou retirada das fibras para revestimento através de um rolo umedecido estatico ou de rota-
¢do com a composigdo de colagem. E desejavel apresentar um conteudo reduzido de umi-
dade na composigdo de colagem quanto possivel para reduzir a migragéo da colagem para
o lado externo do revestimento na secagem final. A composigéo de colagem pode ser apli-
cada as fibras em uma quantidade suficiente para proporcionar as fibras e ao revestimento
de umidade final com um conteido de umidade de cerca de 3% em peso a cerca de 15%
em peso. Entretanto, € de preferéncia que a composigdo de colagem seja aplicada de forma
que o percentual de umidade na formagéo do revestimento Umido final apresente um conte-
udo de umidade de aproximadamente 5 — 10% em peso, preferivelmente de aproximada-
mente 5 — 8% em peso, e ainda com maior preferéncia de cerca de 5 — 6% em peso. Redu-
zindo_ a quantidade de agua na composigdo de colagem e, portanto, no revestimento final
umido, a migragdo que pode ocorrer no revestimento final é reduzida ou eliminada. Conse-
quentemente, a quantidade da porgdo externa do revestimento que deveria ser removida
como residuo, que é resultado da migragdo da cola, é reduzida ou eliminada utilizando a
composigao de colagem da invengao.

A composigdo de colagem é aplicada preferivelmente nas fibras de vidro e seca de
forma que a cola esteja presente nas fibras em uma quantidade de cerca de 0,3 a cerca de
1,25% em peso baseado no peso total das fibras. Isso pode ser determinado pela perda na
ignicdo (LOI) da fibra, que € a redugdo no peso experimentada pelas fibras apés o seu a-
quecimento para uma temperatura suficiente para queimaf ou pirolizar a cola organica das
fibras.

A composigdo de colagem é vantajosamente empregada para revestir as fibras uti-

lizadas em um tecido através de entrelagamento ou tecelagem. Por exemplo, as fibras po-
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dem ser revestidas ou tratadas com a composig¢do de colagem e formadas em um tecido de
uma forma convencional. O material torcido colado pode entdo ser formado em laminas e
naceles de turbina de enrolamento, partes externas e internas de aeronaves, veiculos e
blindagem de infraestrutura, cabos de transmissdo, partes automotivas, tanques de alta
presséo, tais como tanques CNG/LNG, estruturas de tubulagéo de alta presséo de platafor-
ma de petréleo, artigos de ceramica de dispositivos eletronicos e substratos de filtragdo e
resistentes ao calor. As partes de compésito resultante sdo aquecidas para curar a resina e
resfriadas. Partes do compésito produzidas de fibras coladas com a composigéo de colagem
demonstram resisténcia e caracteristicas de processamento superiores, tais como impreg-
nagéo mais rapida da fita com a resina epoxi, um nivel baixo de filamentos quebrados, e
uma superficie mais lisa da parte.

Tendo terminado a descri¢do dessa invengdo, uma nova compreenséo pode ser ob-
tida com referéncia a certos exemplos especificos ilustrados a seguir, que sé@o fornecidos
com o objetivo somente de ilustrar e ndo de limitar, a menos que especificado ao contrario.

EXEMPLOS

Bastdes foram pultrudados com resina epdxi MGS LI35i (espessura + 137i) e com
poliéster Reichold 513-575 (distribuigao limitada a LM) e com ADVANTEX e vidro HP, me-
chas com 17-20 tex. Os bastbes foram submetidos a testes de mistura de 3 pontos e testes
de resisténcia a cisalhamento de corrente curta (SBSS) apos 1SO 3597-2 e ISO 3597-4, res-
pectivamente.

As fibras apresentavam 17-1200 tex (nominal)com as fiboras ADVANTEX sendo
13722 (NG-T30-Wind Energy), disponiveis da Owens Corning, e fibras de vido HP que ainda
ndo estdo disponiveis comercialmente nas colas 377M, SE1200, SE2350-M2, SE2350-M3.
Embora o tex nominal seja idéntico para todos os produtos (1200 tex), diferencas eficazes
no tex ocasionam variagdes no contetudo do vidro de 64,7% a 67,4% para vidro HP e de
63,5% a 70,0% para vidro ADVANTEX. Uma comparag&o correta entre os dois vidro deve,
portanto, levar essas diferengas em consideragéo.

Para cada produto, a resisténcia média a mistura é plotada em relagdo ao conteudo
do vidro (em peso) e linhas de regressdo de resisténcia em relagdo ao contetdo do vidro
s&o descritas para o vidro HP e ADVANTEX. As equagdes das linhas de regresséo séo for-
necidas. No maior valor médio do contetiido do vidro de 66,1% (em peso), o vidro HP exibe
uma resisténcia a mistura que é 9,3% superior ao ADVANTEX.

A invengéo dessa aplicacdo foi descrita anteriormente genericamente e com rela-
¢éo as modalidades especificas. Embora a invengao tenha sido descrita baseada no que foi
considerado como as modalidades de preferéncia, uma grande variedade de alternativas
conhecidas pelos versados na area pode ser selecionada dentro da descrigdo geral. A in-

vengao ndo e de outra forma limitada, exceto pela descrigdo das reivindicacdes abaixo.
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REIVINDICACOES
1. Composigdo de colagem CARACTERIZADA pelo fato de compreender:

uma emulséo de resina epoxi contendo no minimo um surfactante e uma resina e-
poxi liquida apresentando um peso equivalente de epoxi de 180 - 210;

um formador de filme de uretano;

um revestimento de silano incluindo no minimo um agente de ligagdo de aminosila-
no e no minimo um agente de de ligagdo de epoxi silano;

um lubrificante catidnico;

um lubrificante n&o-i6nico;

um agente anti-estatico;

no minimo um acido organico; e

um composto contendo boro.

2. Composigdo de colagem aquosa, de acordo com a reivindicagdo 1,
CARACTERIZADA pelo fato da citada resina epéxi liquida apresentar um peso equivalente
de epoxi de 185 — 192,

3. Composigdo de colagem aquosa, de acordo com a reivindicagdo 1,
CARACTERIZADA pelo fato de no minimo um citado acido orgénico ser selecionado do
grupo que consiste de acido acético, férmico, succinico e citrico.

4. Composigdo de colagem aquosa, de acordo com a reivindicagdo 3,
CARACTERIZADA pelo fato do citado composto contendo boro ser selecionado do grupo
que consiste de acido bérico, éxido de boro, tetraborato de sédio, metaborato de potassio,
tetraborato de potassio, biborato de aménio, tetrafluoroborato de amodnio, tetrafluoroborato
de butilaménio, tetrafluoroborato de calcio, fluoroborato de litio, tetrafluoroborato de potas-
sio, tetrafluoroborato de sdédio, tetrafluoroborato de tetrabutilaménio, tetrafluoroborato de
tetrametilamdnio, e tetrafluoroborato de zinco.

5. Composigdo de colagem aquosa, de acordo com a reivindicagdo 1,
CARACTERIZADA pelo fato de também compreender um metacriloxi silano.

6. Composicdo de colagem aquosa, de acordo com a reivindicagdo 1,
CARACTERIZADA pelo fato da citada emulsdo de resina epoxi estar presente na citada
composi¢do de colagem em uma quantidade de 60 — 90% em peso de sélidos, de no mini-
mo o citado agente de ligagdo do aminosilano estar presente na citada composigdo de cola-
gem em uma quantidade de 0,4 - 0,8% em peso de sdélidos, no minimo um citado agente de
ligagdo de epdxi silano estar presente na citada composigédo de colagem em uma quantida-
de de 10-20% em peso de sdlidos, o citado lubrificante n&o idnico estar presente na citada
composig¢ado de colagem em uma quantidade de 6-10% em peso de soélidos, os citados lubri-
ficante catiénico e agente anti-estatico estarem presentes na citada composigdo de colagem

em uma quantidade de 0,4 — 0,8% em peso de sélidos, no minimo um citado &cido organico
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estar presente na citada composi¢do de colagem em uma quantidade de 0,4 — 1,0% em pe-
so de sélidos e o citado composto contendo boro estar presente na citada composigéo de
colagem em uma quantidade de 0,2 — 3,0% em peso de soélidos.

7. Composigdo de colagem aquosa, de acordo com a reivindicagdo 6,
CARACTERIZADA pelo fato de no minimo um citado agente de ligagdo de aminosilano ser
aminopropiltrietoxisilano, no minimo um citado agente de ligagdo de epoxi silano ser o y -
glicidoxipropiltrimetoxisilano, e o citado composto contendo boro ser o acido bérico.

8. Fibra de vidro de alta resisténcia parcialmente revestida no minimo com uma
composi¢ao de colagem CARACTERIZADA pelo fato de compreender:

uma emulsdo de resina epdxi incluindo uma resina epoxi liquida apresentando um
peso equivalente de epdxi de 180 — 210, e no minimo um surfactante;

um formador de filme de uretano;

um revestimento de silano incluindo no minimo um agente de ligagdo de aminosila-
no e no minimo um agente de de ligagdo de epdxi silano;

um lubrificante catidnico;

um lubrificante ndo-iénico;

um agente anti-estatico;

no minimo um acido organico; e

um composto contendo boro.

9. Fibra de vidro, de acordo com a reivindicagdo 8, CARACTERIZADA pelo fato de
no minimo um agente de ligagdo de aminosilano ser o aminopropiltrietoxisilano, e no minimo
um citado agente de ligagdo de epdxi silano ser o y -glicidoxipropiltrimetoxisilano, e o citado
composto contendo boro ser o acido bérico.

10. Fibra de vidro, de acordo com a reivindicagdo 8, CARACTERIZADA pelo fato
de no minimo um citado surfactante incluir:

um copolimero de bloco de 6xido de etileno e dxido de propileno; e

um copolimero de bloco de polioxipropileno-polioxietileno.

11. Fibra de vidro, de acordo com a reivindicagdo 10, CARACTERIZADA pelo fato
do citado composto contendo boro ser selecionado do grupo que consiste de acido bérico,
oxido de boro, tetraborato de sodio, metaborato de potassio, tetraborato de potassio, bibora-
to de aménio, tetrafluoroborato de aménio, tetrafluoroborato de butilamdnio, tetrafluoroborato
de calcio, fluoroborato de litio, tetrafluoroborato de potassio, tetrafluoroborato de sédio, tetra-
fluoroborato de tetrabutilaménio, tetrafluoroborato de tetrametilaménio, e tetrafluoroborato de
zinco; e onde no minimo um citado acido orgénico é selecionado do grupo que consiste de
acido acético, formico, succinico e citrico.

12. Fibra de vidro, de acordo com a reivindicagédo 8, CARACTERIZADA pelo fato

da citada emuls&o de resina epoxi estar presente na citada composigéo de colagem em uma
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quantidade de 60 — 90% em peso de sdlidos, de no minimo o citado agente de ligagdo do
aminosilano estar presente na citada composigdo de colagem em uma quantidade de 0,4 —
0,8% em peso de sdlidos, no minimo um citado agente de ligagédo de epdxi silano estar pre-
sente na citada composigdo de colagem em uma quantidade de 10-20% em peso de séli-
dos, o citado Iubrificante n&o i6nico estar presente na citada composi¢do de colagem em
uma quantidade de 6-10% em peso de sélidos, os citados lubrificante catiénico e o agente
anti-estatico estarem presentes na citada composigdo de colagem em uma quantidade de
0,4 - 0,8% em peso de solidos, no minimo um citado acido organico estar presente na cita-
da composi¢éo de colagem em uma quantidade de 0,4 — 1,0% em peso de sélidos e o cita-
do composto contendo boro estar presente na citada composigao de colagem em uma quan-
tidade de 0,2 — 3,0% em peso de sdlidos.

13. Fibra de vidro, de acordo com a reivindicagdo 12, CARACTERIZADA pelo fato
da citada resina epoxi liquida apresentar um peso equivalente de epdxi de 185-192.

14. Fibra de vidro, de acordo com a reivindicagdo 8, CARACTERIZADA pelo fato
de também compreender um metacriléxi silano.

15. Artigo de compésito reforcado CARACTERIZADO pelo fato de compreender:

uma pluralidade de fibras de vidro revestidas parcialmente no minimo com uma
composigao de colagem incluindo:

uma emulsdo de resina epdxi incluindo uma resina epdxi liquida apresentando um
peso equivalente de epdxi de 180 — 210, e no minimo um surfactante;

um formador de filme de uretano;

um revestimento de silano incluindo no minimo um agente de ligagdo de aminosila-
no e no minimo um agente de de ligagdo de epdxi silano;

um lubrificante catiénico;

um lubrificante ndo-idnico;

um agente anti-estatico;

no minimo um acido organico; e

um composto contendo boro.

16. Artigo de compésito reforgado, de acordo com a reivindicagdo 15,
CARACTERIZADO pelo fato da citada resina de epéxi liquida apresentar um peso equiva-
lente de epdxi de 185-192.

17. Artigo de compdsito reforgado, de acordo com a reivindicagdo 16,
CARACTERIZADO pelo fato de no minimo um citado agente de ligagdo de aminosilano in-
cluir aminopropiltrieoxisilano, no minimo um citado agente de ligagdo de epdxi silano incluir y
-glicidoxipropiltrimetoxisilano, e o citado composto contendo boro ser o acido bérico.

18. Artigo de composito reforgado, de acordo com a reivindicagdo 15,
CARACTERIZADO pelo fato de no minimo um citado acido organico ser selecionado do
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grupo que consiste de acido acético, férmico, succinico e citrico.

19. Artigo de compésito reforgado, de acordo com a reivindicagdo 15,
CARACTERIZADO pelo fato do citado composto contendo boro ser selecionado do grupo
que consiste de acido bérico, 6xido de boro, tetraborato de sédio, metaborato de potassio,
tetraborato de potéssid, biborato de aménio, tetrafluoroborato de amdnio, tetrafluoroborato
de butilaménio, tetrafluoroborato de caicio, fluoroborato de litio, tetrafluoroborato de potas-
sio, tetrafluoroborato de sédio, tetrafluoroborato de tetrabutilamdnio, tetrafluoroborato de
tetrametilaménio, e tetrafluoroborato de zinco.

20. Artigo de composito reforgado, de acordo com a reivindicagdo 15,
CARACTERIZADO pelo fato da citada emulsdo de resina epoxi estar presente na citada
composi¢do de colagem em uma quantidade de 60 — 90% em peso de solidos, de no mini-
mo o citado agente de ligagdo do aminosilano estar presente na citada composigéo de cola-
gem em uma quantidade de 0,4 — 0,8% em peso de sélidos, no minimo um citado agente de
ligagdo de epoxi silano estar presente na citada composigdo de colagem em uma quantida-
de de 10-20% em peso de sdlidos, o citado lubrificante ndo i6nico estar presente na citada
composi¢do de colagem em uma quantidade de 6-10% em peso de solidos, os citados lubri-
ficante catidnico e o agente anti-estatico estarem presentes na citada composigdo de cola-
gem em uma quantidade de 0,4 — 0,8% em peso de sélidos, no minimo um citado acido or-
géanico estar presente na citada composigdo de colagem em uma quantidade de 0,4 — 1,0%
em peso de solidos.e o citado composto contendo boro estar presente na citada composicédo
de colagem em uma quantidade de 0,2 — 3,0% em peso de solidos.

21. Artigo de compoésito reforgado, de acordo com a reivindicagdo 20,
CARACTERIZADO pelo fato da citada fibra de vidro ser selecionada do grupo que consiste
do tipo HP, tipo A, tipo C, tipo E, tipo S, tipo R, tipo AR, tipo E-CR.

22. Artigo de compésito reforgado, de acordo com a reivindicagdo 15,
CARACTERIZADO pelo fato do citado artigo de compdsito reforcado ser selecionado do
grupo que consiste de laminas e naceles de turbinas de enrolamento, interior e partes exter-
nas de aeronaves, veiculos e blindagem de infraestrutura, cabos de transmissdo, partes
automotivas, tanques de aita presséo, tais como tanques CNG/LNG, estruturas de platafor-
ma de petréleo com tubulagéo de alta presséo, artigos de cerdmica para dispositivos eletrd-

nicos e substratos resistentes ao calor e substratos de filtragao.
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RESUMO

“COLAGEM PARA FIBRAS DE VIDRO DE ALTO DESEMPENHO E MATERIAIS
DE COMPOSITO QUE AS INCORPORAM"

Composigéo de colagem contendo um formador de filme de époxi, um formador de
filme de uretano, um revestimento de silano que inclui um agente de ligagdo de aminosilano
e um agente de liga¢do de epodxi silano, um lubrificante catiénico, um lubrificante ndo-idnico,
um agente anti-estatico, e no minimo um 4cido é fornecido. A emulséo de resina epéxi inclui

. uma resina epoxi liquida de baixo peso molecular e um ou mais surfactantes. A resina ep6xi

preferivelmente apresenta um peso equivalente de epdxi de 185 — 192. A composigdo de
colagem pode opcionalmente conter um metacriloxi silano. A composi¢do de colagem pode
ser utilizada para colar fibras de vidro utilizadas em aplicagdes de enrolamento de filamentos
para formar artigos de compdésitos reforgados com propriedades mecanicas e de tensdo u-
mida melhoradas, resisténcia a quebra melhorada, e caracteristicas melhoradas de proces-
samento. -
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