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“COMPOSIGCAO ESTAVEL PARA TRATAMENTO DE UMA SUPERFICIE
DE METAL PARA FORMAR UM REVESTIMENTO DE CONVERSAO OU
PASSIVAGAO SOBRE A MESMA E PROCESSO PARA TRATAMENTO DE UMA
SUPERFICIE DE METAL PARA FORMAR UM REVESTIMENTO DE CONVERSAO
OU PASSIVAGAO SOBRE A MESMA”

Campo da Invencao

[001]Essa descricao refere-se a revestimentos para metais nao contendo
cromo. Particularmente, a descricdo refere-se a um revestimento de fosfato e nao
metal, ndo cromado, e sem enxague para superficies de ago, ago revestido com zin-
co, e aluminio compreendendo um agente estabilizante para intensificar a aderéncia
de revestimentos secantes, por conversao e/ou passivagao a superficie e fornecer
protecao intensificada a corrosao.

Fundamentos da Invencéo

[002]Uma variedade de composi¢gées € conhecida para aplicagbes comerci-
ais para preparar superficies de metal. Por exemplo, compostos de cromo e revesti-
mentos por conversao de fosfato de metal pesado sdo usados em aplicagcdes co-
merciais para preparar superficies de metal antes de operagdes de pintura. Entretan-
to, preocupagdes crescentes existem considerando o perfil de toxicidade do cromo e
os efeitos da poluicao de cromados, fosfatos, e outros metais pesados descarrega-
dos em rios e hidrovias a partir dos fluxos residuais desses processos industriais.

[003]Consequentemente, ha uma necessidade na técnica de fornecer um
tratamento eficaz isento de compostos de cromo ou fosfato de metal pesado para
fornecer revestimentos secos em lugar de revestimentos por conversao ou passiva-
¢ao para inibir a corrosao em superficie de metal e intensificar a aderéncia da pintu-
ra ou outros revestimentos que podem ser aplicados a superficie. A Patente U.S. No.
5.433.976 descreve uma solugao alcalina feita de uma combinacao de silicato inor-

ganico ou aluminato, um silano organofuncional e um silano nao funcional como um
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tratamento para metal que fornega resisténcia a corrosao intensificada de substratos
de metal pintado. A Patente U.S. No. 6.106.901 descreve um método para tratar um
metal com uma solugao compreendida de um ureido silano com um ou mais silanos
multi-silil-funcionais. Um solvente tal como um alcool pode ser incluido para aperfei-
coar a solubilidade ou estabilidade e um acido pode ser adicionado para ajustar o pH
da solugdo abaixo de 7. O solvente pode ser substancialmente removido em uma
etapa subsequente.

Sumario da Invencao

[004]A presente descrigao pertence a um método(s) e composigao(des) para
tratar as superficies de um metal tal como ago, (especificamente em uma modalida-
de aco laminado a frio), agos revestidos com zinco, e aluminio, para fornecer a for-
magao de um revestimento por conversao ou passivagao, 0 que aumenta a resistén-
cia a corrosao de metal virgem ou pintado e/ou as propriedades de aderéncia entre o
metal e o revestimento. Em uma modalidade, os métodos aqui citados compreen-
dem contatar a superficie de metal requisitada com uma solugdo aquosa estabiliza-
da compreendendo particulas de éxido coloidal tal como 6xido de metal ou particu-
las de silica e um composto de ureido silano. Apds o contato da superficie de metal
com o tratamento acima (também conhecido como pré-tratamento ou solugao de
pré-tratamento, composi¢cao de tratamento, composicao aquosa, COmposiGao aquo-
sa de pré-tratamento, composi¢cdo de solugdo aquosa, composicao HAPS baixo,
composi¢ao, composi¢cao de solugao aquosa estabilizada, composicao com baixos
volateis, e seus similares), o tratamento pode ser seco em lugar de formar o revesti-
mento desejado. Especificamente, o tratamento é substancialmente isento de cromo
e fosfato.

[005]Em uma modalidade aqui citada é fornecida uma composi¢éo estavel
compreendendo:

(a) uma solugéao aquosa de condensado parcial e/ou completo de silano or-
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ganofuncional suscetivel a formagao de gel e/ou precipitagao e substancialmente
isenta de poluentes do ar perigosos, onde a dita solugao aquosa nao é estavel; e

(b) uma quantidade de aumento de estabilidade de agente estabilizante, que
estabiliza a solugao aquosa (a) para produzir a composi¢ao estavel.

[006]Em outra modalidade aqui citada é fornecida uma composigao compre-
endendo (a) o condensado parcial ou completo de ureidosilano (b) 6xido coloidal e
(c) agua.

[007]Em ainda outra modalidade aqui citada é fornecido um método para tra-
tar uma superficie de metal para formar um revestimento por conversao ou passiva-
¢ao nesta que compreende contatar a dita superficie de metal com uma composi¢ao
estavel compreendendo:

(a) uma solugéao aquosa de condensado parcial e/ou completo de silano or-
ganofuncional para formagéao de gel e/ou precipitagao e substancialmente isenta de
poluentes do ar perigosos, onde a dita solugao aquosa nao € estavel; e

(b) uma quantidade de aumento de estabilidade de agente estabilizante, que
estabiliza a solugao aquosa (a) para produzir a composi¢ao estavel.

[008]Em ainda uma modalidade adicional é fornecido um método para tratar
uma superficie de metal para formar um revestimento por conversao ou passivagao
nesta que compreende contatar a dita superficie de metal com uma composi¢éo
compreendendo:

(a) Um condensado parcial ou completo de ureidosilano;

(b) um 6xido de metal coloidal ou particulas de silica; agua; e,

(c) opcionalmente, um adjuvante que € um composto de alcéxisilano diferen-
te do ureidoalcéxisilano (a).

Descricao Detalhada da Invencéo

[009]De acordo com uma modalidade aqui citada, descobriu-se que revesti-

mentos por conversao ou passivagao, isentos de cromo e especificamente isentos
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de fosfato podem ser fornecidos em superficies de metal tal como ago eletrogalvani-
zado, ago laminado a frio, ago galvanizado por imersédo a quente, aluminio, e outros
metais contatando a superficie desejada com uma solugdo aquosa estabilizada tal
como solugéo de 6xido de metal e/ou opcionalmente, uma solugao de silica.

[010]JEm uma modalidade especifica aqui citada, entende-se que todas as
faixas aqui podem compreender todas as faixas entre elas.

[011]JEm uma modalidade especifica aqui citada, é fornecida uma composi-
cao estavel para tratar uma superficie de metal para formar um revestimento por
conversao ou passivagao nesta, a dita composi¢cao compreendendo:

(a) uma solugéao aquosa de condensado parcial e/ou completo de silano or-
ganofuncional suscetivel a formagao de gel e/ou precipitagdao e substancialmente
isenta de poluentes do ar perigosos, onde a dita solugao aquosa nao é estavel; e

(b) uma quantidade de aumento de estabilidade de agente estabilizante, que
estabiliza a solugao aquosa (a);

(c) 6xido coloidal; e

(d) opcionalmente, um adjuvante que é um alcoxisilano diferente do silano
organofuncional (a), onde a dita composi¢cao é uma composi¢ao estavel.

[012]Em uma modalidade adicional aqui citada, as composi¢ées descritas
aqui podem ser composi¢cdes de tratamento para tratar uma superficie de metal para
formar um revestimento por conversdao ou passivagao nesta. Em uma modalidade
ainda adicional, o0 método descrito aqui de tratar uma superficie de metal para formar
um revestimento por conversao ou passivagao nesta que compreende contatar a
dita superficie de metal com uma composi¢ao, pode compreender a dita superficie
de metal com uma composi¢ao de tratamento.

[013]As composi¢des de solugdo aquosa adicionalmente compreendem um
ou mais silanos hidrolisados ou parcialmente hidrolisados tal como o exemplo nédo

limitante de ureidosilanos. Em uma modalidade mais especifica, os agentes estabili-
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zantes sao adicionados a mistura de solugdo-silano (solugao aquosa) para intensifi-
car a estabilidade do produto. Em uma modalidade aqui citada, as composi¢coes de
pré-tratamento aquosas descritas aqui, fornecem resisténcia a corrosao aperfeigoa-
da de metal virgem ou pintado, e aderéncia de revestimentos aplicados a metal vir-
gem ou pintado. Entende-se aqui que a frase “metal virgem” refere-se a superficies
de metal que sao tratadas com o revestimento por conversao ou passivagao descrito
aqui, mas que nao foram pintadas.

[014]Em uma modalidade aqui citada, a frase “silano organofuncional” é en-
tendida como sendo qualquer alcoxisilano e/ou aciloxisilano que, em adi¢ao a sua
funcionalidade de alcéxi ou aciléxi tem uma funcionalidade organica adicional além
de amino.

[015]Em uma modalidade aqui citada, entende-se que a frase “condensado
parcial e/ou completo de silano organofuncional”’, ou mais especificamente, a con-
densado parcial e/ou completo de ureidosilano pode compreender um silano organo-
funcional e/ou ureidoalcéxisilano bem como hidrolisados completos ou opcionalmen-
te parciais desses, bem como condensados completos e/ou parciais dos ditos hidro-
lisados. Em uma modalidade aqui citada, entende-se que ureidoalcéxisilano é uma
modalidade mais especifica de um silano organofuncional, que pode ser usado em
qualquer modalidade aqui citada. Em uma modalidade, em quaisquer das composi-
¢Oes e/ou métodos descritos aqui, ureidosilano pode ser, em uma modalidade nao
limitante, um silano organofuncional. Em uma modalidade, um silano organofuncio-
nal é um alcéxisilano e/ou aciléxisilano que pode ser hidrolisado com qualquer agua,
especificamente agua presente em quaisquer composi¢cdes e/ou métodos descritos
aqui para produzir a presenga de condensados parciais e/ou completos de silano
organofuncional nas ditas composi¢des e/ou métodos. Em ainda outra modalidade,
um hidrolisado é o produto parcial e/ou completamente hidrolisado de silano organo-

funcional. Em outra modalidade adicional, similar a hidrélise de silano organofuncio-
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nal descrita aqui, o hidrolisado pode ser submetido a uma reagao de condensagao
que pode envolver reagcées de condensacao conhecidas pelos versados na técnica
que podem resultar em hidrolisados parcial e/ou completamente condensados. Em
outra modalidade aqui citada, o nivel de hidrélise do silano organofuncional descrito
aqui pode ser a quantidade que ocorre instantaneamente mediante a exposi¢ao do
silano a umidade até a hidrélise completa do silano organofuncional.

[016]Em uma modalidade aqui citada, o silano organofuncional (a) é da fér-
mula geral (I):

(R?),
@
X— RL— Si (OR%).,

onde cada ocorréncia de R' é independentemente um grupo organico diva-
lente linear, ramificado ou ciclico de 1 a aproximadamente 12 atomos de carbono,
mais especificamente 1 a aproximadamente 10 atomos de carbono, e mais especifi-
camente de 1 a aproximadamente 8 atomos de carbono, tal como os exemplos nao
limitantes de metileno, etileno, propileno, isopropileno, butileno, isobutileno, ciclohe-
xileno, arileno ou alcarileno formando uma ponte estavel entre o grupo organofunci-
onal X e o grupo silil, e opcionalmente contendo um ou mais heteroatomos, tal como
os exemplos nao limitantes de O e S; cada ocorréncia de R? independentemente é
alquila, alquila substituida com alcéxi, arila, ou aralquila, todos de especificamente
de 1 a aproximadamente 16 atomos de carbono, mais especificamente de 1 a 12
atomos de carbono e mais especificamente de 1 a aproximadamente 8 atomos de
carbono, cada R? independentemente é hidrogénio, acetila, alquila, ou alquila substi-
tuida com alcoxi, todos de especificamente de 1 a aproximadamente 16 atomos de
carbono, mais especificamente de 1 a aproximadamente 12 atomos de carbono e
mais especificamente até aproximadamente 8 atomos de carbono; X é um grupo

organofuncional de valéncia r, incluindo grupos funcionais mono-, di-, ou polivalen-
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tes, r € um namero inteiro de 1 a 4, e a € um namero inteiro de 0 a 2, mais especifi-
camente 0 a 1 e mais especificamente 0.

[017]Em uma modalidade, X € um grupo funcional, tal como os exemplos
nao limitantes de mercapto, aciléxi, glicidoxi, epdxi, epoxiciclohexila, epoxiciclohexi-
letil, hidroxi, epissulfeto, acrilato, metacrilato, ureido, tioureido, vinila, alila, -
NHCOORS5 ou -NHCOSRS5 onde R5 é um grupo hidrocarbila monovalente contendo
de 1 a aproximadamente 12 atomos de carbono, mais especificamente de 1 a apro-
ximadamente 8 atomos de carbono, tiocarbamato, ditiocarbamato, éter, tioéter, dis-
sulfeto, trissulfeto, tetrassulfeto, pentassulfeto, hexassulfeto, polissulfeto, xantato,
tritiocarbonato, ditiocarbonato, isocianurato, ou outro grupo —Si(R?)a(OR3)3-a onde R?,
R3 e a sdo como definido.

[018]Em uma modalidade, o conjunto de grupos organofuncionais univalen-
tes aqui citados inclui, mas ndo esta limitado a, mercapto, aciléxi, tal como acrildxi,
metacriloxi, e acetoéxi, glicidoxi, -O-CH2-C2H3O, epoéxiciclohexiletila, -CH2-CH2-
CsHoO, epoxiciclohexila, -CeHoO, ep6xi, -CR(-O-)CRz, hidréxi, carbamato, -
NR(C=0)OR, uretano, -O(C=0O)NRR, ureido univalente —NR(C=0O)NR2, silila, -
Si(R?)a(OR3)3-a, onde a é como definido; sililalquila, -CeHs(C2H4Si(R?)a(OR3)3-a)2, on-
de a é como definido, onde C6H9 refere-se a ciclohexila, e isocianurato univalente (-
N)(NR)(NR)C30s3, onde cada ocorréncia de R é independentemente selecionada a
partir do grupo que consiste de hidrogénio, alquila de 1 a 6 atomos de carbono, ci-
cloalquila, alquenila de 1 a 6 atomos de carbono, arileno ou alcarileno.

[019]Em outra modalidade aqui citada, o conjunto de grupos organofuncio-
nais divalentes inclui, mas nao esta limitado a, carbamato, -(-)N(C=0)OR, ureiro-
NR(C=0O)NR-, e isocianurato divalente, (-N)2(NR)C303 onde R é independentemente
selecionado a partir do grupo que consiste de hidrogénio, alquila de 1 a 6 atomos de
carbono, cicloalquila, alquenila de 1 a 6 atomos de carbono, arileno ou alcarileno.

[020]Em ainda outra modalidade aqui citada, o conjunto de grupos organo-
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funcionais trivalentes aqui citados inclui, mas nao esta limitado a, carbamato, (-
)2NC(=0)O-, ureido, (-)2NC(=O)NR, e isocianurato trivalente (-N)3C3Os, onde R é
independentemente selecionado a partir do grupo que consiste de hidrogénio, alquila
de 1 a 6 atomos de carbono, cicloalquila, alquenila de 1 a 6 atomos de carbono, ari-
leno ou alcarileno.

[021]Em uma modalidade adicional aqui citada, o conjunto de grupos orga-
nofuncionais quadrivalentes aqui citados inclui, mas nao esta limitado a ureido, (-
)2N(C=0O)N(-)2.

[022]Em uma modalidade especifica, o silano organofuncional é ureido uni-
valente -NR(C=0)NRz2, ureido divalente —-NR(C=0)NR- e (-)2N(C=0O)NRz, ureido tri-
valente (-)2NC(=O)NR-, ureido tetravalente (-)2N(C=O)N(-)2 e isocianurato trivalente
(-N3)C30s.

[023]JEm uma modalidade especifica, r € um nimero inteiro de 1 a 4 e espe-
cificamente de 2 a 4, e mais especificamente 3 a 4.

[024]Em uma modalidade, o silano organofuncional (a) € um ureidosilano tal
como o exemplo n&o limitante de ureidoalcéxisilano (a) descrito acima. Em uma mo-
dalidade mais especifica aqui citada, como para os materiais de ureido silano (tal
como o exemplo nao limitante de ureidoalcéxisilano (a) descrito acima) que estao
presentes e podem ser usados, esses incluem ureido silanos como apresentados na

Férmula (I1).

R ®Y),

SN TR

N—C — N—R'—38§i—(OR%Y;, (D
Ve

onde cada ocorréncia de R é hidrogénio, alquila de 1 a 6 atomos de carbono,
cicloalquila, alquenila de 1 a 6 atomos de carbono, arileno ou alcarileno, e especifi-
camente o R que é ligado ao atomo de nitrogénio que é uma ponte entre a carbonila

e R', é individualmente selecionado a partir do grupo que consiste de hidrogénio,
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metila, etila, propila, isopropila, butila, isobutila, sec-butila, ter-butila, e ciclohexila; R!
é um grupo alifatico ou aromaético substituido ou ndo substituido, especificamente R’
é selecionado a partir dos membros do grupo que consiste de um alquileno de 1 a
10 atomos de carbono, alquenileno de 1 a 6 atomos de carbono, arileno e alquilari-
leno e alguns exemplos ndo limitantes de R!' sdo metileno, etileno, propileno, 2-
metilpropileno e 2,2-dimetilbutileno; cada R? independentemente é um grupo hidro-
carboneto monovalente de 1 a 10 atomos de carbono, mais especificamente 1 a 6
atomos de carbono, especificamente tal como exemplos nao limitantes de grupos
alquila, arila e aralquila tal como os exemplos ndo limitantes de metila, etila, butila,
hexila, fenila, ou benzila, mais especificamente, as alquilas inferiores de 1 a 4 ato-
mos de carbono e mais especificamente metila; e R3 é cada um independentemente
escolhido a partir do grupo que consiste de hidrogénio, alquila linear ou ramificada,
alquila substituida com alcéxi linear ou ramificada, acila linear ou ramificada, especi-
ficamente R? é individualmente escolhido a partir do grupo que consiste de hidrogé-
nio, etila, metila, propila, isopropila, butila, isobutila, sec-butila, e acetila; e em uma
modalidade, ao menos um R3 é outro além de hidrogénio ou acetila; e a € 0, 1 ou 2.

[025]Em uma modalidade especifica, entende-se que como usado aqui, 0
termo aromatico ou alifatico “substituido” significa um grupo alifatico ou aromatico
onde a cadeia principal de carbono pode ter um heteroatomo localizado dentro da
cadeia principal ou um heteroatomo, ou um grupo contendo heteroatomo ligado a
cadeia principal de carbono. Em uma modalidade, alguns exemplos nao limitantes
de um heteroatomo sao oxigénio, nitrogénio ou combinagdes desses.

[026]JEm uma outra modalidade especifica aqui citada, o ureido silano (tal
como o exemplo ndo limitante de ureidoalcéxisilano) empregado nesta descrigao é y-

ureidopropiltrimetéxisilano tal como um tendo a estrutura (lll):
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OCH;
HoN N\/\\/§i—0 CH;
\ﬂ/ OCHs
0 ()

[027]Em outra modalidade especifica, um exemplo ndo limitante de ureido si-
lano aqui citado pode ser 3-ureidopropiltrietoxisilano que pode também ser usado
para preparar os hidrolisados, que podem ser usados nas composi¢cdes e métodos
descritos aqui. O 3-ureidopropiltrietéxisilano puro € um material ceroso sélido. Um
solvente ou meio de solubilizar 0 material sélido é necessario por ele ser Gtil. Em
uma modalidade especifica aqui citada, o 3-ureidopropiltrietéxisilano comercialmente
disponivel é dissolvido no exemplo ndo limitante de metanol, e como um resultado,
nao é um composto puro, mas contém ambos grupos metéxi e etdxi ligados ao
mesmo atomo de silicio. Em uma modalidade, o 3-ureidopropiltrietoxisilano comerci-
almente disponivel é dissolvido em metanol, tal que o metanol constitui 50 por cento
da solugao de ureidopropiltrialcéxisilano e metanol. Em outra modalidade especifica
aqui citada, quando completamente hidrolisados, as identidades dos silanos seriam
idénticas.

[028]Em uma modalidade aqui citada, o silano organofuncional (a) é selecio-
nado a partir do grupo que consiste de vinilmetildietdxisilano, viniltrimetéxisilano, vi-
nildimetiletéxisilano, viniltrietoxisilano, viniltripropéxisilano, vinil-tris(2-
metoxietéxisilano), estiriletiltrimetdxisilano, gama-acriloxipropiltrimetoxisilano, gama-
(acriloxipropil)metildimetéxisilano, = gama-metacriloxipropiltrimetéxisilano, gama-
metacriloxipropiltrietéxisilano, = gama-metacriloxipropilmetildimetéxisilano, gama-
metacriloxipropilmetildietéxisilano, gama-metacriloxipropil-tris-(2-metoxietéxi)silano,
beta-(3,4-epoxiciclohexil)etiltrimetdxisilano, beta-(3,4-epoxiciclohexil)etiltrietoxisilano,
gama-glicidoxipropiltrimetéxisilano, gama-glicidoxipropiltrietéxisilano, gama-
glicidoxipropilmetildietéxisilano, = gama-glicidoxipropilmetildimetéxisilano, = gama-

mercaptopropiltrimetéxisilano, gama-mercaptopropiltrietéxisilano, gama-
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tiooctanoilpropiltrimetoxisilano, gama-tiooctanoilpropiltrietoxisilano, bis-
(trimetoxisililpropil)tetrassulfano, bis-(trietoxisililpropil)dissulfano, gama-
ureidopropiltrimetéxisilano, gama-ureidopropiltrietéxisilano, gama-

ureidopropildimetoxietéxisilano, gama-ureidopropilmetéxidietoxisilano, gama-
ureidopropilmetildimetéxisilano, gama-ureidopropilmetildietéxisilano, gama-
ureidopropilmetilmetoxietoxisilano, gama-carbamatopropiltrimetoxisilano, gama-
carbamatopropiltrietoxisilano, isocianurato propiltrimetdxisilano, bis-
(trimetéxisililpropil)uréia, bis-(trietoxisililpropil)uréia, 2-cianoetiltrimetéxisilano, 2-
cianoetiltrietéxisilano e combinagdes desses.

[029]Em uma modalidade especifica, o silano organofuncional (a) é selecio-
nado a partir do grupo que consiste gama-ureidopropiltrimetoxisilano, gama-
ureidopropiltrietéxisilano, gama-ureidopropildimetoxietéxisilano, gama-
ureidopropilmetoxidietoxisilano, gama-ureidopropilmetildimetoxisilano, gama-
ureidopropilmetildietoxisilano, gama-ureidopropilmetiimetoxietéxisilano, N,N'-bis-(3-
trietoxisililpropil)uréia, N,N'-bis-(3-trimetéxisililpropil)uréia, N,N'-bis-(3-
dietoximetilsililpropil)uréia, N,N'-bis-(3-diisopropoximetilsililpropil)uréia, N,N-bis-(3-
trietoxisililpropil)uréia, N,N-bis-(3-trimetéxisililpropil)uréia, N,N-bis-(3-
dietéximetilsililpropil)uréia, N,N-bis-(3-diisopropoximetilsililpropil)uréia, N,N,N'-tris-(3-
trietoxisililpropil)uréia, N,N,N'-tris-(3-trimetéxisililpropil)uréia, N,N,N'-tris-(3-
dietoximetilsililpropil)uréia, = N,N,N'-tris-(3-diisopropoxisililpropil)uréia,  N,N,N,'N'-
tetraquis-(3-trietoxisililpropil)uréia, N,N,N,'N'-tetraquis-(3-trimetdxisililpropil)uréia,
N,N,N,'N'-tetraquis-(3-dietoximetilsililpropil)uréia, N,N,N,'N'-tetraquis-(3-
diisopropoximetilsililpropil)uréia, tris-(3-trimetéxisililpropil)isocianurato, e combina-
¢Oes desses.

[030]JEm uma outra modalidade aqui citada, a frase “substancialmente isento
de poluente do ar perigoso” (HAP ou HAPs) é um nivel de HAP que esta presente

ap6s uma remog¢ao de HAP da solugao aquosa de condensado parcial e/ou comple-
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to de silano organofuncional descrito acima, mais especificamente, uma remogao
gue resulta em um nivel mais baixo de HAP comparado a uma solugao aquosa equi-
valente de condensado parcial e/ou completo de silano organofuncional que nao te-
ve HAP removido. Em uma modalidade especifica, tal remogao de HAP pode ser
executada espalhando-o com gas inerte tal como o exemplo nao limitante de nitro-
génio. Em uma modalidade mais especifica, tal espalhamento pode ser conduzido
por um periodo de aproximadamente 2 a aproximadamente 96 horas, mais especifi-
camente de aproximadamente 4 a aproximadamente 72 horas, ainda mais especifi-
camente de aproximadamente 6 a aproximadamente 48 horas e mais especifica-
mente de aproximadamente 8 a aproximadamente 24 horas. Em outra modalidade
aqui citada, algumas outras técnicas que podem ser usadas aqui para a remogao de
HAP sao pressao reduzida e/ou destilagao. Em uma modalidade ainda mais especi-
fica, “substancialmente isento de poluente do ar perigoso” pode compreender um
nivel de HAP especificamente menor do que aproximadamente 1 por cento em peso,
mais especificamente menor do que aproximadamente 0,2 por cento em peso, ainda
mais especificamente menor do que aproximadamente 0,05 por cento em peso e
mais especificamente menor do que aproximadamente 0,01 por cento em peso, as
ditas porcentagens em peso sendo baseadas no peso total da composigao.

[031]Em uma modalidade aqui citada, HAP sao quaisquer compostos usa-
dos em pinturas que foram identificados como HAPs no Clean Air Act Amendments
de 1990. Em uma modalidade especifica, HAP pode ser subprodutos formados a
partir da hidrélise de silano organofuncional (a) descrito acima. Em uma modalidade
especifica, HAP inclui acetamida, acrilamida, acido acrilico, acrilonitrilo, cloreto de
alila, anilina, benzeno, 1,3-butadieno, caprolactama, catecol, cumeno, 1,2-
dicloroetano, dicloroetil éter, dietanolamina, dimetilamino-azobenzeno, dimetilfoma-
mida, dimetilftalato, epiclorohidrina, etil acrilato, etil benzeno, dibrometo de etileno,

etilenimina, formaldeido, hexaclorabenzeno, n-hexano, hidroquinona, isoforona, ani-
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drido maleico, metanol, metil etil cetona, metil isobutil cetona, cloreto de metileno,
naftaleno, nitrobenzeno, 2-nitropropano, pentaclorofenol, fenol, 6xido de propileno,
estireno, 1,1,2,2-tetracloroetano, tolueno, diisocianato de 2,4-tolueno, 1,1,1-
tricloroetano, tricloroetileno, 2,4,6-triclorofenol, acetato vinilico, cloreto vinilico, xile-
nos, m-xileno, o-xileno, p-xileno e combinagdes desses. Um exemplo é a liberagao
de metanol a partir da hidrolise de gama-ureidopropiltrimetéxisilanos.

[032]Em outra modalidade especifica em adicao a ser substancialmente
isento de HAPS, a solugao aquosa de silano organofuncional (a) pode ser adicio-
nalmente baixa em composto orgéanico volatil (VOC). Em uma modalidade especifi-
ca, 0 VOC pode ser subprodutos formados a partir da hidrélise de silano organofun-
cional (a) descrito acima. Em uma modalidade mais especifica, 0 VOC é qualquer
composto organico que participa em quaisquer reagdes fotoquimicas atmosféricas;
ou seja, qualquer composto organico além daqueles que a Agéncia de Protegao
Ambiental (EPA) designa como tendo reatividade fotoquimica desprezivel. Em uma
modalidade mais especifica, 0 VOC pode ser selecionado a partir do grupo que con-
siste de metanol, etanol, n-propanol, 2-propanol, n-butanol, 2-butanol, ter-butanol e
combinagbes desses. Em uma modalidade adicional aqui citada, baixo em VOC é
um nivel de VOC de especificamente menos de aproximadamente 10 por cento em
peso, mais especificamente menos de aproximadamente 5 por cento em peso, ainda
mais especificamente menos de aproximadamente 2 por cento em peso e mais es-
pecificamente menos de aproximadamente 1 por cento em peso, as ditas porcenta-
gens em peso sendo baseadas no peso total da composigao.

[033]Na aplicagao de revestimentos, tal como na aplicagao de revestimentos
em superficies de metal, 0 VOC é calculado de acordo com o Método EPA 24 a par-
tir da porcentagem de nao volatil com corre¢gdes em solventes isentos e agua. O teor
nao volatil € medido com base nos Padrdes ASTM D2369 e D3960. Em uma moda-

lidade, geralmente, uma amostra de material é localizada em um prato e localizada

Peti¢do 870180128170, de 10/09/2018, pag. 28/60



14/39

em um forno de convecgdao em 1102 C por 1 hora. O peso restante no prato é entao
determinado. Em uma modalidade, os glicéis que sdao mais especificos as aplica-
¢oes, que exibem baixo VOC além de outros descritos aqui sdao 1,4-
ciclohexanodimetanol, trimetilolpropano, glicerol, penteritritol e combinagbes desses.

[034]O material de solugao de silica compreende silica coloidal aquosa es-
pecificamente com pH acido. Alguns exemplos nao limitantes de materiais de solu-
¢ao de silica sdao aqueles que podem ser adquiridos a partir da Cabot Corporation e
a partir de outros fornecedores tais como Wacker Chemie, Degussa, Nissan Chemi-
cal, e Nalco Chemical Company. Um exemplo n&o limitante de uma solugao de silica
eficaz, Cab-O-Sperse A205, é uma dispersao aquosa de silica defumada de alta pu-
reza em agua desionizada disponivel a partir da Cabot Corporation. O Cab-O-
Sperse A205 tem um pH de aproximadamente 5 a 7, um teor de sélidos de aproxi-
madamente 12%, uma viscosidade de menos de 100 centipoise (cPs) e uma gravi-
dade especifica de aproximadamente 1,07. Em uma modalidade aqui citada, um
oxido coloidal é entendido como sendo o0 mesmo de um 6xido de metal coloidal ou
solugéo de 6xido de metalbide coloidal e especificamente um éxido de metal coloidal
pode ser 6xido de cério e um 6xido de metaldide coloidal pode ser silica. Em uma
modalidade, o 6xido de metal coloidal € 6xido de cério.

[035]Em uma modalidade aqui citada, as solugdes de 6xido de cério exem-
plificadas nao limitantes sao quaisquer daquelas que sao comercialmente disponi-
veis. Em uma modalidade especifica, as solu¢gbes de 6xido de cério que sao comer-
cialmente disponiveis compreendem particulas de 6xido de cério em suspensao co-
loidal aquosa. Em uma modalidade mais especifica aqui citada, algumas solug¢des
de 6xido de cério comercialmente disponiveis nao limitantes que podem ser mencio-
nadas como exemplificadas incluem nitrato de 6xido de cério coloidal e acetato de
6xido de cério, ambos disponiveis a partir da Rhodia e bem como solugdes de 6xido

de cério disponiveis a partir da Nyacol Nano Technologies Inc. Em uma modalidade
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mais especifica aqui citada, a solugao de acetato de 6xido de cério inclui aproxima-
damente 20% em peso de particulas de 6xido de cério. Em ainda outra modalidade
especifica, algumas solugbes de 6xido de cério exemplificadas nao limitantes inclu-
em aquelas tendo tamanhos de particula de menos de aproximadamente 100 nano-
metros (nm), mais especificamente menos de aproximadamente 50 nm e mais espe-
cificamente menos de aproximadamente 20 nm. Em outra modalidade especifica,
alguns pHs exemplificados nao limitantes de solugbes de 6xido de cério, sdo aque-
les tendo valores de pH na ordem de aproximadamente 1 a 9, mais especificamente
1 a 6, e mais especificamente 2 a 4. Em ainda uma modalidade mais especifica, al-
guns exemplos nao limitantes de outras solugbes de 6xido de metal incluem aqueles
tais como ZnO, ZrOz2, TiOz2, Al203, e combinag¢des desses. Em uma outra modalidade
nao limitante aqui citada, o 6xido de metal coloidal pode compreender qualquer 6xi-
do de metal coloidal além de particulas de silica (isto &, particulas de silica nanodi-
mensionadas), e/ou particulas de 6xido de zinco (isto é, particulas de 6xido de zinco
nanodimensionadas), e/ou particulas de 6xido de aluminio (isto é, particulas de 6xi-
do de aluminio nanodimensionadas).

[036]JEm uma modalidade mais especifica, a suspensao coloidal aquosa de
oxido de metal pode compreender 6xido de metal em uma quantidade de especifi-
camente aproximadamente 0,001 a aproximadamente 36 por cento em peso, mais
especificamente de aproximadamente 0,01 a aproximadamente 30 por cento em pe-
so, e mais especificamente de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 20 por
cento em peso, as ditas porcentagens em peso sendo baseadas no peso total da
composi¢dao. Em uma modalidade ainda adicional aqui citada, a suspensao coloidal
aquosa de 6xido de metal pode adicionalmente compreender silica, e mais especifi-
camente, solugéo de silica. Em outra modalidade especifica, a composi¢cao pode
adicionalmente compreender silica e mais especificamente solugao de silica.

[037]Em outra modalidade especifica, em adigdo a combinagao acima de so-
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lugdo (6xido de metal coloidal) e silano organofuncional (a) ou mais especificamente
ureido silanos (tal como o exemplo nao limitante de ureidoalcéxisilanos), concluiu-se
que a vida util da combinagao pode ser acentuadamente aperfeicoada pela adigao
de um agente estabilizante a essa. Em uma modalidade especifica, os dados preli-
minares sugerem que com a adi¢gao de certos estabilizantes, a vida atil da composi-
¢ao de solugao/ureido silano pode ser estendida.

[038]Em outra modalidade aqui citada, a frase “agente estabilizante” como
usada aqui deve ser entendida como sendo uma substancia que é (1) solivel em
agua, (2) nao um poluente do ar perigoso e opcionalmente adicionalmente ndo um
VOC e (3) retarda a precipitagao ou gelagao do condensado.

[039]Em outra modalidade aqui citada, a solubilidade do agente estabilizante
em agua é tal que nao ha ao menos separagao de fase visivel resultante da forma-
¢ao de ao menos duas camadas distintas do agente estabilizante e a composigao
aquosa e esse agente estabilizante é capaz de retardar a precipitagao ou gelagao na
composi¢gao como um resultado do uso de agente estabilizante especifico na quanti-
dade especificamente usada. Em uma modalidade mais especifica, 0 agente estabi-
lizante pode ter uma solubilidade em agua especificamente da completa miscibilida-
de a aproximadamente 1 por cento em peso, mais especificamente, de aproxima-
damente 50 a aproximadamente 2 por cento em peso e mais especificamente de
aproximadamente 30 a aproximadamente 1 por cento em peso, as ditas porcenta-
gens em peso sendo baseadas no peso total da composigao.

[040]Em ainda outra modalidade adicional aqui citada, o retardo da precipi-
tacéo ou gelagao do condensado pode compreender a eliminagao de qualquer pre-
cipitagao ou gelagao visivel por um periodo de tempo da composi¢cdao se comparado
a uma composi¢ao equivalente exceto para o dito agente estabilizante que teria a
dita precipitagao ou gelagao dentro do mesmo periodo de tempo.

[041]Em outra modalidade especifica, um hospedeiro de agentes estabilizan-
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tes pode ser mencionado como exemplificado. Em uma modalidade, alguns exem-
plos nao limitantes de agentes estabilizantes incluem, por exemplo, alcodis, glicéis,
tridis, polidis, glicol éteres, ésteres, cetonas, pirrolidonas, ou poliétersilanos e combi-
nagbes desses, ja que o poliétersilano é diferente do silano organofuncional (a); e
como indicado acima, ja que o agente estabilizante é limitado a materiais que nao
sdo HAPs. Em uma modalidade, o poliéter silano é da férmula geral R6O(EQ)m-
[CH2]n-Si-(OR)3 onde m é 1 a aproximadamente 20, n é 1 a 12 e R® é um grupo or-
ganico linear, ramificado ou ciclico de 1 a aproximadamente 16 atomos de carbono,
mais especificamente de 1 a aproximadamente 12 atomos de carbono e mais espe-
cificamente de 1 a aproximadamente 8 atomos de carbono e EO é um grupo oxieti-
leno. Em uma modalidade mais especifica, o poliéter silano descrito acima é ao me-
nos um da férmula geral R6Q(EQ)7,5-CH2-CH2-CH2-Si-(OMe)3, ou R8Q(EQ)s-CH2-
CH2-CH2-Si-(OMe)3 onde (EQ) é como definido, R® é metila e (OMe) é um grupo me-
téxi. Em outra modalidade aqui citada, quaisquer um ou mais dos estabilizantes des-
critos aqui (agentes estabilizantes) podem ser usados em quaisquer das composi-
¢oes e/ou métodos descritos aqui.

[042]JEm uma modalidade mais especifica aqui citada, alguns exemplos nao
limitantes de estabilizantes especificos incluem, onde o agente estabilizante (b) é
selecionado a partir do grupo que consiste de etanol, 1-propanol, 2-propanol, 2-
metil-1-propanol, 2-metil-2-propanol 1-butanol, 2-butanol, 2-metil-1-butanol, 2-metil-
2-butanol, 2,2-dimetil-1-propanol, 1-pentanol, 2-pentanol, 4-metil-2-pentanol, propile-
no glicol, 1,3-butanodiol, 1,4-butano diol, 2-metil-1,3-propanodiol, 2-metil-2,4-
pentanodiol, tetraetileno glicol, poli(etileno glicol), dipropileno glicol, tripropileno gli-
col, poli(propileno glicol), 1,5-pentanodiol, esterdiol 204, 2,2,4-trimetilpentanodiol, 2-
etil-1,3-hexanodiol, glicerol, trimetiolpropano, trimetilolpropano alil éter, glicerol etoxi-
lado, glicerol etoxilado — co — triol propoxilado, glicerol propoxilado, pentaetitritol, 1-

metoxi-2-propanol (propileno glicol metil éter), 1-etéxi-2-propano, 1-propo6xi-2-
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propanol, 1-butéxi-2-propanol, 2-butoxietanol, di(propileno glicol) butil éter, po-
lijpropileno glicol) monobutil éter, di(propileno glicol) dimetiléter, acetato metilico,
acetato etilico, lactato etilico, acetato de 2-metéxietila, acetato de 2-butéxietila, ace-
tato de propileno glicol metil éter, acetato de propileno glicol etil éter, acetona, metil
etil acetona, diacetona alcool, MeO(EO)75-CH2-CH2-CH2-Si-(OMe)s, onde MeO é
metdxi e (EO) é como definido acima, e combina¢des desses.

[043]JEm uma outra modalidade especifica, 0 agente estabilizante quando
usado em uma quantidade de aumento de estabilidade fornece um periodo de esta-
bilidade para a dita composi¢gao que é ao menos duas vezes 0 de uma composi¢ao
equivalente nao tendo agente estabilizante adicionado. Em uma modalidade mais
especifica adicional, o agente estabilizante fornece um periodo de estabilidade para
a dita composi¢ao, que é ao menos trés vezes 0 de uma composi¢ao equivalente
nao tendo agente estabilizante adicionado. Em uma modalidade mais especifica, o
agente estabilizante fornece um periodo de estabilidade para a dita composi¢ao que
€ ao menos cinco vezes 0 de uma composi¢ao equivalente nao tendo agente estabi-
lizante adicionado. Em uma modalidade mais especifica, o agente estabilizante for-
nece um periodo de estabilidade da composi¢do de especificamente aproximada-
mente 1 hora a aproximadamente 5 anos, mais especificamente de aproximadamen-
te 48 horas a aproximadamente 3 anos, ainda mais especificamente de 96 horas a
aproximadamente 2 anos, e mais especificamente de aproximadamente 1 semana a
aproximadamente 18 meses.

[044]Em outra modalidade, a frase “uma quantidade de aumento de estabili-
dade” deve ser entendida como sendo uma quantidade de agente estabilizante que
fornece periodos de estabilidade definidos acima. Em uma modalidade mais especi-
fica, uma “quantidade de aumento de estabilidade” deve ser entendida como sendo
uma quantidade de agente estabilizante que fornece o retardo de precipitagao ou

gelagcao do condensado em uma composi¢ao como descrita aqui, comparado a uma
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composig¢ao equivalente que utiliza menos que tal quantidade do mesmo agente es-
tabilizante. Entende-se que uma quantidade de aumento de estabilidade variara am-
plamente dependendo de fatores tais como o agente estabilizante, o alcoxisilano
hidrolisavel e outros componentes da composi¢ao como descrito aqui. Em uma mo-
dalidade aqui citada, entende-se que uma quantidade de aumento de estabilidade é
qualquer quantidade adicional além de qualquer quantidade de agente estabilizante
que pode ser gerada na hidrolise de silano organofuncional e aumentara a estabili-
dade da solugao aquosa de condensado parcial e/ou completo de silano organofun-
cional.

[045]Em outra modalidade aqui citada, as composi¢des descritas aqui sao
substancialmente isentas de cromo e/ou fosfato. Em uma modalidade especifica, as
composig¢des descritas aqui podem ter um alto ponto de fulgor. Em uma modalidade
especifica adicional, o alto ponto de fulgor pode compreender um ponto de fulgor de
ao menos aproximadamente 21 graus Celsius, mais especificamente maior do que
aproximadamente 25 graus Celsius, e mais especificamente maior do que aproxi-
madamente 30 graus Celsius. Em uma modalidade aqui citada, o alto ponto de ful-
gor pode compreender quaisquer pontos de fulgor descritos no Pedido de Patente
U.S. No. 2003/0041779, seu contelido é aqui incorporado na sua totalidade a titulo
de referéncia.

[046]Em outra modalidade especifica, adicionalmente, como um adjuvante
opcional aos componentes acima, as composigdes e métodos descritos aqui podem
incluir um composto C1-Ca4 alcéxi silano para fornecer ligagoes Si-O nas solugdes de
trabalho. Em outra modalidade especifica, tais ligagdes Si-O podem compreender
ligagdes Si-O-Si com o adjuvante e o silano(s) descritos aqui. Em outra modalidade
especifica, as composi¢goes e métodos descritos aqui podem incluir ao menos um
composto C1-Cas alcoxi silano e mais especificamente ao menos dois compostos Ci-

C4 alcédxi silano. Em mais uma modalidade especifica, esses compostos adjuvantes
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podem ser representados pela férmula (I1V):
OR®
I
R'—Si—OR®
I

8
OR (V)

onde R’ é um grupo hidrocarboneto monovalente tendo de 1 a 10 &tomos de
carbono, mais especificamente de aproximadamente 1 a aproximadamente 8 ato-
mos de carbono e mais especificamente de aproximadamente 1 a aproximadamente
4 atomos de carbono, ou OR8 e cada R® é independentemente escolhido a partir de
C1-C4 alquila. Em uma modalidade ainda mais especifica, alguns exemplos nao limi-
tantes de férmula (IV) pode ser, no presente, tetraetilortosilicato (TEOS) ou metiltrie-
toxisilano, mencionados. Em uma modalidade aqui citada, esses compostos de fér-
mula (IV) e outros abrangidos pela férmula hidrolisarao em solugao (tal como solu-
¢ao aquosa) para fornecer uma fonte de ligagdes Si-O. Em uma outra modalidade, a
composicao(ées) e método(s) podem ademais compreender agua especificamente
em adi¢ao a qualquer agua presente na solugao aquosa de 6xido de cério descrita
aqui.

[047]Em uma modalidade especifica, no presente, alguns métodos exempli-
ficados nao limitantes descritos aqui compreendem contatar a superficie de metal
desejada com uma solugdo aquosa compreendendo: (a) particulas de 6xido de Si
e/ou Ce, e (b) um composto de ureido silano. Em outra modalidade especifica e co-
mo determinada acima, a solugao pode incluir um agente estabilizante (c) e o adju-
vante opcional (d).

[048]Em uma modalidade aqui citada, a composi¢ao descrita aqui pode con-
ter solugao aquosa de condensado parcial e/ou completo de silano organofuncional
(a) em uma quantidade de especificamente aproximadamente 0,01 a aproximada-
mente 80, mais especificamente de aproximadamente 0,1 a aproximadamente 60 e

mais especificamente de aproximadamente 1 a aproximadamente 40; e agente es-
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tabilizante em uma quantidade de especificamente aproximadamente 1 a aproxima-
damente 50, mais especificamente de aproximadamente 2 a aproximadamente 40 e
mais especificamente de aproximadamente 3 a aproximadamente 30; opcionalmente
oxido coloidal em uma quantidade de especificamente aproximadamente 0,001 a
aproximadamente 36, mais especificamente de aproximadamente 0,01 a aproxima-
damente 25 e mais especificamente de aproximadamente 0,1 a aproximadamente
20; e, opcionalmente um adjuvante em uma quantidade de especificamente aproxi-
madamente 0 a aproximadamente 15, mais especificamente de aproximadamente
0,1 a aproximadamente 10 e mais especificamente de aproximadamente 0,1 a apro-
ximadamente 5 por cento em peso, as ditas porcentagens em peso sendo baseadas
no peso total da composi¢ao. Em outra modalidade, os métodos descritos aqui po-
dem usar as mesmas quantidades de composi¢ao descritas acima para a composi-
cao.

[049]Em uma modalidade mais especifica, alguns exemplos n&do limitantes
de composi¢cdes de solugao exemplificadas sdao aquelas que sao substancialmente
cromadas e/ou especificamente substancialmente isentas de fosfato e incluem:

(a) 0,01 a 36% em peso, mais especificamente de aproximadamente 0,01 a
aproximadamente 25% em peso, e mais especificamente de aproximadamente 0,1 a
aproximadamente 20% em peso de 6xido de metal coloidal ou particulas de solugao
de silica;

(b) 0,01 a 80% em peso, mais especificamente de aproximadamente 0,1 a
aproximadamente 70% em peso, e mais especificamente de aproximadamente 3 a
aproximadamente 60% em peso de ureido silano e formas hidrolisadas desse;

(c) percentual de aditivo (agente) de estabilizagdo opcional em uma quanti-
dade de aproximadamente 0 a 25% em peso, mais especificamente de aproxima-
damente 0,1 a aproximadamente 20% em peso, e mais especificamente de aproxi-

madamente 1 a aproximadamente 15% em peso; e
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(d) composto Ci-C4 alcoxi silano opcional ou hidrolisado desse em uma
quantidade de aproximadamente 0 a 25% em peso, mais especificamente de apro-
ximadamente 0,01 a aproximadamente 20% em peso, € mais especificamente de
aproximadamente 1 a aproximadamente 15% em peso; o restante sendo predomi-
nantemente agua e quantidades minimas de agentes de ajustamento de pH, as ditas
quantidades minimas de agentes de ajustamento de pH sendo especificamente de
aproximadamente 0,001 a aproximadamente 1,2, mais especificamente de aproxi-
madamente 0,01 a aproximadamente 1,0 e mais especificamente de aproximada-
mente 0,01 a aproximadamente 0,6 por cento em peso. Em uma modalidade, o pe-
so da composicao(des) (tal como especificamente a composi¢gao descrita aqui) €, no
total, 100 por cento em peso. Todas as porcentagens em peso expressas aqui de-
vem ser entendidas como sendo baseadas no peso total da composi¢cao a menos
que indicado de outra forma. Em outra modalidade aqui citada, o pH das composi-
¢Oes de solugao (tal como as composigdes de solugao descritas aqui) pode especifi-
camente estar na faixa de aproximadamente 1 a 7, mais especificamente de aproxi-
madamente 2 a aproximadamente 6 e mais especificamente de aproximadamente 3
a aproximadamente 5.

[050]JEm uma modalidade mais especifica, sao fornecidas composig¢des ten-
do a seguinte faixa (em % em peso) dos componentes:

(a) 0,001 a 10% em peso de particulas de 6xido de Si e/ou Ce;

(b) 3 a 60% em peso de ureido silano ou forma hidrolisada desse;

(c) 1 a 15% em peso de agente estabilizante e

(d) 1 a 15% em peso de adjuvante,

o restante predominantemente agua e quantidades menores de agentes de
regulagao (ajustamento) de pH, sendo que as quantidades menores sao equivalen-
tes as quantidades minimas descritas acima para agentes de ajustamento de pH.

Em uma modalidade aqui descrita, as composi¢des descritas aqui tendo componen-
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tes nas quantidades percentuais em peso notadas estdao presentes em tais quanti-
dades percentuais em peso baseadas no percentual em peso combinado total das
composigdes (por exemplo, 100 por cento em peso).

[051]Em uma modalidade mais especifica aqui citada, a superficie de metal
requisitada, (que, por exemplo, pode ser quaisquer uma ou mais das descritas aqui),
pode ser contatada pelo tratamento em aspersao, imerséo, ou aplicagées laminadas.
Em ainda outra modalidade, o tratamento (tal como o tratamento descrito aqui) é
seco, e a superficie de metal esta pronta para pintura ou outras aplicagdes de reves-
timento.

[052]Em outra modalidade, as composi¢gdes e/ou métodos descritos aqui po-
dem ser usados para fornecer um revestimento por conversao ou passivagao para
metais tais como ago e aluminio, onde o dito revestimento aperfeicoa a aderéncia a
revestimentos adicionais neste tal como o exemplo nao limitante de tinta, e igual-
mente, fornece protegao contra corrosao aperfeicoada para os ditos metais. Em ain-
da outra modalidade, os metais tratados pelas composi¢ées e/ou método aqui cita-
dos podem ser usados em aplicagdes comerciais e industriais de laminas de metal
revestido tal como metal laminado usado em construgao e seus similares.

[053]Em ainda outra modalidade especifica, o tratamento por conversao ou
passivagao descrito aqui é aplicado a superficie de metal tratada para resultar em
um peso de revestimento por conversao de mais de aproximadamente 0,5 miligrama
por pé quadrado (5 mg por metro quadrado) da superficie de metal com um peso de
aproximadamente 2 a 500 miligramas por pé quadrado (21,5 a 5.400 mg/metro qua-
drado) sendo mais especifico e com um peso mais especifico de aproximadamente
3 a aproximadamente 300 miligramas por pé quadrado (32 a aproximadamente
3.200 mg por metro quadrado). Em uma modalidade especifica para uso em aplica-
¢bes comerciais, as solugbes de trabalho compreendendo concentragbes de apro-

ximadamente 1 a 100% em peso, mais especificamente 5 a 70% em peso, e mais
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especificamente de aproximadamente 5 a aproximadamente 50% em peso das for-
mulagdes acima (composi¢oes) sao usadas para contatar as superficies de metal
desejadas, com base no peso total das aplicagdes comerciais.

[054]Em outra modalidade, os poluentes do ar perigosos (HAPS) tal como o
exemplo n3ao limitante de MeOH sao removidos do processo de mistura (método) no
qual o ureido silano, e solugao de cério (aquosa) sao primeiramente misturados. Em
outra modalidade, apds a remogao de quantidade substancial do MeOH ou outros
volateis formados via essa mistura, os agentes estabilizantes e opcionalmente agua,
sao adicionados a mistura reacional para aperfeigcoar a estabilidade do produto. Em
uma modalidade especifica, os agentes estabilizantes, especialmente aqueles com
um ponto de ebuligdo acima do da agua, podem também ser adicionados antes da
remogao do MeOH e/ou outros volateis. O metanol € um poluente do ar perigoso
(HAP) e composto organico volatil (VOC).

[055]Em uma modalidade especifica, como determinado acima, é fornecido
um método para tratar as superficies de um metal para fornecer a formagao de um
revestimento por conversao ou passivagao em uma superficie de metal compreen-
dendo contatar a dita superficie de metal com uma composi¢ao de solugédo aquosa
estabilizada compreendendo (a) solugao aquosa compreendendo particulas de 6xido
coloidal, (b) um composto ureido silano e (c) um agente estabilizante, o dito agente
estabilizante (c) sendo adicionado antes ou em seguida a remog¢ao de subprodutos
de hidrélise volateis resultantes da mistura de (a) e (b). Em ainda uma modalidade
especifica adiciona, 0 metanol ou outros volateis que sao removidos da composi¢cao
de solugao aquosa descrita acima podem ser os subprodutos da hidrélise de ureido
silano, tal como o exemplo nao limitante dos subprodutos da hidrélise de ureido sila-
no tendo a férmula geral (ll) que é descrita acima, mais especificamente y-
ureidopropiltrimetoxisilano.

Exemplos
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[056]A descrigao sera agora descrita em conjunto com os exemplos seguin-
tes que sao considerados como sendo ilustrativos de certas modalidades da descri-
¢ao, mas nao deveriam ser vistos para restringir a descrigdo. Todos os percentuais
aqui citados sao percentuais em peso baseados no peso total da mistura a menos
que de outra forma indicado.

Exemplo 1

[057]As seguintes formulagdes foram avaliadas para examinar o desempe-
nho da mistura de silano e 6xido de metal coloidal. As solu¢gbes de pré-tratamento
foram preparadas misturando-se um silano, 6xido de cério coloidal e agua (Tabela
1A).

Tabela 1A
Exemplos Comparativos Ex Ex

A1 B1 C1 D1 E1
Aminopropiltrimetoxisilano 5% 5% 5%
Ureidopropiltrimetoxisilano 5% 5%
Oxido de cério coloidal (20%) 2% 2%
Silica coloidal (34%) 2%
Agua 95% 93% 93% 95% 93%
pH 6 6 6 3 3

[058]Ex é Exemplo e é fornecido para diferenciar dos exemplos comparati-

vos. Painéis do Advanced Coatings Laboratories (ACT) foram usados: ago laminado

a frio (CRS) e ago eltrogalvanizado (EG) EZ60/60. Os painéis foram processados

como segue:

[059]0s painéis foram limpos — Kleen 182 disponivel a partir da General

Electric Water Process and Technology (GEWPT) via imersao a 48,89° C (120° F),

tempo de contato de 3 minutos, (CRS), ou 1 minutos (EG).

[060]Os painéis foram enxaguados — agua desionizada (Dl) inundada sobre

o painel até que uma superficie isenta de quebra de agua foi obtida.

[061]Os painéis foram secos com ar comprimido em temperatura ambiente.
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[062]Os painéis foram pré-tratados — painel imerso na solugao por 5 segun-
dos (segs.) (CRS) e 30 segundos (EG) em temperatura ambiente.

[063]Os painéis foram destinados a ter a solugao de tratamento esgotada do
painel por 30 segundos.

[064]Os painéis foram secos — usam pistola de ar quente para secar a solu-
¢ao na superficie do painel.

[065]Os painéis foram pintados com White Polycron Ill (AG452W3223) dis-
ponivel a partir da PPG Industries. A tinta foi aplicada e curada pelas especificagcbes
do fabricante. Ap6s a pintura, os painéis foram submetidos a Teste de Aspersao de
Sal normal (NSS) de acordo com ASTM B-117 por 96 horas e avaliado para com-
pressao a partir do anotador em milimetros de acordo com ASTM D 1654 (Tabela
1B). O desempenho foi comparado aos pré-tratamentos com fosfato de zinco e ferro

padrao de industria disponivel a partir do ACT.

Tabela 1B
Exposi¢cao NSS
Compressao em milimetros (mm)
Formulagao EG CRS
96 horas 96 horas
A1 Comparativo 5 5
B1 Comparativo 3 3
C1 Comparativo 5 2
Ex D1 0,7 0,7
Ex E1 0,5 0.4
Controle — vedagao de cromo/fosfato de ferro 0,6 0,5
Controle — vedagao de cromo/fosfato de zinco 0,6 0,3
Exemplo 2

[066]As seguintes formulagdes foram preparadas para comparar o desem-
penho de uma variedade de silanos. As solugbes de pré-tratamento foram prepara-

das misturando-se silano, 6xido de cério coloidal (20% ativo e acetato estabilizado),
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silica coloidal, e 4gua (Tabela 2A). Os painéis de Advanced Coatings Laboratories
(ACT) foram usados — ago laminado a frio (CRS) e ago galvanizado imerso a quente
G70/70 (HDG). Os painéis foram processados como segue:

[067]0s painéis foram limpos — 3% Kleen 132 (comercialmente disponivel a
partir de GEWPT), 54,44° C (130° F), aplicado por aspersao (10 segundos para
HDG, 30 segundos para CRS)

[068]Os painéis foram enxaguados — 5 segundos, agua da rede publica

[069]Os painéis foram enxaguados — 5 segundos, agua DI

[070]Os painéis foram secos por sopro para remover a agua da superficie.

[071]Entao, a aplicagao de fiagao dos pré-tratamentos foi feita — aproxima-
damente 30 a 40 mililitros (mls) de solugéao de pré-tratamento foi inundada na super-
ficie de um painel. O painel foi tecido tal que o material em excesso foi removido via
forga centrifuga. Uma pistola de ar quente foi entdo usada para secar a solugao de
pré-tratamento restante na superficie de metal.

[072]Os painéis pré-tratados foram pintados como segue:

[073]HDG - foi pintado com PPG Truform ZT2 Preto 3MB72689I disponivel a
partir da PPG Industries.

[074]CRS - foi pintado com Branco de Luminaria da Akzo Nobel
PW8R30708

[075]As tintas foram aplicadas e curadas pela especificagdao do fabricante
fornecida pelo fabricante.

[076]Os painéis pintados foram entdao submetidos a teste de asperséo de sal
normal (NSS) por ASTM B117. Os painéis foram entao avaliados para resisténcia a
corrosao via a medigao dos milimetros de compresséo a partir de um anotador, no
niamero de horas de exposi¢ao a aspersao de sal, como indicado via ASTM D1654
(Tabela 2B).

Tabela 2A
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Formulacoes

Ex Ex Ex Ex Ex Exemplos Ex
Comparativos

A2 B2 Cc2 D2 E2 F2 G2 H2
% em peso de CeO: (20%) 2 2 2 2 2 2 2
% em peso de Silquest A-| 25 | 2,5 1,3 1,7 1,9
1524
% em peso de Cabosperse | 1 1 1 1 1 1 1 1
A205
Silquest A-1100 1,3 0,9 0,7
Silquest A-1637 2,5
Silquest A-1110 2,5
Silquest A-186 2,5
Agua 945 (965 | 944 (944 | 944 | 945 | 945 | 945

[077]Nota — para amostras B2 a G2, 4cido acético foi adicionado para ajustar
o pH da solugao de tratamento para 4,0 a 4,3.

[078]Cabosperse A205 — 12% de silica coloidal ativa disponivel a partir de
Cabot Corporation.

[079]Silquest A-1524 — gama-ureidopropiltrimetoxisilano disponivel a partir
da GE Silicones.

[080]Silguest A-1100 — gama-aminopropiltrietoxisilano disponivel a partir da
GE Silicones.

[081]Silquest A-186 — beta-(3,4-epoxiciclohexil)etiltrimetoxisilano disponivel a
partir da GE Silicones.

[082]Silquest A-1637 — gama-aminopropiltrimetoxisilano disponivel a partir
da GE Silicones.

[083]MeO(EQ)7,5-CH2-CH2-CH2-Si-(OMe)s é Silquest A-1524 onde MeO é
metoxi e (EQ) é um grupo oxietileno.

Tabela 2B
Exposi¢cao NSS
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mm de compressao

Formulagao HDG HDG CRS CRS
168 horas 336 horas 168 horas 336 horas

Ex A2 0,8 2,3 2,1 5,3
Ex B2 74 10,1 2,2 6,1

Ex C2 20+ NA 3,85 NA
Ex D2 20+ NA 42 NA
Ex E2 20+ NA 4,0 NA
F2 comparativo 20+ NA 8,5 NA
G2 comparativo 20+ NA 20+ NA
Ex H2 20+ NA 20+ NA

NA — taxa ndo esta disponivel. O painel foi removido do teste em tempo de

exposicao anterior.

Exemplos 3 e 4

[084]Para demonstrar a capacidade dos agentes estabilizantes aperfeigoa-
rem a estabilidade do gama-ureidopropiltrimetoxisilano Silquest A-1524 disponivel a
partir da GE Silicones mais pré-tratamento baseado em 6éxido de cério coloidal da
Rhodia, solugdes concentradas foram preparadas com e sem a adicao de agentes
estabilizantes e monitoradas para determinar quantos dias passam até que precipi-

tacao ou gelificacdo da solugdo ocorra. (Tabelas 3 e 4). O equilibrio das solugdes é

agua.
Tabela 3
Efeitos Estabilizantes de Aditivos
Aparéncia
Amostra | % A- % Aditivo % Inicial 21 dias 45 dias 3,4 meses | 6,4 meses
1524 | CeO. Aditivo
A3 15 5 Nenhum 0 Solugdo | Precipitado
amarela *
B3 15 5 EtOH 15 Solugédo Solugédo Solugédo Solugédo Solugédo
amarela amarela amarela amarela amarela
C3 15 5 EtOH 10 Solugédo Solugédo Leve névoa gel
amarela amarela
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D3 15 5 EtOH 5 Solugado Solugado Precipitado
amarela amarela *
E3 15 5 Dowanol 5 Solugao Solugao Solugao Precipitado
PM amarela amarela leitosa *
F3 15 5 Propileno 5 Solugao Solugao Precipitado
glicol amarela amarela *
G3 15 5 Propileno 10 Solugao Solugao Leve névoa | Leve névoa | translicida
glicol amarela amarela

* precipitado com liquido claro no topo
Dowanol PM é 1-metdxi-2-propanol

EtOH é etanol

[085]As amostras A3, B3, C3, D3, E3, F3 e G3 sao todos exemplos, exceto

que A3 omite a presenga de agente estabilizante.

CeO:2 é uma dispersao coloidal a 20% de particulas de oxido de cério em

agua.

Exemplo 4

[086]Para expandir os agentes estabilizantes que podem produzir uma solu-

¢ao aquosa estavel, amostras adicionais foram preparadas (Tabela 4). Como no

Exemplo 3, as solugdes foram monitoradas para determinar o numero de dias até

que precipitagao ou gelificacao ocorresse. O equilibrio das solugdes é agua.

Tabela 4

Efeito de Agentes Estabilizantes Adicionais

% A- % Aditivo % Inicial 1 dia 17 dias 50 dias 3,5 meses 6 meses
1524 | CeO2 Aditivo
A4 15 5 EtOH 5 Amarelo Amarelo translucida | precipitado
claro claro
B4 15 5 EtOH 10 Amarelo Amarelo translucida | translucida | translicida Solugao
claro claro opaca
C4 15 5 Acetona 5 Amarelo Amarelo translucida | translucida opaca Solugao
claro claro branca
leitosa
D4 15 5 Acetato 5 Amarelo Amarelo translucida | precipitado
metilico claro claro
E4 15 5 A-1230 5 Amarelo Amarelo Amarelo Amarelo Amarelo Solugao
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claro claro claro claro claro amarela
clara
F4 15 5 Dowanol 5 Amarelo Amarelo translucida | translucida | precipitado
PM claro claro
G4 15 5 Dowanol 10 Amarelo Amarelo translucida | translucida | translicida Solugao
PM claro claro translucida
H4 15 5 Nenhum 0 Amarelo Amarelo precipitado
claro claro
14 15 5 A-1110 5 Branco | Precipitado
le om solu-
vao clara
Ja 15 5 A-1100 5 Branco | Precipitado
leitoso com solu-
¢ao leitosa
K4 15 5 A-1110 1,5 Branco | Gel branco
leitoso
L4 15 5 A-1100 1,8 Branco | Gel branco
leitoso

[087]A-1230 é um poliéter silano disponivel a partir da GE Silicones

[088]A-1110 é gama-aminopropiltrimetoxisilano disponivel a partir da GE Si-
licones

[089]A-1100 é gama-aminopropiltrietoxisilano disponivel a partir da GE Sili-
cones

[090]Dowanol PM é predominantemente 1-metdxi-2-propanol disponivel a
partir da Dow Chemical

[091]CeO2 é uma dispersao coloidal a 20% de particulas de éxido de cério
em agua

[092]Todos os exemplos A4, B4, C4, D4, E4, F4, G4, H4, |14, J4, K4, e L4 na
tabela 4 sao exemplos, exceto que H4, 14, J4, K4 e L4 omitem o agente estabilizante
ou usam outro além do agente estabilizante descrito aqui.

Exemplo 5

[093]De modo a minimizar a presenga de poluentes do ar perigosos e inten-
sificar a estabilidade das solu¢des de CeO2/ureidosilano de acordo com a invengao,
o metanol formado na hidrélise de y-ureidopropiltrimetoxisilano foi removido. Assim,

150 gramas de Silquest A-1524 (y-ureidopropiltrimetoxisilano) disponivel a partir da

Peti¢do 870180128170, de 10/09/2018, pag. 46/60




32/39

GE Silicones, 50 gramas de solugédo de acetato de CeO:2 coloidal (20 por cento em
peso de dispersao aquosa coloidal disponivel a partir da Rhodia), e 10 gramas de
Silquest A-1230 (poliéter silano) disponivel a partir da GE Silicones foram misturados
em uma jarra de 0,946 litros (32 ongas) por 20 minutos. ApGs a mistura, 365 gramas
de agua DI foram adicionados com agitagao seguida pela adi¢cao de 25,4 gramas de
2-metil-2,4-pentanodiol (hexileno glicol, HG). O metanol foi removido da mistura rea-
cional em um frasco de fundo redondo em aproximadamente 40° C e 150-60 mm Hg
seguido por difusao com nitrogénio por um periodo de 18 horas em temperatura am-
biente para obter 362 gramas de uma solugao amarela clara. Isso indicou que 238
gramas de material, presumidamente metanol e agua, foram removidos. 138 gramas
de agua DI foram entao adicionados para resultar em uma solugao aquosa contendo
o0 composto ureidopropilsilano ativo (equivalente em teor de silano a uma solugao
aquosa a 30% do y-ureidopropiltrimetoxisilano), CeO2 a 10% (20% de sélidos), e he-
xileno glicol a 5%.

[094]15 gramas de 1-met6xi-2-propanol (Dowanol PM) foram entao adicio-
nados, e essa mistura foi analisada e concluiu-se conter somente metanol a 0,3%
(MeOH). O teor percentual de nao volateis foi determinado como sendo 26,8% por
ASTM D-2369.

[095]As seguintes formulagdes foram preparadas para avaliar o impacto dos
agentes estabilizantes no desempenho da solugao de silano + 6xido de cério coloi-
dal.

Exemplo 6

[096]Os concentrados de pré-tratamento foram preparados misturando-se o
silano, acetato de 6xido de cério coloidal disponivel a partir da Rhodia, agua e aditi-
vos (Dowanol PM, 2-metil-1,3-propanodiol, 2-metil-2,4-pentanodiol, Silquest A-1230
disponivel a partir da GE Silicones) via o procedimento descrito no Exemplo 5 (Tabe-

la 6A).
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Tabela 6A
6A 6B 6C 6D 6E

Ureidopropiltrimetoxisilano 30% 30% 30% 30% 30%
Oxido de cério coloidal (20%) 10% 10% 10% 10% 10%
2-metil-1,3-propanodiol 10% 5%

2-metil-2,4-pentanodiol 10% 10% 5%
Dowanol PM 3% 3% 3% 3% 3%
Silquest A-1230 2%

Agua 47% 47% 52% 45% 52%

[097]A¢o laminado a frio da ACT Laboratories (CRS) e ago galvanizado
imerso a quente G70 (HDG) disponivel a partir da ACT Laboratories e liga de alumi-
nio 3105 de Q Panel disponivel a partir da Q Panel foram processados como segue:

[098]Os painéis foram limpos — Kleen 132 a 54,442 C (1302 F), 5 seg de as-
persdo para HDG, 30 segundos de aspersao para CRS, e 5 segundos de aspersao
para aluminio.

[099]Os painéis foram enxaguados — agua DI, 5 segundos

[0100]Os painéis foram secos com ar em temperatura ambiente

[0101]Os painéis foram pré-tratados — concentrados de pré-tratamento foram
diluidos com agua DI a 10% em peso e aplicados via revestimento laminado reverso.

[0102]Os painéis foram secos — usando pistola de ar quente para secar a so-
lugcdo na superficie do painel.

[0103]Os painéis de ago laminado a frio foram pintados com um branco para
luminarias (PW8R30708) da Akzo Nobel Coatings; painéis de aluminio foram pinta-
dos com um poliéster branco termofixo (91101-76441) da Valspar Corporation; e
painéis galvanizados por imersdo a quente foram pintados com Truform ZT2 preto
(3MB72689I) da PPG Industries. A tinta foi aplicada e curada pelas especificagdes
do fabricante fornecidas pelo fabricante. Ap6s a pintura, os painéis de CRS e HDG
foram submetidos a Teste de Aspersdo de Sal Normal (NSS) de acordo com ASTM

B-117 por 336 horas e 500 horas respectivamente. Os painéis de aluminio foram
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submetidos a Aspersao de Sal com Acido Acético (AASS) de acordo com ASTM
B117-97, Apéndice | por 500 horas. Todos os painéis foram entao avaliados para
compressao a partir do anotador em milimetros (mm) de acordo com ASTM D 1654

(Tabelas 6B, C, D).

Tabela 6B
CRS com exposi¢ao a NSS
Compressdao em mm
Formulagao CRS
336 horas
6A 3,20
6B 2,50
6C 2,80
6D 4,40
6E 2,20
Vedagdo de cromo/fosfato de ferro (Permatreat 7,70
2102/Chemseal 7750) disponivel a partir de GEWPT
Sem Enxague a base de cromo (Permatreat 1510) disponivel 2,2
a partir da GEWPT
Sem enxague a base de cromo-multimetal (Permatreat 1500) 7.9
disponivel a partir de GEWPT

Tabela 6C
HDG com exposi¢cao a NSS
Compressao em mm
Formulagao HDG
500 horas
6A 2,65
6B 1,08
6C 2,93
6D 4,60
6E 1,65
Vedagado de cromo/fosfato de zinco (Permatreat 1,4
2325/Chemseal 7750) disponivel a partir de GEWPT
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Sem enxague a base de cromo-multimetal (Permatreat 1500) 2,2
disponivel a partir de GEWPT

Tabela 6D
Aluminio com exposi¢dao a AASS

Compressdao em mm

Formulagao Aluminio
500 horas
6A 1,25
6B 1,58
6C 1,25
6D 1,15
6E 1,25
Sem enxague a base de cromo-multimetal (Permatreat 1500) 0,03

[0104]O exemplo 7 abaixo descreve o uso de 6xido de cério coloidal estabili-
zado com nitrato ao invés de 6xido de cério estabilizado com acetato.

Exemplo 7

[0105]A solugao foi preparada a partir de gama-ureidopropiltrietoxisilano e
CeO:2 coloidal estabilizado com nitrato.

[0106]A um frasco de fundo redondo de 2 litros foram adicionados 450 gra-
mas de gama-ureidopropiltrietoxisilano fundido que foi sintetizado no laboratério. O
CeO:z2 coloidal estabilizado com nitrato (150 gramas) disponivel a partir da Rhodia foi
lentamente adicionado ao silano com boa mistura. Apds a agitagao por 1,5 horas,
350 gramas de agua desionizada aquecida foram adicionados e a mistura foi agitada
durante o fim de semana. 550 gramas de agua desionizada foram entdo adiciona-
dos.

[0107]A 320 gramas da mistura mencionada acima foram adicionados 20
gramas de 2-metil-2,4-pentanodiol (hexileno glicol). 30 gramas adicionais de agua
desionizada foram adicionados, entdo a mistura foi extraida a aproximadamente 60°

C, e aproximadamente 740 mmHg por 1,5 horas. Baseado no peso do material no
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fim, 125 gramas de material, presumidamente metanol e agua, foram removidos.
Agua desionizada, 75 gramas, foi adicionada para obter uma solugdo aquosa con-
tendo gama-ureidopropiltrietoxisilano a 30% disponivel a partir da Rhodia e CeO2 a
10% (20% de so6lido). A andlise GC concluiu que essa amostra contém 0,65% de
etanol (EtOH) em peso total da amostra.

Exemplo 8

[0108]Esse exemplo mostra que uma solugdao aquosa nao contendo VOCs
pode ser preparado.

[0109]A solugao preparada a partir de gama-ureidopropiltrietoxisilano dispo-
nivel a partir da GE silicones e CeOz2 coloidal estabilizado com acetato disponivel a
partir da Rhodia e Silquest A-1230, um poliéter silano disponivel a partir da GE Sili-
cones.

[0110]A um jarro de boca grande de 8 ongas foram adicionados 15 gramas
de Silquest A-1524 disponivel a partir da GE Silicones, 5 gramas de solugéao de
CeO:2 coloidal estabilizada com acetato disponivel a partir da Rhodia, 5 gramas de
Silquest A-1230 disponivel a partir da GE Silicones e 75 gramas de agua desioniza-
da. Apés agitagao descoberto na tampa por 4 dias, um liquido viscoso de 20 gramas
foi obtido. A jarra foram adicionados 80 gramas de 4gua desionizada para obter um
liquido claro. O teor de metanol foi menor de 0,001%. A aparéncia dessa solugao
aquosa contendo silano foi inalterada em um periodo de mais de 24 meses.

Exemplo 9

[0111]Esse é um exemplo comparativo. A solugdo preparada a partir de ga-
ma-ureidopropiltrimetoxisilano Silquest A-1524 disponivel a partir da GE Silicone,
solugéo de silica Cab-O-Sperse A205 e glicol MPDIOL™ disponivel a partir de Lyon-
dell Chemical Company. A um recipiente adequado foram adicionados 30 gramas de
Silquest® A-1524 (gama-ureidopropiltrimetoxisilano) disponivel a partir de GE Silico-

nes, 10 gramas de CAB-O-Spearse A-205 disponivel a partir da Cabot Corporation,
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100 gramas de agua desionizada, e 10 gramas de glicol MPDIOL™ para obter uma
solugdo turva apds a mistura. A mistura foi entao dispersa por 48 horas para remo-
ver 0 metanol liberado a partir da hidrélise de Silquest A-1524. A dispersao resultou
na remogao de 55 gramas de material, presumidamente metanol e agua, a partir da
mistura, deixando 95 gramas de uma solugao branca leitosa com algum sdélido bran-
co. Dois dias depois, o teor inteiro da dita mistura se tornou um gel sélido branco.

Exemplo 10

[0112]A solugao preparada a partir de gama-ureidopropiltrimetoxisilano Sil-
quest A-1524 disponivel a partir da GE Silicones, a solugao de CeO: disponivel a
partir da Rhodia e glicol MPDIOL™,

[0113]A um recipiente adequado foram adicionados 30 gramas de Silquest®
A-1524 (gama-ureidopropiltrimetoxisilano) disponivel a partir da GE Silicones, 10
gramas de acetato de 6xido de cério coloidal disponivel a partir da Rhodia, 100 gra-
mas de 4gua desionizada, e 10 gramas de glicol MPDIOL™ para obter uma solugéo
amarela clara. A mistura foi entao dispersa com nitrogénio por trés dias para remo-
ver 0 metanol liberado a partir da hidrélise de Silquest A-1524. A dispersao resultou
na remogao de 104 gramas de material, presumidamente metanol e agua, da mistu-
ra deixando 46 gramas de um liquido viscoso amarelo apds a qual, 49 gramas de
agua desionizada foram adicionados a mistura restante para obter um liquido ama-
relo claro. Esse liquido permaneceu inalterado apés 21 dias.

Exemplo 11

[0114])Esse é um exemplo comparativo. A solugdo preparada a partir de ga-
ma-ureidopropiltrimetoxisilano Silquest A-1524 e disponivel a partir da GE Silicones,
solugao de silica Cab-O-Sperse A205 disponivel a partir da Cabot Corporation e gli-
col MPDIOL™,

[0115]A um recipiente adequado foram adicionados 30 gramas de Silquest®

A-1524 (gama-ureidopropiltrimetoxisilano) disponivel a partir da GE Silicones, 10
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gramas de solugao de silica CAB-O-Spearse A-205 disponivel a partir da Cabot
Corporation, 100 gramas de agua desionizada, e 10 gramas de glicol MPDIOL™ pa-
ra obter uma solugao turva apds a mistura. A mistura foi entao dispersa em nitrogé-
nio por 44 horas para remover o metanol liberado a partir da hidrélise de Silquest A-
1524. A dispersao resultou na remogao de 86,5 gramas de material, presumidamen-
te metanol e agua, da mistura, deixando 63,5 gramas de uma solugao branca leitosa
com algum sélido branco. Agua desionizada, 11,5 gramas, foi adicionada para obter
uma solugao leitosa. Dois dias mais tarde, o teor inteiro da dita mistura se tornou um
gel sélido branco.

Exemplo 12

[0116]A solugao preparada a partir de gama-ureidopropiltrimetoxisilano Sil-
quest A-1524 e disponivel a partir de GE Silicones, solugdao de CeO: disponivel a
partir de Rhodia e glicol MPDIOL™,

[0117]A um recipiente adequado foram adicionados 30 gramas de Silquest®
A-1524 (gama-ureidopropiltrimetoxisilano) disponivel a partir da GE Silicones, 10
gramas de acetato de 6xido de cério coloidal disponivel a partir da Rhodia, 100 gra-
mas de 4gua desionizada, e 10 gramas de glicol MPDIOL™ para obter uma solugéo
amarela clara. A mistura foi entao dispersa em nitrogénio por 44 horas para remover
o metanol liberado a partir da hidrélise de Silquest A-1524. A dispersao resultou na
remogao de 81 gramas de material, presumidamente metanol e agua, da mistura
deixando 69 gramas de um liquido amarelo apds a qual, 6 gramas de agua desioni-
zada foram adicionados a mistura restante para obter um liquido amarelo claro. Esse
liqguido permaneceu como liquido amarelo apés 16 dias.

Exemplo 13

[0118]A solugao preparada a partir de gama-ureidopropiltrimetoxisilano e 2-
metil-1,3-pentanodiol (hexileno glicol).

[0119]A um recipiente adequado foram adicionados 36 gramas de Silquest®
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A-1524 (gama-ureidopropiltrimetoxisilano), e 55,5 gramas de agua desionizada que
foi acidificada com &cido acético para pH 3,5. Apdés a mistura, 0 pH da solugao
aquosa revelou-se ser 4,1. 60 gramas adicionais de agua desionizada regular foram
adicionados seguidos por 15 gramas de hexileno glicol (2-metil-1,3-pentanodiol). A
mistura sem cor clara foi entdao dispersa em nitrogénio por 6 dias para remover 0
metanol liberado a partir da hidrélise de Silquest A-1524. A dispersao resultou na
remoc¢ao de 120,9 gramas de material, presumidamente metanol, agua e algum he-
xileno glicol, da mistura deixando 45,7 gramas de um liquido que tinha duas cama-
das. A esse liquido de duas camadas foram adicionados 6,7 gramas de 1-metéxi-2-
propanol, 15,3 gramas de hexileno glicol e 50 gramas de agua desionizada para ob-
ter um liquido claro que foi estavel por mais de 18 meses.

[0120]Enquanto a invengao foi descrita em detalhes em conjunto com moda-
lidades especificas dessa, dever-se-ia entender prontamente que a invengao nao é
limitada a tais modalidades descritas. De preferéncia, a invengéao pode ser modifica-
da para incorporar qualquer nimero de variagdes, alteragdes, substituicdes ou ar-
ranjos equivalentes nao descritos até agora, mas que corresponde ao espirito e es-
copo da invengao. Consequentemente, a invengao nao esta limitada pela seguinte

descrigao.
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REIVINDICACOES

1. Composicao estavel para tratamento de uma superficie de metal para
formar um revestimento de conversdo ou passivagcdo sobre a mesma,
CARACTERIZADA pelo fato de que a dita composi¢gao compreende:

(a) uma solugao aquosa de condensado completo ou parcial de silano orga-

nofuncional tendo a formula geral (1):
R,

1))
Xt RL— Si (OR%),,

r

em que R' é um grupo organico divalente linear, ramificado ou ciclico de 1 a
12 atomos de carbono formando uma ponte estavel entre o grupo organofuncional X
e o grupo sililo; cada ocorréncia de R? é independentemente alquila, alquila substitu-
ida com alcoxi, arila, ou aralquila, todos de 1 a 16 atomos de carbono; cada
ocorréncia de R3® é independentemente hidrogénio, acetil, alquila ou alquila
substituida com alcoxi, todos especificamente de 1 a 16 atomos de carbono; X é um
grupo ureido de valéncia r, incluindo grupos funcionais mono-, di ou polivalentes; r é
um namero inteiro de 1 a 4; e a € um namero inteiro de 0 a 2, que é suscetivel a
formagao de gel e/ou precipitagao e contém, apds remogao dos poluentes do ar pe-
rigosos da solugao aquosa de condensado completo ou parcial de silano organofun-
cional, em que a referida remogao é alcangada através de asperséo com um gas
inerte ou alcangada pela utilizagao de pressao reduzida e/ou destilagao, menos que
1% em peso de poluentes do ar perigosos, a dita percentagem em peso com base
no peso total da composigédo, em que a dita solugao aquosa nao € estavel,

(b) pelo menos um agente estabilizante, selecionado a partir do grupo con-
sistindo em alcool, glicol, triol, poliol, éter glicol, éster, cetona, pirrolidona e poliéter
silano, em uma quantidade de 1 a 50% em peso, a dita percentagem em peso com

base no peso total da composi¢ao, que estabiliza a solugao aquosa (a); e
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(c) 6xido de metal coloidal, em que a dita composi¢gao € uma composi¢ao es-
tavel.

2. Composicao, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que r € um nimero inteiro de 2 a 4.

3. Composicao, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que o silano organofuncional (a) é selecionado a partir do grupo consistindo
em gama-ureidopropiltrimetoxisilano,  gama-ureidopropiltrietoxisilano, = gama-
ureidopropildimetoxietéxisilano, gama-ureidopropilmetéxidietoxisilano, gama-
ureidopropilmetildimetéxisilano, = gama-ureidopropilmetildietéxisilano e gama-
ureidopropilmetilmetoxietéxisilano.

4. Composicao, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que o agente estabilizante (b) é pelo menos um membro selecionado a partir
do grupo que consiste em alcoois, glicéis, tridis, polidis, éteres glicol, e poliéter sila-
nos.

5. Composicdo, de acordo com a reivindicacdo 4, CARACTERIZADA pelo
fato de que o poliéter silano é da féormula geral REO(EQ)m-[CH2]n-Si-(OR)3 onde m é
1a20,né1a12e R8 é um grupo orgénico linear, ramificado ou ciclico de 1 a 16
atomos de carbono e EO é um grupo oxietileno.

6. Composicao, de acordo com a reivindicacdo 5, CARACTERIZADA pelo
fato de que o poliéter silano é pelo menos um da férmula geral R8O(EQ)7,5-CH2-CHa-
CH2-Si-(OMe)s, ou R8O(EQ)3-CH2-CH2-CH2-Si-(OMe)s onde R® é metila e (OMe) é
um grupo metoxi.

7. Composicao, de acordo com a reivindicacdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que o agente estabilizante (b) é selecionado a partir do grupo que consiste
em etanol, 1-propanol, 2-propanol, 2-metil-1-propanol, 2-metil-2-propanol 1-butanol,
2-butanol, 2-metil-1-butanol, 2-metil-2-butanol, 2,2-dimetil-1-propanol, 1-pentanol, 2-

pentanol, 4-metil-2-pentanol, propileno glicol, 1,3-butanodiol, 1,4-butano diol, 2-metil-
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1,3-propanodiol, 2-metil-2,4-pentanodiol, tetraetileno glicol, poli(etileno glicol), dipro-
pileno glicol, tripropileno glicol, poli(propileno glicol), 1,5-pentanodiol, esterdiol 204,
2,2 4-trimetilpentanodiol, 2-etil-1,3-hexanodiol, glicerol, trimetiolpropano, trimetilol-
propano alil éter, glicerol etoxilado, glicerol etoxilado — co — triol propoxilado, glicerol
propoxilado, pentaetitritol, 1-metéxi-2-propanol (propileno glicol metil éter), 1-etdxi-2-
propanol, 1-propéxi-2-propanol, 1-butdxi-2-propanol, 2-butéxietanol, di(propileno gli-
col) butil éter, poli(propileno glicol) monobutil éter, di(propileno glicol) dimetiléter,
acetato metilico, acetato etilico, lactato etilico, acetato de 2-metoxietila, acetato de 2-
butdxietila, acetato de propileno glicol metil éter, acetato de propileno glicol etil éter,
acetona, metil etil acetona, diacetona alcool, MeO(EQ)75-CH2-CH2-CH2-Si-(OMe)s,
onde MeO é metéxi e (EQ) é um grupo oxietileno; e combinagdes desses.

8. Composicao, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que o 6xido de metal coloidal (c) é 6xido de cério.

9. Composicao, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que a dita composi¢cdao tem menos que 10% em peso de compostos organi-
cos volateis, as ditas percentagens em peso baseiam-se no peso total da composi-
cao.

10. Composigao, de acordo com a reivindicacdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que o dito agente estabilizante fornece um periodo de estabilidade para a
dita composi¢ao que é de 1 hora a 5 anos.

11. Composi¢cdo estavel, de acordo com a reivindicagdo 1,
CARACTERIZADA pelo fato de que compreende ainda um adjuvante que é um
alcéxisilano diferente do silano organofuncional (a).

12. Composigao, de acordo com a reivindicagdo 1, CARACTERIZADA pelo
fato de que compreende de 0,01 a 80% em peso de silano organofuncional (a) e de
0,001 a 36% em peso de 6xido de metal coloidal (c).

13. Processo para tratamento de uma superficie de metal para formar um
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revestimento de conversado ou passivagao sobre a mesma, CARACTERIZADO pelo
fato de que compreende colocar em contato a dita superficie de metal com uma
composigcao estavel, como definida na reivindicagcao 1, para tratamento de uma su-
perficie de metal para formar um revestimento de conversdo ou passivagao sobre a
mesma, a dita composi¢ao compreendendo:

(a) uma solugdo aquosa de condensado completo ou parcial de silano orga-

nofuncional tendo a formula geral (1):
R,
)
X— RL— Si (OR%),,

r

em que R' é um grupo orgénico divalente linear, ramificado ou ciclico de 1 a
12 atomos de carbono que forma uma ponte estavel entre o grupo organofuncional X
e o grupo sililo; cada ocorréncia de R? independentemente é alquila, alquila substitu-
ida com alcoxi, arila ou aralquila, todos de 1 a 16 atomos de carbono; cada ocorrén-
cia de R3 independentemente é hidrogénio, acetila, alquila ou alquila substituida com
alcoxi, todos especificamente de 1 a 16 atomos de carbono; X é um grupo ureido de
valéncia r, incluindo grupos funcionais mono-, di ou polivalentes; r € um nimero in-
teiro de 1 a 4; e a é um numero inteiro de 0 a 2, que é suscetivel a formagao de gel
e/ou precipitacdo e que contém, apdés remog¢ao dos poluentes do ar perigosos da
solucédo aquosa de condensado completo ou parcial de silano organofuncional, em
que a referida remogao € alcangada através de aspersdo com um gés inerte ou al-
cangada pela utilizagdo de presséo reduzida e/ou destilagdo, menos que 1% em pe-
so de poluentes do ar perigosos, a dita percentagem em peso com base no peso
total da composig¢ao, e onde a dita solugao aquosa nao é estavel;

(b) pelo menos um agente estabilizante selecionado do grupo que consiste
em alcool, glicol, triol, poliol, éter glicol, éster, cetona, pirrolidona e poliéter silano,

em uma quantidade de 1 a 50% em peso, a dita percentagem em peso com base no
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peso total da composig¢ao, que estabiliza a solugao aquosa (a); e

(c) 6xido de metal coloidal, em que a dita composi¢ao € uma composi¢ao es-
tavel.

14. Processo, de acordo com a reivindicagao 13, CARACTERIZADO pelo fa-
to de que o agente estabilizante (b) & pelo menos um membro selecionado a partir
do grupo que consiste em alcoois, glicis, tridis, polidis, glicol éteres, ésteres, ceto-
nas, pirrolidonas e poliéter silanos.

15. Processo, de acordo com a reivindicagao 14, CARACTERIZADO pelo fa-
to de que o poliéter silano é da formula geral R®O(EQ)m-[CH2]n-Si-(OR)3 onde m é 1
a20,né1ai12e R®é um grupo orgéanico linear, ramificado ou ciclico de 1 a 16
atomos de carbono e EO é um grupo oxietileno.

16. Processo, de acordo com a reivindicagao 15, CARACTERIZADO pelo fa-
to de que o poliéter silano é pelo menos um da férmula geral R8Q(EQ)7,5-CH2-CHe-
CH2-Si-(OMe)s, ou R8O(EQ)3-CH2-CH2-CH2-Si-(OMe)s onde R® é metila e (OMe) é
um grupo metoxi.

17. Processo, de acordo com a reivindicagao 13, CARACTERIZADO pelo fa-
to de que o 6xido de metal é 6xido de cério.

18. Processo, de acordo com a reivindicagao 13, CARACTERIZADO pelo fa-
to de que a dita composi¢ao contém menos que 10% em peso de compostos organi-
cos volateis, a dita percentagem em peso com base no peso total da composigao.

19. Processo, de acordo com a reivindicagao 13, CARACTERIZADO pelo fa-
to de que o dito agente estabilizante fornece um periodo de estabilidade para a dita

composicao que é de 1 hora a 5 anos.
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