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THE DOW CHEMICAL COMPANY

WPROCESSO PARA A PREPARACAO DE COMPOSIGOES EPOXI AVANCADAS, DE
COMPOSIGCOES CURAVEIS E DE PRODUTOS CURADOS"

MEMORIA DESCRITIVA

Resumo

O presente invento diz respeito a um processo para a
preparacgdo de composicgdes, que consiste na reacgdo de (A) uma
composicdo avancada resultante da reacgdo de (1) pelo menos um de
(a) pelo menos um triglicerideo epoxidado de um &cido gordo, ou
(b) pelo menos um &cido gordo epoxidado tendo uma média de mais
de um grupo ndo saturado por molécula ou (c) pelo menos um
diepoxialcano, ou (d) qualquer combinagéo de quaiquer dois ou
mais de entre (a), (b) ou (c), ou (e) uma combinagdo de dgualquer
um ou mais de entre (a), (b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico
de um fenol di-hidrico; com (2) um fenol di-hidrico; (B) faculta-
tivamente um fenol mono-hidrico; (C) um composto contendo fdésfo-

ro; e (D) facultativamente uma base.

Estas composi¢des podem ser curadas com agentes de cura

que reagem com grupos hidroxilo alifaticos.
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O presente invento refere-se a composigdes avancadas
preparadas a partir de poliepoxidos e de fenois dihidricos; con
composigbes curdveis contendo estas composigdes avancadas e com
produtos curados preparados a partir destas composigdes curaveis.

As resinas epoxi tém sido utilizadas em composigdes de
revestimento desde ha muitos anos. Tém sido quase exclusivamente
aplicadas sob a forma de revestimentos em pd ou sob a forma de
solucgdes de solvente orgédnico. Devidos a problemas ambientais,

tem havido uma tendéncia para diminuir a quantidade de solventes

‘orgadnicos nos revestimentos aplicados por pulverizacdo, mergulho,

electrodeposicdo, cilindragem, ou revestimento por fluxo.

Foi feita uma tentativa na drea dos revestimentos de
éster de fosfato epoxi tal como & apresentado por Martin na
Patente dos E.U.A. No. 4-164.487, Campbell et al. em Patente dos
E.U.A. 4.397.970 e Ring et al. na Patente dos E.U.A. No.
4.508.765. Embora os revestimentos oferecidos por Martin,
Campbell et al. e Ring et al. reduzam ou eliminem a utilizagdo de
solventes orgdnicos em composigdes de revestimento aplicadas
liquidas pela utilizacdo de revestimentos contendo dgua utilizan-
do composicgdes epoxi misciveis com a dgua ou soldveis na &agua, os
revestimentos resultantes devem ser objecto de uma melhoria de
algumas das suas propriedades tais como o aspecto apds serem
submetidos a tratamentos de pasteurizagdio e a resistencia ao
impacto tal como & evidenciado pelas propriedades de impacto
reverso e a flexibilidade tal como é evidenciado pela flexdo em
T. Quanto mais elevado for o valor do impacto reverso do revesti-
mento, tanto melhor serdo as caracteristicas de resistencia ao
impacto do revestimento. Quanto mais baixo for o valor da flexdo
em T do revestimento, tanto melhor serdo as caracteristicas de
flexibilidade do revestimento.



Serd assim desejdvel ter A disposigéd, revestimentos
ligquidos & base de epoxi que tenham: (a) guantidades reduzidas de
solventes orgdnicos, ou (b) uma melhoria numa ou mais das suas
propriedades térmicas ou fisicas, particularmente resisténcia em
relagdo ao aspecto, resistencia ao impacto reverso e flexibilida-
de em relagdo a& flex3o em T.

Um aspecto do presente invento refere-se a uma composi-
¢do caracterizada pela reacgdo do produto de (A) uma composicdo
avangada resultando da reacgdo de (1) pelo menos um de (a) pelo
menos um triglicérido epoxidizado de um acido gordo, ou (b) pelo
menos um dcido gordo epoxidizado tendo uma média de mais de um
grupo ndo saturado por molécula ou (c) pelo menos um diepoxialca-
no, ou (d) gualguer combinagdo de quaiquer dois ou mais de entre
(a), (b) ou (c), ou (e) uma combinagdo de qualquer um ou mais de
entre (a), (b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico de um fenol
dihidrico; com (2) um fenol dihidrico; e (B) facultativamente um

fenol monohidrico.

Um outro aspecto do presente invento refere-se a uma
composicdo caracterizada pela reacgdo do produto de (A) uma
composig¢do avangada resultando da reacgdo de (1) pelo menos um de
(a) pelo menos um triglicérido epoxidizado de um &cido gordo, ou
(b) pelo menos um acido gordo epoxidizado tendo uma média de mais
de um grupo ndo saturado por molécula ou (c) pelo menos um
diepoxialcano, ou (d) qualquer combinagdo de gquaiquer dois ou
mais de entre (a), (b) ou (c), ou (e) uma combinagdo de qualguer
um ou mais de entre (a), (b) ou (c) e (£f) um éter diglicidilico
de um fenol dihidrico; com (2) um fenol dihidrico; (B) facultati-
vamente um fenol monohidrico; e (C) um composto contendo fésforo.

Um outro aspecto do presente invento refere-se a
composigdes contendo solvente orgénico caracterizadas pelas



composigdes atras mencionadas dissolvidas num ou mais solventes
orgdnicos.

Um outro aspecto do presente invento refere-se a uma
composigdo caracterizada pela reacgdo do produto de (A) uma
composicdo avangada resultando da reaccdo de (1) pelo menos um de
(a) pelo menos um triglicérido epoxidizado de um &cido gordo, ou
(b) pelo menos um Acido gordo epoxidizado tendo uma média de mais
de um grupo ndo saturado por molécula ou (c) pelo menés um
diepoxialcano, ou (d) qualquer combinagdo de gquaiquer dois ou
mais de entre (a), (b) ou (c), ou (e) uma combinacdo de qualquer
um ou mais de entre (a), (b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico
de um fenol dihidrico; com (2) um fenol dihidrico; (B) facultati-
vamente um fenol monohidrico; (C) um composto contendo fésforo; e

(D) uma base.

Um outro aspecto do presente invento refere-se a
composicdes curdveis contendo adgua caracterizadas pelas composi-

¢des atrds mencionadas dispersas ou dissolvidas em &agua.

Ainda um aspecto do presente invento refere-se a
composicdes curdveis caracterizadas por (I) uma composicdo
compreendendo a reacg¢do do produto de (A) uma composigdo avangada
resultando da reacgdo de (1) pelo menos um de (a) pelo menos um
triglicérido epoxidizado de um acido gordo, ou (b) pelo menos um
dcido gordo epoxidizado tendo uma média de mais de um grupo né&o
saturado por molécula ou (c) pelo menos um diepoxialcano, ou (d)
qualquer combinacgdo de quaiquer dois ou mais de entre (a), (b) ou
(c), ou (e) uma combinagdo de qualquer um ou mais de entre (a),
(b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico de um fenol dihidrico; com
(2) um fenol dihidrico; (B) facultativamente um fenol monohidri-
co; (C) um composto contendo fésforo; e (II) uma quantidade de

cura de um agente de cura apropriado para o componente (I).



Ainda um aspecto do presentér invento refere-se a
composicdes curdveis contendo solvente orGanico caracterizadas
pelas composigdes atrds mencionadas dissolvidas em um ou mais
solventes organicos.

Ainda um aspecto do presente invento refere-se a
composigdes curdveis caracterizadas por (I) uma composigdo
compreendendo a reacgdo do produto de (A) uma composigdo avangada
resultando da reaccdo de (1) pelo menos um de (a) pelo menos um
triglicérido epoxidizado de um &cido gordo, ou (b) pelo menos um
dcido gordo epoxidizado tendo uma média de mais de um grupo néo
saturado por molécula ou (c) pelo menos um diepoxialcano, ou (d)
qualquer combinag¢do de quaiquer dois ou mais de entre (a), (b) ou
(c), ou (e) uma combinagdo de dgualguer um ou mais de entre (a),
(b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico de um fenol dihidrico; com
(2) um fenol dihidrico; (B) facultativamente um fenol monohidri-
co; (C) um composto contendo fésforo; (D) uma base; e (II) uma
gquantidade de cura de um agente de cura apropriado para o compo-

nente (I).

Um outro aspecto do presente invento refere-se a
composigdes curdveis contendo &gua caracterizadas pelas composi-

cBes atras mencionadas dispersas ou dissolvidas em &gua.

Ainda um aspecto do presente invento diz respeito a
produtos caracterizados por cura das composigdes curaveis atréas

mencionadas.

Ainda um outro aspecto do presente invento diz respeito
a artigos caracterizados por serem revestidos com as composicSes
curaveis atras mencionadas que foram curadas subsequentemente a

serem aplicadas como revestimento aos referidos artigos.
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O presente invento proporciona revestimentos & base de
epoxi liquidos que apresentam melhorias numa ou mais propriedades
térmicas, mecédnicas ou fisicas, particularmente uma melhoria numa
ou mais das suas propriedades seleccionadas de entre resistencia
do aspecto, resistencia ao impacto reverso e flexibilidade em
relacdo a flexdo em T.

A expressdo "fenol dihidrico" significa qualquer
composto que tenha uma média de 2 grupos hidroxilo aromdtico por
molécula.

A expressio "fenol monohidrico" significa qualquer
composto que contenha apenas um grupo hidroxilo aromdtico por
molécula.

A expressdo "contendo &gua" significa que a composigédo
de resina & miscivel, soldvel ou dispersivel em &agua.

PREPARACAO DE COMPOSICOES DE RESINA AVANCADA

As composic¢des de resina avangada utilizadas no presen-
te invento podem ser preparadas fazendo reagir o fenol polihidri-
co com o composto contendo epoxi na presenga de um catalisador
apropriado a uma temperatura variando entre 90°C e 280°C, de
preferéncia entre 120°C e 250°C, com maior preferéncia entre
150°C e 240°C, durante um periodo de tempo suficiente para
completar a reacgdo de avango, usualmente entre 0,025 e 48, de
preferéncia entre 0,3 e 12, com amior preferéncia entre 0,5 e 8

horas.

A temperaturas abaixo de 90°C, ocorre pouca ou hanhuma
reacgao.
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A temperaturas acima de 280°C, ocorre a gelificagdo da

mistura de reacgdo ou a decomposigio.

0 composto contendo epdxido e o fenol polihidrico sio
utilizados em quantidades que proporcionam uma relagcdo de grupo
hidroxilo fendlico por grupo epdxido variando entre 0,01:1 e 5:1,
de preferéncia entre 0,1:1 e 2:1, com maior preferéncia entre
0,3:1 e 1,1:1.

Quando a relagdo dos grupos hidroxilo fenbélico por
grupo epdxido & inferior a 1:1, a resina avangada resultante &
predominantemente terminada em grupos epoxi. Quando a relacdo dos
grupos hidroxilo fendlico por grupo epdxido & superior a 1:1, a
resina avancada resultante & predominantemente terminada em.
grupos hidroxilo fendlicos. Quando a relagdo dos grupos hidroxilo
fendlico por grupo epdxido & substancialmente 1:1, a resina

avancada resultante & terminada ao acaso guer nos grupos epoxi

guer nos grupos hidroxilo fendlico.

As resinas epoxi avangadas s&o reagidas facultativamen-
te com um fenol monohidrico ou a resina epoxi avancada & prepara-

da na presenga de um fenol monohidrico.

0 fenol monohidrico & utilizado de modo a controlar a
quantidade de grupos epdxido disponiveis para reacgdo com O
composto de fésforo. Quando uma molécula de resina epoxi contendo
trés ou mais grupos epdxido & feita reagir com um composto de
fésforo, pode resultar ou produto de elevada viscosidade ou uma
gelificacdo. A reacgdo de uma resina epoxi contendo trés ou mais
grupos epdéxido por molécula com um fenol monohidrico reduz a
quantidade de grupos epdxido disponiveis para reacgao com O0s
compostos de fdésforo, reduzindo desse modo desejavelmente a

viscosidade ou evitando a gelificacédo.
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O fenol monohidrico @& utilizado em quantidades que
proporcionam uma relagdo de grupos hidroxilo fendlico por grupo
epdxido entre 0:1 e 0,96:1, de preferéncia entre 0,5:1 e 0,96:1,
com maior preferéncia entre 0,75:1 e 0,96:1.

O composto de fésforo & feito reagir com a resina epoxi
avancada a temperaturas variando entre 25°C e 160°C, de preferén-
cia entre 70°C e 135°C, com maior preferéncia entre 100°C e 125°C
durante um periodo de tempo suficiente para completar a reacgédo,
usualmente entre 0,02 e 48, de preferéncia entre 0,5 e 6, com
maior preferéncia entre 0,5 e 2 horas.

A temperaturas abaixo de 25°C, a reagdo & demasiadamen-
te lenta para que seja prética.

A temperaturas acima de 160°C, reacgdes secundérias
(tais como entre um meio de reacgdo alcool e o dcido fosfdérico)
ocorrem prejuizos em relagdo & utilizagdo dos produtos finais
como revestimento.

O composto de fésforo & utilizado em quantidades que
proporcionam uma relagdo de moles de composto de fdosforo por
equivalente epdxido entre 0,02:1 e 0,7:1, de preferéncia entre

0,05:1 e 0,4:1, com maior preferéncia entre 0,08:1 e 0,25:1.

Quando o composto de fésforo & utilizado em quantidades
que resultem numa relagdo de moles de composto de foésforo por
grupo epdxido inferior a 0,02:1, resultam usualmente dispersdes

de éster de fosfato contendo &gua instéveis.

Quando o composto de fésforo & utilizado em guantidades

que resultem numa relagdo de moles de composto de foérforo por



grupo epdxido superior a 0,7:1, as propriedades do produto resina
ndo curado ou curado s&o usualmente indesejaveis.

O composto de fdésforo forma os mono-, di- e triédsteres
com a resina epoxi. Se desejado, pode ser utilizada &gua de modo
a hidrolisar os di- e triésteres dando origem ao monoéster.
Também, uma quantidade suficiente de &gua pode também ser utili-
zada de modo a hidrolisar alguns ou todos os grupos epdxido a fim
de formar grupos a-glicdlicos. A 4&agua & feita reagir a uma
temperatura variando entre 90°C e 150°C, de preferéncia entre
90°C e 130°C, com maior preferéncia entre 115°C e 125°C durante
um periodo de tempo suficiente para completar a reacg¢do, usualmen-—
te entre 0,05 e 10, de preferéncia éntre 1l e 5, com maior prefe-
réncia entre 1 e 2 horas.

A quantidade de agua utilizada nos passos de hidrodlise
varia entre zero e 3, de preferé&ncia entre 1 e 2 partes em peso
por cem partes em peso (phr) de resina.

Catalisadores apropriados que podem ser utilizados para
catalisar a reacgdo entre um grupo hidroxilo fendlico e um grupo
epdéxido vicinal incluem, por exemplo, aminas terciarias tais
como, trietilamina, tripropilamina, tributilamina, 2-metilimida-
zole, N-metilmorfolina, ou qualquer sua combinag¢do; compostos de
amdénio quaternario tais como cloreto de benzil trimetil aménio,
cloreto de tetrabutilaménio, ou gualquer sua combinagdo; fosfinas
tais como trifenilfosfina, tributilfosfina, trilaurilfosfina,
triclorobutilfosfina, trinaftilfosfina, ou qualquer sua combina-
cdo; e compostos de fosfénio tais como, cloreto de etiltrifenil-
fosfénio, brometo de etiltrifenilfosfdénio, iodeto de etiltrife-
nilfosfénio, fosfato de etiltrifenilfosfénio, complexo acetato de
etiltrifenilfosfénio-acido acético, cloreto de tetrabutilfosfénio,

brometo de tetrabutilfosfénio, iodeto de tetrabutilfosfénio,
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fosfato de tetrabutilfosfdénio, complexo acetato de tetrabutilfos-
fénio+dcido acético, tetrabromobisfenato de butiltrifenilfosfénio,
bisfenato de butiltrifenilfosfénio, bicarbonato de butiltrifenil-
fosfénio, ou qualquer sua combinagdo; hidrdxidos de metal alcali-
no tais como, hidréxido de sédio, hidréxido de potéssio, hidréxi-

do de litio, ou qualquer sua combinagdo.

Estes catalisadores s3o utilizados em quantidades
cataliticas e a gquantidade particular depende dos reagentes
particulares e do catalisador a serem utilizados. Contudo,
usualmente a quantidade varia entre 0,0001 e 10, de preferéncia
entre 0,05 e 1, com maior preferéncia entre 0,1 e 0,5 por cento

em peso tendo como base o peso da resina epoxi.
TRIGLICERIDOS EPOXIDIZADOS DE ACIDOS GORDOS

Triglicéridos epoxidizados apropriados de &cidos gordos
que podem ser aqui utilizados incluem os que contém uma média de
mais de um grupo epdxido por molécula. Estes triglicéridos
epoxidizados de A&cidos gordos podem ser representados pela

féormula I que se segue

Formula I 0 0

[l /
CHg—O—C—R—(CH:CH)n~(R—CHJEH)m—Rl

0 0

I /\
CH2-0-C-R~(CH=CH)n~(R-CH-CH)m-R1

0 0

I /
CHQ—O—C—R-(CH:CH)n—(R—CHJEH)m—Rl




onde R & um grupo hidrocarboneto aliféatico 'oﬁ? cicloaliféatico
saturado ou ndo saturado ou um grupo hidrocarboneto alifatico ou
cicloalifatico substituido com hidroxi tendo 1 a 30, de preferén-
cia 1 a 10 &tomos de carbono; cada R1 é independentemente hidro-
génio, grupos alquilo, alqueno, alquilo substituido com hidroxi
ou alqueno substituido com hidroxi tendo de 1 a 20, de preferén-
cia de 1 a 10, com maior preferéncia de 1 a 6, atomos de carbono;

néoaz2; eméo0a 5 coma condigdo de todos os trés m’s na
estrutura anterior ndo serem 0 ao mesmo tempo.

Os triglicéridos epoxidizados de 4&cido gordos sé&o
preparados epoxidizando os grupos de olefina reactiva dos ©Oleos
triglicéridos que ocorrem naturalmente. O grupo olefina pode ser
epoxidizado com qualquer nimero de perdcidos, especialmente acido
perbenzoico, peracético, m-cloroperbenzoico e trifluoroperacético
tal como & descrito em "Advanced Organic Chemistry"™ 2nd Edition
por Jerry March, McGraw-Hill Book Company , 1977, p. 750 e na
Patente dos E.U.A. No. 3.488.404 por Phillio Parker todos eles
aqui incorporados como referéncias. O grupo olefina pode também
ser epoxidizado com perdxido de hidrogénio muito diluido na
presenca da associagdo de dois componentes consistindo em ides
tungstato e fosfato (ou arsenato) de acordo com a técnica de
catdlise dr transferéncia de fase tal como & descrito em J. Org.
Chem. 1983, vol. 48, pp. 3831-3833 por C. Venturello, E. Alneri

and M. Ricci.

A epoxidagcdo do grupo olefina pode ser realizada a uma
temperatura variando apropriadamente entre 0°C e 70°C, de prefe-
réncia entre 25°C e 50°C durante um periodo de tempo suficiente
para completar a reacg¢do, usualmente durante de 15 minutos a 20
horas.
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A temperaturas abaixo de 0°C, a reacgdo ocorre lenta-
nente.

A temperaturas acima de 70°C, o &cido carboxilico
gerado a partir da reacgio de perdcido e olefina reage com o
grupo epdxido formando um grupo é&ster hidroxi.

Particularmente, os triglicéridos epoxidizados apropria-
dos de &acidos gordos incluem, por exemplo, os seguintes epoxidi-
zados: 6leo de soja, d8leo de linhaga, 6leo de pimenteiro, &leo de
cbco, 6leo de milho, 6leo de semente de algoddo, 6leo de amndoim,
bleo de girassol, dleo de madeira da China#, 6leo de "lequerellal,
ou qualquer sua combinag¢do. Os triglicéridos epoxidizados prefe-
ridos de &cidos gordos incluem, por exemplo, os seguintes epoxi-
dizados: 6leo de soja, 6leo de linhaga, ou qualquer sua combina-
cdo.

O triglicérido epoxidizado mais preferido de um a&cido
gordo e que ocorre naturalmente &€ o &leo de vernonia #, que &
constituido predominantemente por 80 por cento de triglicérido
epoxidizado de &cido verndlico.

ACIDOS GORDOS EPOXIDIZADOS TENDO UMA MEDIA DE MAIS DE UM __ GRUPO
EPOXIDO POR MOLECULA

Acidos gordos epoxidizados que podem ser aqui utiliza-
dos incluem os &cidos gordos epoxidizados tendo uma média de mais
de um grupo etilenicamente ndo saturado epoxidizavel por molécu-
la. Acidos gordos epoxidizados incluem, por exemplo, os seguintes
epoxidizados: &cido linoleico, 4&cido 2,4-hexadienoico, acido
licadnico, &cido linolenico, 4&cido araquiddénico, &cido mucénico,
dcido retinoico, ou qualquer sua combinagdo. Os acidos gordos
epoxidizados preferidos incluem, por exemplo, os seguintes
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epoxidizados: dcido linoleico, &cido linolenico, &cido araquido-
nico, &cido licanoico, ou qualquer sua combinagdo.

DIEPOXTAT.CANOS

Diepoxialcanos apropriados que podem ser aqui utiliza-
dos incluem, por exemplo, os dque sdo representados pela férmula
geral II gue se segue

Formula II

0 0
7\ VAN
CH CH Z "CH CH YA

-

em que Z & uma ligagdo directa, um grupo hidrocarboneto aliféatico
ou cicloalifatico saturado ou ndo saturado tendo de 1 a 30, de
preferéncia de 4 a 30, com maior preferéncia de 14 a 30 &tomos de
carbono; e cada 2’ & independentemente hidrogénio, um grupo
alquilo ou alqueno tendo de 1 a 20, de preferéncia 1 a 2, com
maior preferéncia 1, atomo(s) de carbono. Diepoxialcanos particu-
larmente apropriados incluem, por exemplo, 1,2:3,4-diepoxibutano,
1,2:5,6-diepoxietano, 1,2:7,8-diepoxioctano, 1,2:8,9-diepoxinona-
no, 1,2:9,10~-diepoxidecano, 1,2:13,14-diepoxitetradecano,
4,5:9,10-diepoxi-1-deceno, ou qualquer sua combinagdo.

Fenois Dihidricos

Fenois dihidricos apropriados gque podem ser aqui

utilizados incluem qualquer composto tendo dois grupos hidroxilo
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aromidtico por molécula. Exemplos desses fenois dihidricos incluem
0s que sao representados pelas férmulas gerais III ou IV

Férmula IIT

(x),

HO 0H

Formula IV

s (x),

HO (s), o

em que cada A & independentemente um grupo hidrocarbilo divalente
tendo apropriadamente de 1 a 12, mais apropriadamente de 1 a 6, o
mais apropriadamente de 1 a 4, atomos de carbono, -S-, -5-S-,
-80-, —soz—, -C0- -0-, =-0-C0-0-; cada X & independentemente
hidrogénio, um grupo hidrocarbilo ou hidrocarbiloxi tendo apro-
priadamente de 1 a 12, mais apropriadamente de 1 a 6, o mais
apropriadamente de 1 a 4, 4&atomos de carbono ou um atomo de
halogénio, de preferéncia cloro ou bromo; e n tem um valor de
zero ou 1.

A expressdo hidrocarbilo tal como & aqui utilizada

significa quaisquer grupos alifdtico, cicloalifédtico, aromatico,



alifdtico ou cicloalifédtico substituido com arilo, ou aromatico
substituido com alifitico ou cicloalifatico. De um modo semelhan-
te, a expressdo hidrocarbiloxi significa um grupo hidrocarbilo
tendo uma ligac@o de oxigénio entre si e o &tomo de carbono ao
qual estd 1ligado. A expressdo grupo hidrocarbilo divalente
refere-se aos grupos hidrocarbilo referidos anteriormente menos
um dtomo de hidrogénio adicional. Fenois dihidricos particular-
mente apropriados incluem, por exemplo, hidroquinona, resorcinol,
catecol, bisfenol A, bisfenol F, bisfenol K, seus derivados
brominados ou C,-C4 alquilo, ou qualquer sua combinagdo.

ETERES DIGLICIDILICOS DE FENOIS DIHIDRICOS

Eteres diglicidilicos apropriados de fenois dihidricos
que podem ser aqui utilizados incluem os éteres diglicidilicos
dos fenois dihidricos atrids mencionados. Eteres diglicidilicos
particularmente apropriados de fenois dihidricos incluem, por
exemplo, os éteres diglicidilicos de bisfenol A, bisfenol F,
bisfenol K, seus derivados brominados e C a C, alquilo, ou

1 4
qualquer sua combinagdo.

FENOIS MONOHIDRICOS

Fenois monohidricos apropriados gque podem ser aqui
utilizados incluem, por exemplo, gqualguer composto tendo apenas
um grupo hidroxilo aromdtico por molécula. Exemplos desses fenois
monohidricos incluem, por exemplo os que sdo representados pela

férmula geral V que se segue

Férmula V



(X")5 OH

em que cada X’é independentemente hidrogénio, um grupo hidrocar-
bilo ou hidrocarbiloxi tendo apropriédamente de 1 a 12, mais
apropriadamente de 1 a 6, o mais apropriadamente de 1 a 4, &tomos
de carbono, um grupo nitro (_NOZ) ou um A&tomo de halogénio, de
preferéncia cloro ou bromo. Fenois monohidricos particularmente
apropriados incluem, por exemplo, fenol, o-cresol, p-cresol,
nonilfenol, clorofenol, diclorofenol, triclorofenol, pentacloro-
fenol, bromofenol, dibromofenol, tribromofenol, trifluoro-m-cre-
sol, 3-etilfenol, 4-etilfenol, 3-isopropilfenol, 4-n-propilfenol,
4-isopropilfenol, 3-terc-butilfenol, 4-sec-butilfenol, 4-terc-bu-
tilfenol, p-terc-amilfenol, 4-n-butoxifenol, 4-heptiloxifenol,
3,5-terc-butilfenol, 4-(terc-octil)fenol, 3-n-pentadecilfenol,
o-metoxifenol, m-metoxifenol, 2-metoxi-4-metilfenol, 4-etil-2-me-

toxifenol, 3,4-metilenedioxifenol, ou qualquer sua combinag&o.

SOLVENTES DA REACCAO

Solventes apropriados gque podem ser utilizados na
reacgdo da resina epoxi avangada com o composto contendo fdésforo
e subsequentemente uma base incluem, por exemplo, &teres glicdli-
cos, ésteres glicdlicos, alcoois, cetonas ou qualquer sua combi-
nacdo. Esses solventes particularmente apropriados incluem, por
exemplo, 2-butoxietanol, &ter dietileno glicol monopropilico,
éter dietileno glicol monobutilico, éter dietileno glicol monohe-
xilico, éter propileno glicol monobutilico, éter propileno glicol

terciirio butilico, éter propileno glicol isopropilico, éter
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dipropileno glicol monobutilico,‘éter étilenQvglicol fenilico,
éter propileno glicol fenilico, monoisobutirato de 2,2,4-trimetil-
-1,3-pentanediol , propionato de n-pentilo, acetatos de CG a C13
alquilo, butanol, acetona, cetona metiletilica, cetona metil

isobutilica, ou qualquer sua combinacio.

COMPOSTO DE FOSFORO

Compostos de fésforo apropfiados que podem ser aqui
utilizados incluem, por exemplo, os que sdo representados pela
férmula geral VI que se segue

Férmula VI

0

I

R3-0-P-0H

|

OH

em gue R & hidrogénio ou grupo hidrocarbilo tendo apropriadamen-
te de 1 a 20, de preferéncia de 1 a 8, com maior preferéncia de 1
a 4 atomos de carbono. Compostos contendo particularmente apro-
priados que podem ser aqui utilizados incluem, por exemplo, &cido
fosférico, acido super fosférico, pentdxido de foésforo, éster de
fosfato de butilo, éter butilico de - éster fosfato de etileno

glicol, ou qualquer sua combinagdo.

BASE

O produto de reacgdo da resina epoxi avangada ou de
misturas de resinas epoxi avangadas com o0s compostos contendo
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fésforo pode ser neutralizado com qualquér base de modo a gque o
produto neutralizado possa ser rarefeito na dgua. Bases apropria-
das incluem, por exemplo, os hidrdxidos de metal alcalino; éxidos
ou hidréxidos de metais terrosos alcalinos; éxidos ou hidréxidos
dos metais que formam fosfatos ou fosfatos acidos tendo solubili-
dades na a&gua mensuraveis, ou tais como hidratos; complexos com
aménia, hidrdéxido de ambénia ou de amdnio, e bases organicas.
Hidrdxidos de metal alcalino particularmente apropriados incluem
hidrdxidos de litio, sdédio e potdssio. Oxidos ou hidréxidos de
metais terrosos alcalinos particularmente apropriados incluem
b6xidos e hidréxidos de berilio e cdlcio. Oxidos ou hidréxidos
particularmente apropriados de outros metais incluem ©xidos e
hidréxidos de cobre e ferro. Bases orgdnicas apropriadas incluenm,
por exemplo, aminas alquil cicloalquilo aromdticas mono, di, e
terciarias, polialquileno poliaminas, ou qualquer sua combinagdo.
Bases orgdnicas particularmente apropriadas incluem colina,
guanidina, metilamina, n-butilamina, dietilamina, trimetilamina,
dietilenetriamina, n-hexilamina, etilenediamina, alilamina,
ciclohexilamina, cicloheptilamina, anilina, N,N-dimetilailina,
diaminobenzenos, piperazina, morfolina, piridina, hexametilenimi-
na, etanolamina, N,N-dimetiletanolamina, dietilaminoetanol,
diisopropanolamina, triisopropanolamina, 4-hidroxi-n-butilamina,
2-dimetilamino-2-metil-1-propanol, ou qualquer sua combinagdo. A
base preferida & N,N-dimetiletanolamina.

AGENTES DE CURA

As composicdes que contém grupos epoxi podem ser
curadas com agentes de cura epoxi convencionais que sdo curados
por reacgdo com os grupos epoxi. Esses agentes de cura apropria-
dos incluem, compostos aromdticos ou alifdticos ou cicloaliféati-
cos contendo uma média de mais de dois A&tomos de hidrogénio de

amino primdrios ou secundirios por molécula; compostos tendo uma
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média de mais de dois grupos carboxilo por moléculé} anidridos de
compostos contendo dois ou mais grupos carboxilo por molécula;
biquanidas; guanidinas; guaniminas, amidas e poliamidas, imidazo-
les, compostos contendo hidroxilo aromaticos; ou qualgeur sua
combinagdo. Esses agentes de cura particularmente apropriados
incluem, por exemplo, etilenediamina, dietilenetriamina, trietile-
netetramina, tetraetilenepentamina, isoforoenediamina, N-amino-
etilpiperazina, metanediamina, 1,3-diaminociclohexano, xililene-
diamina, m-fenilenediamina, 1,4-metilenedianilina, metafenilene-
diamina, diaminodifenilsulfona, é&ter diaminodifenilico, 2,4-to-
luenediamina, 2,6-diaminopiridina, bis(3,4-diaminofenil)sulfona,
resinas preparadas a partir de anilina e formaldeido, poliglicois
aminados, &cido ox&dlico, &cido ftdlico, &cido maleico, &cido
aconitico, poliésteres terminados em carboxilo, anidrido ftélico,
anidrido succinico, anidrido citracénico, anidrido itacénico,
anidrido dodecilsuccinico, Nadic Methyl Anhydride (isdmeros de
anidrido metilbiciclo(2.2.1)heptene-2,3~dicarboxilicos), diani-
drido piromelitico, dianidrido ciclopentanetetracarboxilico,
dianidrido benzofenonetetracarboxilico, diciandiamida, 2-metil-
imidazole; ou qualquer sua combinagdo. Estas composigdes podenm
também ser curadas com os agentes de cura enumerados a seguir
para curar composigdes contendo grupos hidroxilo alifatico

secundarios.

As composicdes que ndo contém grupos epoxi mas apenas
grupos hidroxilo secunddrios resultantes da reacgdo entre os
grupos epoxi e o fenol dihidrico podem ser curadas com esses
agentes de cura tais como resinas de melamina-aldeido, resinas de
melamina-aldeido alquiladas, resinas de ureia-aldeido, resinas de
ureia-aldeido alquiladas, resinas resole de fenol-aldeido,
resinas resole de fenol-aldeido, poliisocianatos blogqueados, ou
qualquer sua combinagdo. Esses agentes de cura particularmente

apropriados incluem, por exemplo, hexametoximetilmelamina, resina



melamina-formaldeido altamente metilada, resinas etoxi metoxi
melamina-formaldeido altamente alquiladas, e resina metoximetil
isobutoximetil melamina-formaldeido altamente alquilada comer-
cialmente fornecida por American Cyanamide Co. como CYMELTM 303,
CYMELTM 325, CYMELTm 1116, e CYMELTM 1161 respectivamente;
resinas melamina-~formaldeido comercialmente fornecidas por
Monsanto Co. como RESIMENETM 730 e RESIMENETM 735; resinas
ureia-formaldeido comercialmente fornecidas por American

Cyanamide Co. como BEETLE'Y 60 e BEETLE T

&%; uma mistura dos
éteres alilicos de mono-, di- e tri-metilol fenois, e uma mistura
dos éters alilicos de metilol fenol parcialmente polimerizados e
resina resol sintética fenol-formaldeido comercialmente fornecida
por BTL Specialties Corp. como METHYLON ' 75-108, METHYLON
75-121 e VARCUM SYNTHETIC RESIN 29-101, respectivamente; prrepo-
limero blogqueado de 2-etilhexanol de diisocianato de tolueno e
trimetilol propano; prépolimero bloqueado com 2-etilhexanol de
4,4-diisocianato de difenil metano; poliisocianatos arométicos,
alifdaticos ou cicloalifaticos bloqueados com C,-C, cetoxima; ou

qualquer sua combinagdo.

Se desejado, promotores ou aceleradores podem ser
utilizados com as resinas ureia-aldeido, resinas ureia-aldeido
alquiladas, resinas melamina-aldeido, resinas melamina-aldeido
alquiladas, resinas resole fenol-aldeido, e resinas resole
fenol-aldeido alguiladas. Esses  promotores ou aceleradores
apropriados incluem, por exemplo, &cido fosférico, &cido polifos-
férico, &cido maleico, &cido citrico, &cidos sulfdnicos organi-
cos, tais como, &cido benzeno sulfénico, acido p-tolueno sulfdéni-

co, ou suas misturas.

Os agentes de cura sdo utilizados em guantidades que
irdo geralmente curar a resina avangada, isto &, essa quantidade

que & suficiente para tornar a composigdo de revestimentocurada
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resultante ndoc viscosa. Nos casos em gue o agenté‘de cura realiza
a cura por reacg¢do com os grupos epdxido, eles sdo utilizados em
quantidades que proporcionem relag¢des de equivalentes de agente
de cura por grupo epdxido variando entre 0,01:1 e 10:1, de
preferéncia entre 0,1:1 e 5:1, com maior preferéncia entre 0,5:1
e 1,5:1. Nos casos em que a resina avancgada cura através de
grupos hidroxilo secundirios ao 1longo da estrutura central, o
agente de cura & utilizado em duantidades que proporcionem uma
relagdo de equivalentes de agente de cura por grupo hidroxilo
secunddrio variando entre 0,05:1 e 5:1, de preferéncia entre

0,1:1 e 3:1, com maior preferéncia entre 0,3:1 e 2:1.

Se desejado, as composigdes de revestimento podem ser
formuladas com aditivos convencionais. Tais aditivos apropriados
incluem, por exemplo, agentes anti formagdo de espuma, agentes de
controlo do deslizamento, promotores da ades&do, promotores da
flexibilidade, modificadores tensio activos, agentes de liberta-
¢do da pressdo, materiais redutores do brilho, modificadores

reoldgicos, estabilizadores, surfactantes, solventes de coalescen

cia, diluentes reactivios, plastificadores, ou qualquer sua
combinagdo. Uma lista parcial de aditivos apropriados, inclui por
exemplo, aducto de amina funcional de metacrilalida de neopentil-
(dialil)oxi, titanato de tri(dioctil)piro-fosfato que & fornecido
comercialmente por Kenrich Petrochemicals, Inc. sob o nome de
rrca ™ 38J; aducto de amina funcional de metacrilamida de neopen-
til(dialil)oxi, =zirconato de  tri(dioctil)pirofosfato que &
fornecido comercialmente por Kenrich Petrochemicals, Inc. com o©
nome de LZ 38J; uma solugdo de metil alquil polisiloxanos modifi-

cados com poliéter que é fornecida comercialmente por BYK Chemie

™

com o nome de BYK =~ -321; uma solugdo de dimetil polisiloxanos

modificados com poliéter que & fornecida comercialmente por BYK

Chemie com o nome de BYKTM -306; um polimero acrilico que &

™

fornecido comercialmente por BYK Chemie -361 e uma solugdo de



resina de silicone que & fornecida comercialmente como SR882M por
General Electric.

A quantidade de aditivo depende do tipo de aditivo,
formulagdo, concentragdo e tipo agente de ligagdo cruzada (agente
de cura), e muitas outras varidveis. Consequentemente, os reque-
rentes ndo desejam ficar 1limitados por qualquer variacdo da
concentragdo em particular. Tipicamente os aditivos sdo usualmen-
te utilizados em quantidades que variam entre 0,00001 e 10, de
preferéncia entre 0,001 e 5, com maior preferéncia entre 0,1 e
0,5 por cento em peso tendo como base o peso da totalidade dos
sdlidos. Os agentes de plasticidade podem ser adicionados emn

quantidades que variam entre 10 e 40 por cento em peso.

Nos revestimentos & base de &gua, a resina e o agente
de cura e outros aditivos, se desejado, sdio misturados entre si
com uma quantidade suficiente de &gua a fim de proporcionar a
composigdo com a viscosidade de aplicagdo desejdvel. A quantidade
de d&gua utilizada ira depender da viscosidade dos componentes
misturados sem a 4&gua. As composigdes com viscosidade mais
elevada irdo necessitar de mais A&gua para atingir a viscosidade
de aplicacdo desejada do que as composigdes com viscosidades mais

baixas.

As composi¢des de revestimento podem ser pigmentadas
e/ou opacificadas com pigmentos e opacificadores conhecidos. Para
muitas utilizacgdes, incluindo para utilizagdo alimentar, o
pigmento preferido é didxido de tité&nio. Geralmente, o pigmento &
usado numa relagdo de 0,1:1 a 1:1 em peso. Outros pigmentos
incluem éxido de antiménio, éxido de zinco, chumbo branco,
carbonato de cdlcio, silica, silicato de aluminio, ou gqualquer

sua combinag&o.
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As composigdes de revestimento podem ser aplicadas por
qualquer método convencional da industria de revestimento. Assim,

/

aplicag¢des por pulverizagdo, cilindragem, mergulho, controlo de
fluxo ou electrodeposigdo podem ser utilizadas para peliculas
tanto transparentes como pigmentadas. A pulverizacdo constitui a
técnica preferida para as composigdes de revestimento aquoso.
Apds aplicacgdo ao substrato, o revestimento & curado termicamente
a temperaturas variando entre 95°C e 235°C ou mais, durante
periodos de tempo variando entre 1 e 6 minutos. As peliculas
resultantes podem ser secas ds temperaturas ambiente durante
periodos de tempo mais longos.

Os exemplos que se seguem sdo ilustrativos do invento,
mas ndo devem ser elaborados de modo a serem de qualquer modo
limitativos do seu &ambito.

EXEMPLO 1

A. DPREPARACAO DE RESINA EPOXT AVANCADA A PARTIR DE
OLEO DE SOJA EPOXIDIZADO E DE BISFENOL A

Um 6leo de soja epoxidizado (200,0 gramas, 0,88 equiva-
lentes) tendo um peso equivalente de epdxido (EEW) de 228,52,
51,91 gramas (0,46 equivalente) de bisfenol A, 0,4286 gramas de
uma solugdo a 70% em peso em metanol de complexo acetato de
etiltrifenilfosfénio-acido acético, e 0,08 grama de hidrdxido de
potdssio sdo adicionados a uma caldeira de resina com quatro
gargalos de 500 mililitros equipada com meios para agitagdo e
controlo da temperatura. Os conteudos foram aquecidos com agita-
¢do a uma temperatura de 160°C durante um periodo de 45 minutos e
mantidos a 160°C durante um periodo de 8 horas. O produto resul-
tante tinha um EEW de 481 e um peso molecular médio (Mw) de
12.383.
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B. REACCAO COM ACIDO FOSFORICO

A resina epoxi avangada de A tendo um peso equivalente
de epdéxido de 481 (106,6 gramas, 0,2216 equivalente) e 24,06
gramas (0,2036 mole) de 2-butoxietanol foram adicionados a um
frasco de fundo redondo com quatro gargalos de 500 mililitros
equipado com meios para controlo da temperatura, agitacdo com
haste de agitagdo de ago, condensagdo e adigdo de reagente sob
uma purificagdo com azoto de 62 centimetros cibicos por minuto. A
mitura resina epoxi-solvente foi lentamente dissolvida por
aquecimento entre 120°C e 125°C durante um periodo de quarenta e
um minutos. Durante este periodo de tempo, o adaptador de azoto
que ndo tinha haste para mergulhar foi substituido por um tendo
uma haste para merqulhar com trés polegadas. Entdo, 1,7406 gramas
de a&cido fosfdérico em 8,508 gramas de 2.butoxietanol foram
adicionados gota a gota durante um periodo de tempo de dois
minutos mantendo-se entretanto a temperatura da reacgdo entre
122°C e 123°C. Visto ser aparente um aumento rédpido do peso
molecular, 75,4 dgramas de 2-butoxietanol foram adicionados ao
conteudo do reactor. Subsequentemente, o fluxo de azoto foi
ajustado para 9 centimetros ciibicos por minuto, e 2,2011 gramas
de d&gua desionizada foram adicionados ao contelido do reactor.
Entd3o, 58,8 gramas de 2-butoxietanol foram adicionados ao conteu-
do. O conteudo do reactor fol deixado a agitar durante um periodo
de 126 minutos entre 110°C e 124°C. Entdo, 83,4 gramas de 2-buto-
xietanol foram adicionados & solugdo para dar origem a uma
solugdo com um conteudo ndo voladtil de 30 por cento. A solugdo
foi filtrada com um filtro de tinta médio com uma contagem de
malha de 44 x 36. A viscosidade que foi medida com um Ford Cup
No. 4 foi de 78 segundos.
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C. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 39,797
gramas da solugdo a base de solvente preparada no Exemplo 1B, com
1,829 gfamas de CYMELTM 325 (uma resina melamina-formaldeido
fornecida comercialmente por American Cyanamid Company) para dar
origem a uma formulagdo contendo 15,32 phr cymer™ 325. A formu-
lagdo foi aplicada a paineis de ago laminados frios completamente
tratados ndo polidos de calibre 24 X 4 polegadas X 12 polegadas
(0,66 mm X 101,6 mm X 304,8 mm) e a paineis de ago sem estanho
desengordurados 7,5 mils X 4,5 polegadas X 9,0 polegadas (0,19 mm
X 114,3 mm X 228,6 mm) com uma haste de lesdo de arame No. 16.
Todos os paineis foram desengordurados por lavagem dos paineis em
solvente AROMATIC 100 (um solvente aromdtico, de pequeno interva-
lo, de elevada pureza tendo um ponto de ebuligdo inicial de
152°C, um ponto de secagem de 174°C e um ponto de inflamagdo de
41°C, fornecido comercialmente por Exxon Company, USA) seguindo-
-se acetona e em seguida secagem num forno a 400°F (204,4°C)
durante dez minutos. Os paineis revestidos foram cozidos num
forno a 400°F (204,4°C) durante 30 minutos. A espessura do
revestimento variou entre cerca de 0,20 e 0,24 mils (0,00508 mm e
0,006096 mm).

EXEMPLO 2

A. PREPARACAO DE RESINA EPOXI AVANCADA A PARTIR DE
OLEO DE SOJA EPOXIDIZADO E BISFENOL A

Um 6leo de soja epoxidizado (200,0 gramas, 0,88 equiva-
lente) tendo um peso equivalente epoxidizado (EEW) de 228,52,
33,29 gramas (0,29 equivalente) de bisfenol A, 0,4286 gramas de
uma solugdo a 70 por cento em peso em metanol de complexo acetato

de etiltrifenilfosfénio-dcido acético, e 0,08 gramas de hidrdxido



| |' S - 26 -
- \
de potdssio foram adicionados a um reactor do tipo descrito no
Exemplo 1. O conteudo foi aquecido com agitagdo a uma temperatura
de 160°C durante um periodo de 45 minutos e mantido a 160°C
durante um periodo de 5 horas. O produto resultante tinha um EEW
de 421 e um Mw de 23.789.

B. REACCAO COM NONILFENOL E ACIDO FOSFORICO

A resina epoxi avancada de A anteriormente referido
tendo um peso equivalente de epdxido de 421 (89,2 gramas, 0,2119
equivalente),'44,3 gramas (0,2010 mole) de nonilfenol e 57,21
gramas de 2-butoxietanol foram adicionados a um reactor do tipo
descrito no Exemplo 1B. O fluxo de azoto foi ajustado para 60
centimetros cibicos por minuto. A resina epoxi e o nonilfenol
foram dissolvidos a uma temperatura variando entre 110°C e 121°C
durante um periodo de tempo de vinte e nove minutos. Entéo,
0,3080 grama de uma solugdo em metanol a 70% em peso de catalisa-
dor complexo acetato de tetrabutilfosfdnio-dcido acético em
5,0320 gramas de 2-butoxietanol foi adicionado gota a gota ao
conteudo do reactor. Entdo, o conteudo do reactor foi aquecido
entre 153°C e 155°C durante um periodo de noventa e trés minutos.
O conteudo do reactor foi arrefecido até 125°C altura em que
1,588 gramas de acido fosfdérico a 85% em 7,818 gramas de 2-buto-
xietanol foram adicionados gota a gota durante um periodo de dois
minutos. O adaptador de azoto que ndo tinha perna para mergulhar
fol substituido por um adaptador tendo uma perna para mergulhar
com trés polegadas. 0 conteudo do reactor foi deixado a agitar
durante um periodo de 134 minutos entre 123°C e 125°C. O fluxo de
azoto foi ajustado para dez centimetros clibicos por minuto.
Entdo, 2,7114 gramas de dgua foram adicionados ao conteudo do
reactor. O conteudo do reactor foi deixado a agitar durante um
periodo de 128 minutos enquanto a temperatura era mantida entre
120°c e 125°C. O 1liquido transparente castanho claro foi
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arrefecido & temperatura ambiente para daf origem:a uma solugédo
com um conteudo nio-volatil de 65 por cento. A viscosidade que
foi medida com um Ford Cup No. 4 fol de 73 segundos.

C. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados mnisturando 26,687
gramas da solugdo preparada no Exemple 2B, 6,763 gramas de
2-butoxietanol, 4,413 gramas de METHYLONTM 75-108 (uma mistura de
ésteres de alilo de mono-, di-, e trimetilol fenois fornecidos
comercialmente por BTL Spesialty resins Corp.( e 0,132 gramas de
BYK 361 a 10% (um aditivo nivelador de copolimero acrilico
fornecido comercialmente por BYK Chemie USA) em 2-butoxietanol
para dar origem a uma formulacgdo contendo 20,3 por cento em peso
de ME‘I‘HYLONTM 75-108. A formulagdo foi aplicada a paineis de ago
laminados clean-treated a frio ndo polidos desengordurados de
calibre 24 x 4 polegadas-12 polegadas (0,66 mm X 101,6 mm x 304,8
mm) e paineis de a¢o sem estanho desengordurados 7,5 mils X 4,5
polegadas X 9,0 polegadas (0,19 mm X 114,3 mm X 228,6 mm) com uma
haste de lesdo de arame No. 16 de acordo com ASTM D 4147-82. Os
paineis foram desengordurados por lavagem dos paineis em solvente
AROMATIC 100 seguindo-se acetona e em seguida secagem num forno a
400°F (204,4 C) durante trinta minutos. Os paineis revestidos
foram cozidos num forno a 400°F (204,4°C) durante 30 minutos. A
espessura do revestimento variou entre 0,18 e 0,25 mils (0,004572
mm e 0,00635 mnm).

D. PREPARACAO DE DISPERSAO AQUOSA

Uma porcdo de solugdo transparente castanho claro do
Exemplo 2B (94,8 gramas) foi carregada num reactor do tipo
descrito no Exemplo 1B. O fluxo de azoto foi ajustado para 60
centimetros cibicos por minuto. A temperatura foi elevada para
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92°C e uma solugdo aquosa de N,N-dimetiletanolamina foi adiciona-
da ao conteudo do reactor durante um periodo de trés minutos.
Esta solugdo foi preparada por mistura de 1,0918 gramas de
N,N-dimetiletanolamina (0,0120 mole) em 50,8 gramas de &gua
desionizada. A dispersdo aquosa de cor creme claro com um conteﬁ—
do ndo vVvolatil de 43 por cento foi deixada arrefecer até a
temperatura ambiente. Ent3o, 4&gua desionizada adicional foi
adicionada a dispersdo aquosa com um conteudo ndo volatil de 34,5

por cento. A viscosidade que foi medida com um Ford Cup No. 4 foi
de 17,8 segqundos.

E. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 36,92
gramas da dispersdo aquosa preparada no Exemplo 2D, 1,917 gramas
de cymer™ e 2,175 gramas de 2-butoxietanol para dar origem a uma
formulacao contendo 15,05 phr de CYMELTM 325. A formulacgdc foi
aplicada a paineis de ac¢o laminados clean-treated a frio né&o
polidos desengordurados de calibre 24 x 4 polegadas x 12 polega-
das (0,66 mm x 101,6 mm x 304,8 mm) e a paineisde ago sem estanho
desengordurados 7,5 mils X 4,5 polegadas X 9,0 polegadas (0,19 mm
X 114,3 mm X 228,6 mm) com uma haste de lesdao de arame 22. Os
paineis revestidos foram cozidos num forno a 400°F (204,4°C)
durante 20 minutos. A espessura do revestimento variou entre
0,220 e 0,311 mils (0,005588 mm e 0,007899 mm) .

EXPERIMENTACAO COMPARATIVA A

Uma resina epoxi & base de bisfenol A tendo um peso
equivalente de epdxido de 1755 (110,0 gramas, 0,0627 equivalente)
e 21,75 gramas (0,0184 mole) de 2-butoxietanol foram adicionados
a um receptor do tipo descrito no Exemplo 1B. O fluxo de azoto

foi ajustado para 68 centimetros clbicos por mninuto. A resina
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epoxi foi dissolvida lentamente por aquecimento a. uma temperatura
entre 121°C e 127°C durante um periocdo de vinte e um minutos.
Durante este periodo de tempo, o adaptador de azoto que ndo tinha
perna para mergulhar foi substituido por um adaptador tendo uma
perna para mergulhar com trés polegadas.Entdo, 1,243 gramas
(0,0108 mole) de &acido fosfdrico a 85% em 5,257 gramas de 2-buto-
xietanol foram adicionados gota a gota durante um periodo de
guatro minutos mantendo-se entretanto a temperatura da reacgédo
entre 121°C e 123°C. O conteudo do reator foi deixado a digerir
durante um periodo de cinquenta e dois minutos entre 121°C e
133°C. Em seguida, 2,221 grams de &dgua desionizada foram adicio-
nados ao conteudo do reator. Depois da temperatura ter sido
mantida entre 122°C e 125°C durante um periodo de 121 minutos, a
temperatura foi baixada para 80°C. Entdo uma solugéé aquosa de
N,N-dimetiletanolamina foi adicionada gota a gota durante um
periodo de oito minutos mantendo-se entretanto a temperatura
entre 80°C e 88°C. Esta solugdo foi preparada por mistura de
2,2255 gramas de N,N-dimetiletanolamina em 50,0 gramas de &gua.
Entdo, 128,5 gramas de &gua desionizada foram adicionados ao
conteudo do reactor durante um periodo de vinte minutos mantendo-
-se entretanto a temperatura da reacgdo entre 82°C e 91°C. A
dispersio aguosa branca com um conteudo ndo volatil de 35,3 por
cento foi deixada arrefecer até & temperatura ambiente. Entéo,
32,8 gramas de agua foram adicionados & dispersdo para dar origem
a uma dispersdo tendo um conteudo ndo volatil de 32 por cento e
um pH de 9,0. A viscosidade que foi medida com um Ford Cup No. 4

foi de 17,9 segundos.
EXPERIMENTACAO COMPARATIVA B

Os revestimentos foram preparados misturando 51,984
gramas da solugdo aquosa preparada no Exemplo Comparativo A, .
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1,676 gramas de cyMEL™ 325 e 3,598 gramas de 2-butoxietanol para
dar origem a uma formulag¢dio contendo 10,075 phr de CYMELTM 325. A
formulagdo foi aplicada a paineis de ago laminado frios completa-
mente tratados n&o polidos desengordurados de calibre 24 X 4
polegadas X 12 polegadas (0,66 mm x 101,6 mm x 304,8 mm) e a
paineis de ago sem estanho desengordurados 7,5 mils x 4,5 polega-
das x 9,0 polegadas (0,19 mm x 114,3 mm x 228,6 mm) com uma haste
de lesd@o de arame No. 16. Os paineis foram desengordurados por
lavagem em solvente AROMATIC 100 seguindo-se acetona e secagem
num forno a 400°F (204,4°C). Os paineis revestidos foram cozidos
num forno a 400°F (204,4°C) durante 10 minutos. A espessura do
revestimento varioua entre 0,24 e 0,29 mils (0,006096 mm e
0,007366 mn).

EXPERIMENTACAO COMPARATIVA C

Os revestimentos foram preparados misturando 57,567
gramas da solugdo aguosa preparada no Experimentagdo Comparativa
A, 2,802 gramas de CYMELTM 325 e 3,985 gramas de 2-butoxietanol
para dar origem a uma formulagdo contendo 15,2 phr de CYMELTM
325. A formulacdo foi aplicada e curada tal como foi descrito na
Experimentacdo Comparativa B. A espessura do revestimento variou

entre 0,26 e 0,28 mils (0,006604 mm e 0,007112 mm).
EXPERIMENTAQKO COMPARATIVA D

Os revestimentos foram preparados misturando 45,214
gramas da solucdo aquosa preparada no Experimentagdo Comparativa
A, 2,893 gramas de CYMELTM 325 e 3,348 gramas de 2-butoxietanol
para dar origem a uma formulagdo contendo 20,0 phr de CYMELTM
325. A formulacdo foi aplicada e curada tal como foi descrito na
Experimentagdo Comparativa B. A espessura do revestimento variou

entre 0,27 e 0,28 mils (0,006858 mm e 0,007112 mm).
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EXEMPILO 3 TESTE DOS REVESTIMENTOS

Os revestimentos foram avaliados de acordo com os

processos que se seguem. Os resultados foram proporcionados no
Quadro I.

RESISTENCIA A METIL ETIL CETONA (MEK)

A resistencia do revestimento curado num painel de aco
laminado frio & metil etil cetona foi determinada esfregando ao
longo dos paineis cozidos um martelo de pena esférica de duas
libras com a extremidade da esfera coberta com oito camadas de
talagarc¢a que tinha sido saturada com metil etil cetona (MEK).
Nio foi aplicada ao martelo qualquer forga diferente da necesséa-
ria para guiar o martelo para traz e para diante sobre a mesma
superficie. Um regulador de doze polegadas fixado no local foi
usado para guiar o martelo na mesma trajectdéria. Os paineis
revestidos depois de esfregados foram mergulhados numa mistura de
20% de CuSO4-5H20 e 10% de acido cloridrico concentrado em &gua
durante 30 segundos e em seguida mergulhados em &gua desionizada
a fim de determinar a destruicdo. Uma pancada para a frente e
reversa voltando ao ponto de partida fol considerada com sendo

uma dupla fricgdo com MEK.

Flexdo em T

A flexdo em T foi usada para medir a flexibilidade do

revestimento sobre o painel com uma taixa baixa de deformagdo.

As arestas do painel de ago laminado a frio foram
cortadas para dar origem a um espécime com duas polegadas de
largura com espessura uniforme. Foi feita uma flex&o no painel a

aproximadamente 0,75 polegadas da extremidade do painel revestido
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usando um travdo de dedo. A flexdo foi comprimida com firmeza com
a palma da mdo. Entdo o espéciem flectido foi colocado num torno,
o qual foi préviamente revestido com revestimento plastico para
evitar que o substrato se riscasse, e o painel foi de novo
dobrado sobre si prdprio a fim de formar uma flex3o de 180 graus.
A &rea submefida a pressdo foi entdo testada gquanto a& adesdo por
revestimento com fita adesiva Scotch 610. A fita foi aplicada de
modo a ndo serem retidasd bolhas de ar sob a fita adesiva. A fita
adesiva foi entdo puxada com um movimento rapido e forte com um
angulo de 90 graus numa tentativa para separar o revestimentodo
substrato. Em seguida a flexdo foi mergulhada numa solugdo de
sulfato de cobre (10 gramas) e &cido cloridrico 1,0 N durante 30
segundos sendo entdo mergulhada em &gua desionizada. A finalidade
deste passo consiste em oxidar qualquer metal descoberto resul-
tante a fim de observar com maior minGcia as falhas na adesdo. O
espécime foi examinado com uma lupa para determinar a falha. A
primeira flex3o fol anotada a TO (T zero) porgue nio havia painel
em sanduiche no interior da flexd3o. O processo de flexdo do
painel usando indicador de quebra e torno foi continuado até ndo
haver sinal de fractura ou de perda de adesdo. Cada flexdo
sucessiva foi indicada com T1, T2, T3, T4, etc. devido ao nilmero
de camadas de painel em sanduiche entre as pregas. Quanto menor o
nimero de flexdes em T, tanto melhor a flexibilidade.

RESISTENCIA AO IMPACTO

A resistencia ao impacto reverso foi usada como uma
medicdo da resistencia ao impacto do revestimento sobre o painel

com uma taxa rapida de deformacgédo.

Os paineis de ago 1laminado a frio revestidos foram
submetidos ao impacto de um peso em queda a partir de um Gardner

Impact Tester a diferentes alturas calibradas variando entre 0 e



160 polegada-libras. A superficie submetida ao impacto foi entdo
testada quanto & ades3o por revestimento com fita adesiva Scotch
510. A fita adesiva foi aplicada de modo a ndo serem retidas
bolhas de ar debaixo da fita adesiva. A fita adesiva foi entdo
puxada com um movimento répido e enérgico a um angulo de 90 graus
numa tentativa de separar o revestimento do substrato. Em seguida,
uma solugdo de sulfato de cobre (10 gramas) foi aplicada &
superficie submetida ao impacto para determinar a existéncia de
uma falha. O espécime foi examinado sob um sistema de amplifica-
¢do iluminado no topo de uma mesa com lupas tendo um poder total
de 11 dioptrias para determinar a falha.

FLEXOES EM CUNHA

A flexd@o em cunha foi usada como uma medigdo da flexi-
bilidade do revestimento sobre o painel com um taxa rapida de
deformacdo. Os paineis de ago sem estanho revestidos foram
cortados para dar origem a espécimes com 4 polegadas por 2
polegadas. Os espécimes, revestidos do lado de baixo, foram
colocados sob o mandril cilindrico de 1/8 polegada de um Gardner
Impact Tester. O espécime foi feito deslizar para a parte de tras
da plataforma do mandril até a aresta ficar nivelada com dois
pernos localizados na parte de tréds da plataforma. A porgdo
restante do painel foi elevada com uma velocidade uniforme para
flectir o espécime num angulo de 170 a 180 graus num periodo de
tempo nio excedendo 5 segundos. O dispositivo de espacejamento
localizado sob a plataforma de impacto foi feito deslizar até a
parte anterior extrema do aparelho para testar e fixado no local
com os parafusos de ajustamento fornecidos. Isto permite que a
plataforma de impacto crie uma cunha gue proporciona angulos de
pressdo (stress) variando entre 170 e 180 graus. O espécime
flectido foi colocado sob a plataforma de impacto. O segmento

mais comprido do espécime foi colocado para baixo. O espécime foi



submetido ao impacto da extremidade achatada da haste de impacto
feita cair de wuma altura calibrada de 60 polegada-libras. A
superficie flectida foi entdo testada quanto & adesdo por reves-
timento com uma fita adesiva Scotch 610. A fita adesiva foi
puxada com um movimento rdpido e enérgico da aresta da flexdo
mais extrema com um angulo de 90 graus nhuma tentativa para
separar o revestimento do substrato. A flex3o foli mergulhada numa
solugdo de sulfato de cobre (10 gramas) em &cido cloridrico 1,0 N
sendo em seguida mergulhada em 4&agua desionizada. A distancia do
revestimento removido entre a aresta da flex3o mais acentuada
para fora e a aresta com a flexdao menos acentuada foi medida em
nilimetros. Quatro espécimes replicados foram testados e calcula-

das as suas médias.

RESISTENCIA A PASTEURIZACAO DA AGUA

A resistencia & pasteurizagdo da dgua foi realizada num
Gnico espéciem para cada revestimento a fim de determinar a
permeabilidade do revestimento & &gua com pressdo e calor. O
substrato de revestimento era constituido por aco sem estanho. A
largura de cada espécime era de cerca de 12 centimetros enquanto
que o comprimento era de cerca de 6 centimetros. Um molde e o
Gardner Impacter Tester foram utilizados para formar uma flexao
semi-circular em cada espécime. A flexdo semi-circular foi usada
para simular uma superficie submetida a pressdo. A haste do
aparelho para impacto com dardo foi feita cair de 56 polegada-li-
bras para todos os espécimes ao formarem a flexdo. Os espécimes
foram entdo colocados num Autoclave Modelo 8100-TD NORCO com agua
desionizada durante 90 minutos a 121°C (250°F) e sob uma pressdo
de 1 bar (15 psi). O reldgio foi 1ligado sémente depois de se
terem atingido a temperatura e pressdo desejadas. Depois dos
espécimes terem sido pasteurizados nas condigbes prescritas, o
calor foi desligado, a pressé@o retirada e os paineis foram
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removidos para avaliacdo. Os espécimes revestidos foram submersos
em dgua desionizada apds remogdo a partir do autoclave. Os
espécimes foram secos por absorgdo apds a remog¢do da &gua com
toalha de papel. Foram avaliados quanto & formagdo de pelicula e
adesdo. Os revestimentos testados foram avaliados quanto 3
formacao de pelicula colocando o0s espécimes proximo dos paineis
dos quais os espécimes foram retirados. Os revestimentos foram

avaliados quanto & formagdo de pelicula de acordo com a escala
que se segue:

Avaliacédo Descricédo

B1 Sem pelicula

B2 Opaco, perda de brilho

B3 Perda total do brilho

B4 Pelicula, turvo, comecando a perder
transparencia

B5 Turvo, revestimento dilatado, poucas bolhas,

alguma aspereza

B6 J4 n3o transparente, superficie &spera, bolhas
B7 Superficie muito aspera ou rachada, muitas
bolhas

A adesdo foi determinada usando o teste da fita adesiva
descrito no método A de ASTM 3359. A fita adesiva era fita
adesiva Scotch 610. Foram feitos cortes em X (cortes cruzados)
nas superficies submetidas e ndo submetidas a pressdo de cada
espécime. A adesdo do espécime ndo submetido a pressdo foi
indicado em primeiro 1lugar enquanto que a adesd@o na superficie
submetida a pressdo foi indicada em segundo lugar. Os revestimen-
tos foram avaliados quanto & ades@o de acordo com a escala que se

segue:
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5A
4A

3A

2A

1A

OA
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Descricédo

Sem descamagao ou remogdo do revestimento.

Vestigios de descamagdo ou remogdo do tevestimento ao
longo das incisdes.

Remogdo denteada do revestimento ao longo da maior
parte das incisdes até 1/16 polegadas (1,6 mm) de cada
lado da incisdo.

Remogdo denteada do revestimento ao longo da maior
parte das incisdes até 1/ de polegada (3,2 mm) em cada
lado da incisdo.

Remocdo do revestimento da maior parte da superficie do
X sob a fita adesiva.

Remogdo do revestimento para além da superficie do X.
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Quadro I

Revesti » Impacto faua
mento CY:lJ‘)'igé_. MEK Flexao Rev. Flexoes . d.e Pastgurizada

DR em T Cunha media = -

phr . In.-| (mm) Adesao |Pelicula
Lb.

Ex. 1C 15.32 18 T2 80 9.0 30.625 54, 5Aa B1
Ex. 2C 20.3b y T3 136 15.4 15.1 5A, 5A B1
Ex. 2E 15.05 9 TY 80 9.0 32.4 5A, 5A B1
C.E. B* 10.1 10 T3 92 10.4 20.0 5h, 5A BT
C.E. C* 15.2 45 T2 88 9.9 20.5 5A, 5A B7
C.E. D* 20.7 200 T3 64 7.2 27 .1 S5A, 5A B7

* Ndo um Exemplo do presente invento.

a Primeiro valor situa-se na parte ndo submetida a pressdo do
cupdo; o segundo valor situa-se na parte submetida a pressédo
do cupao.

b Formulado com 20,3 por cento de METHYL(‘)NTM 75-108 como um

agente de cura em vez de CYMELTM 325 e 0,061 por cento de BYK
36. '



EXEMPIO 4

A. PREPARACAO DE RESINA EPOXI AVANCADA A PARTIR _ DE
1,2,13,14-DIEPOXTITETRADECANO E BISFENOL A

1,2,13,14-Diepoxitetradecano (100 dgrmas, 0,77 equiva-
lente) tendo um EEW de 130,18, 77,45 gramas (0,71 equivalente) de
bisfenol A, 0,2143 gramas de uma solugdo a 70% em peso em metanol
de catalisador complexo acetato de etiltrifenilfosfénio-acido
acético e 0,04 gramas de hidréxido de potdssio foram adicionados
a uma caldeira de resina de 500 mililitros de quatro gargalos
equipada com meios para agitagdo e controlo da temperatura. O
conteudo foi aquecido com agitagdo até uma temperatura de 170°C
durante um periodo de 30 minutos. O conteudo foi deixado até
exotermia até uma temperatura de 195°C e em seguida o conteudo
fol arrefecido até uma temperatura de 185°C e mantido a 185°C
durante um periodo de 150 minutos. O produto resultante tinha um

EEW de 2.096 e um peso de peso molecular médio (MWw) de 8,471.

B. PREPARACAO DE DISPERSAO AQUOSA

A resina epoxi avancada do Exemplo 4A tendo um EEW de
2096 (110 grams, 0,0525 equivalente) e 21,86 gramas (0,185 mole)
de 2-butoxietanol foram adicionados a um frasco de fundo redondo
e 500 mililitros de quatro gargalos equipado com meios para
controlo da temperatura, agitagdo com uma haste agitadora de acgo,
condensacdo e adicdo de reagente sob uma purificacdo com azoto de
69 centimetros clbicos por minuto. A resina epoxi foi dissolvida
lentamente por aquecimento entre 119°C e 127°C durante um periodo
de trinta e seis minutos. Durante este periodo de tempo, o©
adaptador de azoto que ndo tinha perna para mergulhar foi substi-
tuido com um adaptador tendo uma perna para mergulhar com trés

polegadas. Entdo, 1,1435 grmas de &cido fosférico a 85% em 5,6450
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gramas de éter etileno glico n-butilico foi adicionado gota a
gota durante um periodo de 8 minutos mantendo-se entretanto a
temperatura da reaccdo entre 123°C e 125°C. O conteudo do reactor
foi deixado digerir durante um periodo de tempo de 2 horas a
125°C. Entd3o, o fluxo de azoto foi ajustado para 2 centimetros
clibicos por minuto e 2,2256 gramas de dgua desionizada foram
adicionados ao conteudo do reactor. Depois da temperatura da
reaccdo ser mantida entre 114°C e 125°C durante um periodo de 2
horas, a temperatura foi descida para 84°C e o fluxo de azoto foi
aumentado para 60 centimetros cidbicos por minuto. Entioc uma
solugdo aquosa de N,N-dimetiletanolamina foi adicionada gota a
gota durante um periodo de 9 minutos. Esta solugdo foi preparada
misturando 2,0396 gramas de N,N-dimetiletanolamina e 50 gramas de
dgua. Foram entdo adicionados 160,4 gramas de &gua desionizada ao
conteudo do reactor durante um periodo de vinte minutos mantendo
entretanto a temperatura entre 80°C e 95°C. A dispersdo aquosa
branca com um conteudo ndo voladtil de 32 por cento foi deixada a
arrefecer até 3 temperatura ambiente. Agua desionizada adicional
foi adicionada para dar origem a uma dispersdo com um conteudo
nio volatil de 25 por cento e pH de 8,8. A viscosidade que foi
medida com um Ford Cup No. 4 foi de 21,8 segundos.

C. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 54,505
gramas da dispersdo aquosa preparada no Exemplo 4B, 1,400 gramas
de CYMELTM
a uma formulacdo contendo 10,27 partes por cem partes de resina

(pcp) de CYMELTM

325 e 0,8719 gramas de 2-butoxietanol para dar origem

325. A formulacdo foi aplicada a paineis de ago
laminado clean-treated a frio ndo polidos desengordurados de
calibre 24 x 4 polegadas x 12 polegadas (0,66 mm x 101,6 mm X
304,8 mm) e a paineis de ago sem estanho desengordurados de 7,5
mils x 4,5 polegadas X 9,0 polegadas (0,19 mm x 114,3 mm x 228,6
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mm) com uma haste de lesdo de arame No. 16 de acordo com ASTM D
4147-82. Os paineis foram desengordurados lavando os paineis em
solvente AROMATIC 100 seguido por acetona e secagem num forno a
400°F (204,4°C) durante dez minutos. Os paineis revestidos foram
cozidos num forno a 400°F (204,4°C) durante 10 minutos. A espes-
sura do revestimento variou entre cerca de 0,22 e 0,26 mils
(0,005588 mm e 0,006604 mm).

D. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 54,505
gramas da dispersdo aquosa preparada no Exemplo 4C, com 1,400
gramas de CYMELTM 325 para dar origem a uma formulagdo contendo
10,27 phr CYMELTM 325. A formulagdo foi aplicada e curada tal
como foi descrito no Exemplo 5 exceptuando o facto de de usar
haste de lesdo de arame No. 22 em vez de haste de lesdo de arame
No. 16. A espessura do revestimento variou entre 0,32 e 0,60 mils

(0,008128 mm e 0,01524 mm).

E. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 50,254
gramas da dispersdo aquosa preparada no Exemplo 4B, 1,882 gramas
de cymer™ 125 e 0,7856 gramas de 2-butoxietanol para dar origem
a uma formulagdo contendo 15,0 phr de CYMELTM,325. A formulagao
foi aplicada e curada tal como foi descrito no Exemplo 4C. A
espessura do revestimento variou entre 0,215 e 0,27 nils
(0,005461 mm e 0,006858 mm).

F. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

0s revestimentos foram preparados misturando 49,707

gramas da dispersdo aquosa preparada no Exemplo 4B, 2,478 gramas
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de CYMELTM 325 e 0,7693 gramas de 2-butoxietanol para dar origem
a uma formulagdo contendo 20,0 phr de CYMELTM 325. A formulagédo
foi aplicada e curada tal como foi descrito no Exemplo 4C. A
espessura do revestimento variou entre 0,22 e 0,28 mils (0,005588

mm e 0,007112 mm).

G. PREPARACAO DE DISPERSAO AQUOSA

A resina epoxi avangada do Exemplo 4A com um peso
equivalente de epdxido de 2096 (34,2 grmas, 0,0163 equivalente),
55,9 gramas (0,03185 equiv.) de um éter diglicidilico de bisfenol
A tendo um EEW de 1755, e 17,59 gramas (0,1488 mole) de 2-butoxi-
etanol foram adicionados a um reactor do tipo descrito no Exemplo
4A. O fluxo de azoto foi ajustado para 57 centimetros cibicos por
minuto. A mistura de resina epoxi foi dissolvida lentamente por
aquecimento entre 125°C e 135°C durante um periodo de trinta
minutos. Durante este periodo de tempo, o adaptador de azoto que
ndo tinha perna para mergulhar foi substituido por um adaptador
tendo uma perna para mergulhar com trés polegadas. Entdo, 1,0107
gramas de &cido fosfdrico a 85% em 4,7400 gramas de éter etileno
glicol n-butilico foram adicionados gota a gota durante um
periodo de 3 minutos mantendo-se entretanto a temperatura da
reacgdo a 125°C. O conteudo do reactor foi deixado a digerir
durante um periodo de duas horas a 125°C, Entdo, o fluxo de azoto
foi ajustado para dez centimetros ctbicos por minuto, e 1,8253
gramas de adgua foram adicionados ao conteudo do reactor. Depois
da temperatura ser mantida entre 114°C e 125°C durante um periodo
de 124 minutos, a temperatura fol baixada para 95°C e o fluxo de
azoto foi aumentado para cerca de 60 centimetros clibicos por
minuto. Adicionou-se entdo uma solugdo aquosa de N,N-dimetileta-
nolamina gota a gota durante um periodo de seis minutos. Esta
solugdo foi preparada por mistura de 1,8278 gramas de N,N-dime-

tiletanolamina em 50,1 gramas de agua. Adicionaram-se entdo 143,3
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gramas de &gua desionizada ao conteudo do reactor durante um
periodo de doze minutos mantendo-se entretanto a temperatura
entre 80°C e 94°C. A dispersdo aquosa branca com um conteudo
volatil de 30 por cento foi deixada arrefecer até & temperatura
ambiente. Agua desionizada adicional foi acrescentada para dar
origem a uma dispersdo com um conteudo ndo volatil de 25,5 por
cento e pH de 8,95. A viscosidade que foi medida com um Ford Cup
No. 4 foi de 34,5 segundos. Adicionaram-se entdo 19,74 gramas de
2-butoxietanol para dar origem a uma dispersdo tendo um conteudo

ndo volatil de 25,5 por cento.

H. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 49,484
gramas de dispersdo agquosa preparada no Exemplo 4G, com 1,296
gramas de CYMELTY
10,3 phr cYMEL™ 325. A formulagdo fol aplicada a paineis de acgo

325 para dar origem a uma formulagdo contendo

laminado frio completamente tratados ndo polidos desengordurados
com calibre 24 x 4 polegadas x 12 polegadas (0,66 mm x 101,6 mm x
304,8 mm) e a paineis de ago sem estanho desengordurados 7,5 mils
X 4,5 polegadas x 9,0 polegadas (0,19 mm x 114,3 mm X 228,6 mm)
com uma haste de lesdo de arame No. 16. Os paineis foram desen-
gordurados por lavagem com solvente AROMATIC 100 seguindo-se
acetona e secagem num forno a 400°F durante dez minutos. Os
paineis revestidos foram cozidos num forno a 400°F (294,4°C)
durante 10 minutos. A espessura do revestimento variou entre 0,21
e 0,23 mils (0,005334 mm e 0,005842 mn).

I. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 49,249
gramas da solugdo aquosa preparada no Exemplo 4G, com 1,919



325 para dar origem a umé formulagao contendo
15,3 phr de cymer™ 325. 2 formulagdo foi aplicada e curada tal
como foi descrito no Exemplo 4H. A espessura do revestimento
variou entre 0,22 e 0,24 mils (0,005588 mm e 0,006604 mm).

gramas de CYMELTM

J. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 53,091
gramas da solucdo aquosa preparada no Exemplo 4G, com 2,722
gramas de CYMELTM 325 para dar origem a uma formulagdo contendo
20,1 phr CYMELTM

foi descrito no Exemplo 4H. A espessura do revestimento variou
entre 0,22 e 0,26 mils (0,005588 mm e 0,006604 mm).

325. A formulacdo foli aplicada e curada tal como

EXEMPLO 5

A. DPREPARACAO DE RESINA EPOXI AVANCADA A PARTIR DE
1,2,13,14-DIEPOXITETRADECANO, BISFENOL a E O ETER DIGLICIDILICO
DE PISFENOL A

1,2,13,14-Diepoxitetradecano (50 gramas, 0,38 equiva-
lente) tendo um EEW de 130,18, 65,98 gramas (0,58 equivalente) de
bisfenol A, e 0,2143 gramas de uma solugdo a 70% em peso en
metanol de catalisador complexo acetato de etiltrifenilfosfé-
nio-dcido acético e 0,04 gramas de hidrdxido de potdssio foram
adicionados a um reactor do tipo descrito no Exemplo 1. O conteu-
do foi aquecido com agitagdo a uma temperatura de 185°C durante
um periodo de tempo de 60 minutos e foi reagido continuamente a
185°C durante 150 minutos adicionais. Cinquenta gramas (0,28
equivalente) de éter diglicidilico de bisfenol A tendo um peso
equivalente de epdxido de 180,14 foram entdo carregados num

reactor. O conteudo foi aquecido com agitagdo a uma temperatura
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de 185°C durante um periodo de 45 minutos e mantido a 85°C
durante um periodo de 150 minutos. O produto resultante tinha um
EEW de 2,067 e um peso médio de peso molecular de 9,988.

B. PREPARACAO DE DISPERSAQO AQUOSA

A resina epoxi avangada do Exemplo 5A com um peso
equivalente de epdxido de 2067 (100 gramas, 0,0484 equivalente) e
21,87 gramas de 2-butoxietanol (0,1851 mole) foram adicionados a
um reactor do tipo descrito no Exemplo 4B. O fluxo de azoto foi
ajustado para 60 centimetros clbicos por minuto. A resina epoxi
foi dissolvida lentamente por aquecimento entre 120°C e 125°C
durante um periodo de trinta minutos. Durante este periodo de
tempo, o adaptador de azoto que ndao tinha perna para mergulhar
foi substituido com um adaptador tendo uma perna para mergulhar
de trés polegadas. Entdo, 1,1309 gramas de dcido fosfoérico a 85%
em 5,6577 gramas de éter etileno glicol n-butilico foram adicio-
nados gota a gota durante um periodo de trés minutos mantendo-se
entretanto a temperatura da reacgdo entre 120°C e 125°C. O
conteudo do reactor foi deixado a agitar durante 58 minutos entre
120°C e 130°C. Entdo, o fluxo de azoto foli diminuido para dez
centimetros cibicos por minuto e 2,259 gramas de &gua desionizada
foram adicionados ao conteudo do reactor. Depois da temperatura
ser mantida entre 115°C e 124°C durante um periodo de 2 horas, a
temperatura foi feita descer até 81°C e o fluxo de azoto foi
elevado para cerca de 60 centimetros cilibicos por minuto. Ent&o
uma solucdo aquosa de N,N-dimetiletanolamina foi adicionada gota
a gota durante um periodo de dezanove minutos. Esta solugdo foi
preparada por mistura de 2,236 gramas de N,N-dimetiletanolamina
em 50,8 gramas de &gua. Entdo 139,4 gramas de dgua desionizada
foram adicionados ao conteudo do reactor durante um periodo de 17
minutos mantendo-se entretanto a temperatura entre 82°C e 92°C. A
dispersdo aquosa branca foi deixada a arrefecer até a temperatura
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ambiente. Agua desionizada adicional foi adicionada para dar
origem a uma dispersdo com um conteudo ndo volatil de 14,6 por
cento e pH de 9,1. Agua desionizada adicional e 2,8 gramas de
2-butoxietanol foram adicionados a 560 gramas de dispersdo aquosa
dando origem a um conteudo ndo volatil de 12,9 por cento. A
viscosidade que foi medida com um Ford Cup No. 4 foi de 19

segundos.

C. PREPARACAQ DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 56,030
gramas da dispersdo aquosa preparada no Exemplo 5B, 1,102 gramas
de CYMELTM 325 e 1,153 gramas de 2~butoxietanol para dar origem a
uma formulacdo contendo 15,2 phr de CYMELTM 325. A formulacdo foi
aplicada a paineis de ago laminado clean-treated a frio néo
polidos desengordurados com calibre 24 x 4 polegadas x 12 polega-
das (0,66 mm x 101.6 mm X 304,83 mm) e a paineis sem estanho
desengordurados de 7,5 mils x 4,5 polegadas x 9,0 polegadas (0,19
mm X 114,3 mm X 228,6 mm) com uma haste de lesdao de arame No. 34.
Os paineis foram desengordurados por lavagem dos paineis em
solvente AROMATIC 100 seguindo-se acetona e secagem num forno a
400°F (204,4°C). Os paineis revestidos foram cozidos num forno a
400°F (204,4°C) durante 10 minutos. A espessura do revestimento
variou entre 0,16 e 0,20 mils (0,004064 mm e 0,00508 mm).

D. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 53,770
gramas da dispersdo aquosa preparada no Exemplo 5B, 1,390 gramas
de cymer™ 325 e 0,140 gramas de 2-butoxietanol para dar origem a
uma formulacdo contendo 20,45 phr CYMELTM 325. A formulagdo foi

aplicada e curada tal como foi descrito no Exemplo 5C. A
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espessura do revestimento variava entre 0,16 e 0,21  mils
(0,004064 mm e 0,005334 mm).

EXEMPIO 6

A. PREPARACAO DE_RESINA EPOXI AVANCADA A PARTIR DE
1,2,7,8.DIEPOXTOCTANO E BISFENOL A

1,2,7,8-Diepoxioctano (68,8 gramas, 0,94 equivalente)
tendo um EEW de 73,31, 99,95 gramas (0,88 equivalente) de bisfe-
nol A, e 0,1474 gramas de uma solugdo a 70 por cento em peso en
metanol de catalisador complexo de acetato de etiltrifenilfosfd-
nio+acido acético foram adicionados a um reactor do tipo descrito
no Exemplo 4A. O conteudo foi aquecido com agitagdo até uma
temperatura de 185°C durante um periodo de 70 minutos e mantido a
185°C durante um periodo de 4 horas. O produto resultante tinha
um EEW de 3.046 e um Mw de 17.600.

B. PREPARACAO DE DISPERSAO AQUOSA

A resina epoxi avangada do Exemplo 6A com um peso
equivalente de epdéxido 3046 (110,0 gramas, 0,0361 equivalente), e
103,247 (0,8736 mole) gramas de 2-butoxietanol foi adicionada a
um reactor do tipo descrito no Exemplo 4. O fluxo de azoto foi
ajustado para 66 centimetros clbicos por minuto. A resina epoxi
foi dissolvida lentamente por aquecimento entre 121°C e 125°C
durante trinta e sete minutos. O adaptador de azoto ndo tendo
perna para mergulhar foi substituido por um adaptador com perna
para mergulhar com trés polegadas. Ent&o, 1,0733 gramas de &cido
fosférico a 85% em 5,3582 gramas de 2-butoxietanol foram adicio-
nados gota a gota num periodo de dez minutos mantendo-se entre-
tanto a temperatura da reaccdo entre 121°C e 123°C. O conteudo do

reactor foi deixado a digerir durante um periodo de 90 minutos a
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123°C. O fluxo de azoto foi entdo ajustado para dez centimetros
cibicos por minuto, e foram adicionados 2,2230 gramas de dgua ao
conteudo do reactor. Depois da temperatura ser mantida entre
121°C e 123°C durante um periodo de duas horas, a solucdo foi
arrefecida até 50°C e 55,7 gramas de 2-butoxietanol foram dicio-
nados ao conteudo do reactor. A solugdo com um conteudo nio
volatil de 40 por cento foi deixada a arrefecer até & temperatura
ambiente. Acrescentou-se 2-butoxietanol adicional para dar origem
a uma solugdo amarelo claro tendo um conteudo ndo volatil de 22
por cento. A viscosidade que fol medida com um Ford Cup No. 4 foi

de 86 segundos.

C. PREPARACAO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 50,857
gramas da solug¢do & base de solvente preparada no Exemplo 6B, com
1,169 gramas de CYMELTM 325 para dar origem a uma formulagdo
contendo 10,45 phr CYMELTM 325. A formulagdo foi aplicada a
paineis de a¢o laminado clean-treated a frio ndo polidos desen-
gordurados de calibre 24 x 4 polegadas x 12 polegadas (0,66 mm X
101,6 mm x 304,8 mm) e a paineis de ago sem estanho desengordura-
dos 7,5 mils x 4,5 polegadas x 9,0 polegadas (0,19 mm x 114,3 mm
x 228,6 mm) com uma haste de lesdo de arame No. 22. Os paineis de
aco sem estanho foram desengordurados lavando os paineis em
solvente AROMATIC 100 seguido por acetona e secagem num forno a
400°F (204,4°C) durante 10 minutos. Os paineis revestidos foram
cozidos num forno a 400°F (204,4°C) durante 10 minutos. A espes-
sura do revestimento variou entre 0,21 e 0,23 mils (0,005334 mm e
0,005842 mm) .
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D. PREPARACAQO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 51,269
gramas da solugdo & base de solvente preparada no Exemplo 6B, con
1,696 gramas de CYMELTM para dar origem a uma formulag¢do contendo
15,04 phr CYMELTM 325. A formulacdo fol aplicada e curada tal
como foi descrito no Exemplo 6C. A espessura do revestimento

variou entre 0,20 e 0,28 mils (0,00508 mm e 0,007112 mm).
E. PREPARAQKO DE REVESTIMENTO

Os revestimentos foram preparados misturando 49,094
gramas da solugdo preparada no Exemplo 6B, 2,758 dgramas de
METHYLON ' 75-108 e 0,066 gramas de BYK 361 a 103 em 2-butoxieta-
nol para dar origem a uma formulagdo contendo 20,3 por cento em
peso de METHYLON'' 75-108. METHYLON'' 75-108 era uma mistura de
éteres alilicos de mono-, di-, e trimetilol fenois fornecidos por
BTL Specialty Resins Corp. BYK 361 era um copolimero acrilico
usado como um aditivo de nivelagdo fornecido comercialmente por
BYK Chemie. A formulagdo foi aplicada e curada tal como foi
descrito no Exemplo 6C. A espessura do revestimento variou entre
0,31 e 0,36 mils (0,007874 mm e 0,009144 mm).

EXEMPLO 7 TESTE DOS REVESTIMENTOS
Os revestimentos foram avaliados de acordo com os

processos descritos no Exemplo 3. Os resultados s8o proporciona-
dos no Quadro II.



QUADRO II
)
Reveseid CUMEL™ | e | oy ooo | R0 1G] pad® e
) ) phr DR em T In.- m?dl? 3 ’
Lb. J mm Adesao [Pelicula
-V" Ex. 4C | 10.3 | 22 T1 136 | 15.4 15.6 54, SA B
Ex. 4D | 10.3 | 35 T1 160 | 18.1 1.1 5A, 5A B1
Ex. 4€ | 15.0 | 35 T 136 | 15.4 18.5 50, SA B1
Ex. 4F | 19.9 | 80 T3 132 | 14.9 21,6 5A, 5A B
Ex. 44 | 10.3 | 19 T2 116 | 13.1 19.4 5A, 5A B
Ex. NI 15.3 Lo T3 96 10.8 19.75 5A, 5A B5
Ex. 4J | 20.1 | 50 T3 8y | 9.5 244 50, 5A BY
C.E. B*| 10.1 | 10 T3 92 | 10.4 20.0 5n, 5A B7
C.E. C*| 15.2 | 45 T2 88 | 9.9 20.5 5, 5A BT
C.E. D*| 20.7 | 200 73 6u | 7.2 27.1 5A, 5A BT

* N&o um Exemplo do presente invento.
a Primeiro valor situa-se na parte nio submetida a pressdo do

cupdo; o segundo valor situa-se na parte submetida a pressdo do
cupao.
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Quadro II (cont.) ’
Impacto Flexoes de fgua
Revesti- e MEK | Flexao Rev. Cunha Pasteurizada
mento 325 DR em T media
phr ILnb.- J (mm) Adesdo |Peliculd
Ex. 5C 15.2 15 TY T2 8.1 23.0 5A, 5A B1
Ex. 5D 20.145 25 TH 40 4,5 27.6 5A, 5A BY
Ex. 6C 10.45 50 T2 120 13.6 20.0 5h, SA B1
Ex. 6D 15.04 80 T3 100 11.3 25.8 5A, 5Aa B1
Ex. 6E 20.3b T0 T3 124 14.0 23.9 5h, 5A B1

% N&o um Exemplo do presente invento.

a Primeiro valor situa-se na parte ndo

submetida a pressdo

cupdo; o segundo valor situa-se na parte submetida a presséao

cupao.

do
do

b Formulado com 20,3 por cento de Methylon 75-108 como agente de

cura em vez de CYMEL

™

325 e 0,061 por cento de BYK 361.
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REIVINDICACOES

18, - Processo para a preparagdo de uma composicdo
avancada, caracterizado por compreender a reacgdo (1) de pelo
menos um de (a) pelo menos um triglicerideo epoxidado de um &acido
gordo, ou (b) pelo menos um dcido gordo epoxidado tendo uma média
de mais de um grupo saturado por molécula ou (c) pelo menos um
diepoxialcano, ou (d) qualquer éombinagéo de quaisquer dois ou
mais de entre (a), (b) ou (c), ou (e) uma combinagdo de gqualquer
ou mais de entre (a), (b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico de

um fenol di-hidrico; com (2) um fenol di-hidrico.

22, - Processo para a preparagdo de uma composigédo
avangada de acordo com a Reivindicagédo 1, caracteriéado por a
referida composicido avangada ser feita reagir com ou preparada na
presenca de (B) um fenol mono-hidrico.

32, - DProcesso para a preparacdo de uma composicgdo,
caracterizado por se incluir na referida composig¢do o produto de
reaccdo de (A) uma composicdo avangada resultando da reacgdo de
(1) pelo menos um de (a) pelo menos um triglicerideo epoxidado de
um &cido gordo, ou (b) pelo menos um &cido gordo epoxidado tendo
uma média de mais de um grupo ndo saturado por molécula ou (c)
pelo menos um diepoxialcano, ou (d) qualquer combinagdo de
quaiquer dois ou mais de entre (a), (b) ou (c), ou (e) uma
combinacdo de qualquer um ou mais de entre (a), (b) ou (c) e (f)
um éter diglicidilico de um fenol di-hidrico; com (2) um fenol
di-hidrico; (B) facultativamente um fenol mono-hidrico; e (C) um

composto contendo fésforo.

43, - Processo de acordo com a Reivindicagdo 3, carac-

terizado por se preparar uma composigdo em que:



(a) o referido triglicerideo epoxidado de um &cido gordo‘é dleo

de vernonia, 8leo de soja epoxidado, 6leo de linhacga,
gualquer sua combinacgédo;

ou
(b) o referido acido gordo epoxidado & acido linoleico epoxida-
do, &cido linolénico, &cido araquiddénico, &cido licéanico, ou
qualquer sua combinacgdo;
(c) o referido diepoxialcano & 1,2:7,8-diepoxioctano, 1,2:8,9-
-diepoxinonano, 1,2:8,10-diepoxidecano, 1,2:13,1l4-diepoxite-
. tradecano, ou qualquer sua combinagdo;

(d) o referido éter diglicidilico de um fenol di-hidrico, quando
presente, & um éter diglicidilico de bisfenol A, um é&ter
diglicidilico de bisfenol F, um éter diglicidilico de
bisfenol K, bisfenol AP, ou qualquer sua combinagdo;

(e) o referido fenol di-hidrico & bisfenol A, bisfenol F,
bisfenol K, bisfenol AP, ou qualquer sua combinacdo;
(£)

o referido fenol mono-hidrico, quando presente, & 4-terc-bu-
tilfenol, nonilfenol, ou qualquer sua combinagéo; e
(9)

o referido composto contendo fésforo
dcido super-fosférico,

& acido
pentdéxido de

fosforico,
fosforo,
butil~-fosfato, ou qualquer sua combinagédo.

éster de

5a, -

Processo para a preparagdo de uma composigédo
suportada por solvente orgdnico, caracterizado por uma composigdo

preparada de acordo com a reivindicagd@o 3 ou 4 ser dissolvida num
ou mais solventes orgénicos.
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62. - Processo para a preparacdo de uma composicio,
caracterizado por se incluir na referida composigdo o produto da
reacgdo de (A) uma composigdo avangada resultando da reacgdo de
(1) (a) pelo menos um triglicerideo epoxidado de um acido gordo,
ou (b) pelo menos um &cido gordo epoxidado tendo uma média de
mais de um grupo ndo saturado por molécula ou (c) pelo menos um
diepoxialcano, ou (d) uma combinagdo de quaisquer dois ou mais de
entre (a) ou (b) ou (c), ou (e) qualquer combinagdo de qualquer
um ou mais de entre (a) ou (b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico
de um fenol di-hidrico; com (2) um fenol poli-hidrico; (B)
facultativamente um fenol mono-hidrico; (C) um composto contendo
fésforo; e (D) uma base.

72. - Processo de acordo com a reivindicag¢do 6, carac-

terizado por se preparar uma composigdo em que:

(a) o referido triglicerideo epoxidado de um &cido gordo & &leo
de verndnia, dleo de soja epoxidado, 6leo de linhaga, ou

gualquer sua combinagédo;

(b) o referido &cido gordo epoxidado & &cido linoleico epoxida-
do, &cido linolénico, &cido araquidénico, &cido licédnico, ou

qualgquer sua combinacdo;

(¢) o referido diepoxialcano & 1,2:7,8-diepoxioctano, 1,2:8,9-
-diepoxinonano, 1,2:8,10-diepoxidecano, 1,2:13,14-diepoxite-

tradecano, ou qualgquer sua combinagdo;

(d) o referido éter diglicidilico de um fenol di-hidrico, guando
presente, & um é&ter diglicidilico de bisfenol A, um éter
diglicidilico de bisfenol F, um éter diglicidilico de

bisfenol K, bisfenol AP, ou qualquer sua combinagdo;
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(e) o referido fenol di-hidrico & bisfenol A, bisfenol F,

bisfenol K, bisfenol AP, ou gualquer sua combinacdo;

(£) o referido fenol mono-hidrico, quando presente, é 4-terc-bu-
tilfenol, nonilfenol, ou qualquer sua combinacgdo; e

(9) o referido composto contendo fésforo & &cido fosférico,
dcido super-fosfdrico, pentdxido de fdésforo, éster de

butil-fosfato, ou gualquer sua combinagio; e
(h) a referida base & N,N-dimetiletanolamina.

82, - Processo para a preparagdo de uma composigdo
suportada por &gua, caracterizado por uma composigdo preparada de
acordo com a Reivindicagdo 6 ou 7 ser dispersa ou dissolvida em

agqua.

92, - Processo para a preparagdo de uma composicgdo
curdvel caracterizado por se incluir na referida composigdo (I)
uma composigdo compreendendo a reacgdo do produto de (A) uma
composicdo avancada resultando da reacgdo de (1) pelo menos um de
(2) pelo menos um triglicerideo epoxidado de um &cido gordo, ou
(b) pelo menos um acido gordo epoxidado tendo uma média de mais
de um grupo ndo saturado por molécula ou (c) pelo menos um
diepoxialcano, ou (d) qualquer combina¢io de quaiquer dois ou
mais de entre (a), (b) ou (c), ou (e) uma combinagdo de qualquer
um ou mais de entre (a), (b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico
de um fenol di-hidrico; com (2) um fenol di-hidrico; (B) faculta-
tivamente um fenol mono-hidrico; e (C) um composto contendo
fésforo; e (II) uma quantidade de cura de um agente de cura

apropriado para o componente (I).
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102, - Processo de acordo com a‘;reivindicagéo 9,

caracterizado por se preparar uma composigdo curdvel em que:

(a)

(b)

(c)

(d)

(e)

(£)

(9)

(h)

o referido triglicerideo epoxidado de um &cido gordo & &leo
de verndnia, dleo de soja epoxidado, d6leo de linhaca, ou
qualquer sua combinacdo;

o referido acido gordo epoxidado & &acido linoleico epoxida-
do, &cido linolénico, acido araquidénico, &cido lic&nico, ou
qualquer sua combinacdo;

o referido diepoxialcano & 1,2:7,8-diepoxioctano, 1,2:8,9-
-diepoxinonano, 1,2:8,10-diepoxidecano, 1,2:13,14-diepoxite-
tradecano, ou qualquer sua combinacgdo;

o referido éter diglicidilico de um fenol di-hidrico, quando
presente, & um éter diglicidilico de bisfenol A, um &ter
diglicidilico de bisfenol F, um é&ter diglicidilico de
bisfenol K, bisfenol AP, ou qualquer sua combinagdo;

o referido fenol di-hidrico é bisfenol A, bisfenol F,

bisfenol K, bisfenol AP, ou gualquer sua combinagdo;

o referido fenol mono-hidrico, quando presente, é 4-terc-bu-
tilfenol, nonilfenol, ou gqualguer sua combinagdo; e

o referido composto contendo fésforo é &cido <fosférico,
dcido super-fosférico, pentéxido de £fdésforo, éster de

butilfosfato, ou qualquer sua combinagdo; e

o referido agente de cura & uma resina melamina-formaldeido
altamente metilada, hexametoximetilmelamina, uma mistura dos
éteres alilicos de mono-, di- e trimetilol-fenois, ou

qualquer sua combinagdo.
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118, - Processo para a preparagdo  de uma conmposicgido
suportada por solvente organico, caracterizado wuma composicdo
curdvel, preparada de acordo com a Reivindicagdo 9 ou 10, ser

dissolvida num ou mais solventes orgdnicos.

128, - Processo para a preparagdo de uma composigio
curdvel, caracterizado por se incluir na referida composigdo (I)
uma composigdo compreendendo o produto de reacgdo de (A) uma
composigdo avang¢ada resultante da reacgdo de (1) pelo menos um de
(a) pelo menos um triglicerideo epoxidado de um &cido gordo, ou
(b) pelo menos um acido gordo epoxidado tendo uma média de mais
de um grupo ndo saturado por molécula ou (c) pelo menos um
diepoxialcano, ou (d) qualgquer combinagdo de gquaiquer dois ou
mais de entre (a), (b) ou (c), ou (e) uma combinagcdo de gqualquer
um ou mais de entre (a), (b) ou (c) e (f) um éter diglicidilico
de um fenol di-hidrico; com (2) um fenol di~hidrico; (B) faculta-
tivamente um fenol mono-hidrico; (C) um composto contendo fésfo-
ro; e (D) uma base; e (II) uma quantidade de cura de um agente de
cura apropriado para o componente (I).

132, - Processo de acordo com a Reivindicagdo 12,
caracterizado por se preparar uma composigdo em que
(a) o referido triglicerideo epoxidado de um &cido gordo & dleo
de vernénia, 6leo de soja epoxidado, 6leo de linhaga, ou
qualguer sua combinac¢do;

(b) o referido &cido gordo epoxidado & &cido linoleico epoxida-
do, &cido linoleico, &cido araquidénico, &cido licénico, ou

qualquer sua combinagdo;
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(c¢) o referido diepoxialcano & 1,2:7,8-diepoxioctano, 1,2:8,9-
-diepoxinonano, 1,2:8,10-diepoxidecano, 1,2:13,14-diepoxite-

tradecano, ou qualquer sua combinacgdo;

(d) o referido éter diglicidilico de um fenol di-hidrico, quando
presente, & um é&ter diglicidilico de bisfenol A, um éter
diglicidilico de bisfenol F, um é&ter diglicidilico de

bisfenol K, bisfenol AP, ou qualquer sua combinacdo;

(e) o referido fenol di-hidrico & bisfenol A, bisfenol F,

bisfenol K, bisfenol AP, ou qualquer sua combinacgédo;

(f) o referido fenol mono-hidrico, quando presente, & 4-terc-
-butilfenol, nonilfenol, ou qualquer sua combinagdo; e

(g) o referido composto contendo fésforo & &cide fosférico,
dcido super-fosférico, pentdéxido de fésforo, éster de
butil-fosfato, ou qualquer sua combinacgao;

(h) a referida base & N,N-dimetiletanolamina; e

(i) o referido agente de cura & uma resina melamina-formaldeido
altamente metilada, hexametoximetilmelamina, ou qualquer sua

combinagédo.

142. - Processo para a preparagdo de uma composigdo
supotada por &gua, caracterizado por uma composicdo curavel,
preparada de acordo com a Reivindicag@o 12 ou 13, ser dispersa ou

dissolvida em &agua.

152, - Processo para a preparagdo de um produto,

caracterizado por se proceder & cura de uma composigdo curavel

preparada de acordo com a Reivindicagdo 9, 10, 12 ou 13.
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162, - Processo para a preparagdo de um produto,
caracterizado por se proceder a cura de uma composigdo curéavel
preparada de acordo com a Reivindicacdo 11.

172. - Processo para a preparagio de um produto,
caracterizado por se proceder & cura de uma composigdo curavel

preparada de acordo com a Reivindicagdo 14.

1838, - Processo para a preparag¢do de um artigo, carac-
terizado por se proceder ao seu revestimento com uma composigado
curadvel preparada de acordo com a Reivindicagdo 11 gque foi
subsequentemente curada para ser aplicada como revestimento ao
referido artigo.

192, - Processo para a preparagdo de um artigo, carac-
terizado por se proceder ao seu revestimento com uma composigdo
curavel preparada de acordo com a Reivindicagdo 12 que foi
subsequentemente curada para ser aplicada como revestimento ao
referido artigo.

Lisboa, 19 de Novembro de 1991

—
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J. PEREIRA DA CRUZ

Agente Oficial da Propriedade Industrial

RUA VICTOR CORDON, 10-A 3¢
1200 LISBOA
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