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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para: “SUSPENSAO AQUOSA DE UMA
BORRACHA DE NITRILA COMPLETAMENTE OU PARCIALMENTE HIDROGENADA,
CARBOXILADA, PROCESSO PARA PRODUZIR UMA SUSPENSAO AQUOSA DE UMA
BORRACHA DE NITRILA COMPLETAMENTE OU PARCIALMENTE HIDROGENADA,
CARBOXILADA, PROCESSO PARA O REVESTIMENTO DE MATERIAIS DE
SUBSTRATO, COMPOSICAO AGLUTINANTE, MATERIAL DE SUBSTRATO
REVESTIDO, PROCESSO PARA PRODUZIR MATERIAIS COMPOSITOS, MATERIAIS
COMPOSITOS”.

A presente invencéo se refere as novas suspensdes aquosas estaveis de particula
fina, de uma borracha de nitrila funcionalizada, completamente ou parcialmente
hidrogenada, para um processo de produgdo da mesma, e para uso das suspensoes.

Borrachas de nitrila ("NBR") sédo borrachas que sao copolimeros ou terpolimeros de
pelo menos uma nitrila a,B-insaturada de pelo menos um dieno conjugado, se apropriado,
de um ou mais outros mondmeros copolimerizaveis. Borrachas de nitrila hidrogenadas
("HNBR“) séo borrachas de nitrila correspondentes nas quais as ligacdes duplas C=C das
unidades de dieno incorporadas no polimero foram completamente ou parcialmente
hidrogenadas seletivamente.

Ambas NBR e HNBR tém por muitos anos ocuparam uma posigéo segura no setor
de elastdbmeros de especialidade. Elas tém um perfil de propriedade excelente na forma de
resisténcia a petréleo excelente, boa resisténcia ao calor e excelente resisténcia a o0zénio e
produtos quimicos, sendo que esta Ultima resisténcia é ainda maior para HNBR do que para
NBR. Além disso, elas tém propriedades mecéanicas muito boas, e também boas
caracteristicas de desempenho. Elas sdo, portanto, amplamente usadas em uma vasta
gama de setores de aplicacdo, e por meio de exemplo sao usadas para produzir gaxetas,
mangueiras, cintos de seguranca e elementos amortecedores no setor automobilistico, e
também para estatores, selos de perfuracdo de poco e selos de valvula no setor de
produgéo de petréleo, e também para diversos componentes na indudstria elétrica, e também
na engenharia mecénica e construcdo naval. H4& uma ampla variedade de tipos
comerciaimente disponiveis, e estes se caracterizam por diferentes mondmeros, pesos
moleculares, polidispersibilidades, e também propriedades fisicas e mecéanicas, como uma
fungdo do setor de aplicagao. Especificamente, ha demanda crescente para os tipos de
padrdo, mas também para tipos de especialidade compreendendo termonémeros
especificos ou funcionalizacédo especifica. -

A produgao industrial de borrachas de nitrila procede quase que exclusivamente
através do que é conhecido como polimerizagao por emulsdo, que é realizada na presenga
de quantidades relativamente grandes de emulsificadores. Ap6s o processo de
polimerizagéo, o latex de NBR resultante, que é uma suspensio das particulas de polimero
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sélido na agua, estabilizada pelo emulsificador presente é coagulada em uma primeira etapa
que usa sais ou &cidos, e a NBR sdlida é isolada. Se a intengdo é proceder para
hidrogenacédo da NBR para fornecer HNBR, a referida hidrogenacéo da mesma forma usa
métodos anteriores conhecidos na técnica, por exemplo, com o uso de catalisadores de
hidrogenacdo homogéneos ou heterogéneos baseados em rédio, ruténio ou titanio ou, como
alternativa, platina, iridio, paladio, rénio, ésmio, cobalto ou cobre, seja na forma de metal ou
na forma de compostos de metal. Na industria, a hidrogenagéo referida é freqientemente
realizada em uma fase homogénea, i.e. em um solvente orgénico.

O uso de HNBR para a produgcéo de cintos em V, cintos dentados e correias
transportadoras é conhecido. Estes itens sdo compostos de uma combinagdo de um
material de substrato feito de fibras (e.g. tecido de poliamida, tecido de poliéster, corda de
vidro, corda de poliamida aromatica, etc.) de uma pluralidade de camadas de borracha. Ha
outros itens de borracha tendo uma estrutura semelhante, por exemplo, membranas,
mangueiras, contéineres, baldes e pneus. Em todos os casos ¢ importante projetar a ligagéo
entre a superficie do material de substrato e a borracha de modo que esta néo seja o ponto
de fraqueza dentro do sistema de composto. A maioria dos materiais de substrato usados
hoje em dia, inclusive os usados na produgdo de pneus, sdo, portanto, primeiro tratados
com latices, e ha, portanto, demanda crescente por estes. Um fator particularmente muito
importante aqui é a boa adesao da borracha a superficie do material de substrato. Estes
latices s@o suspensbes das particulas de borracha sélida apropriadas na agua. Eles sao
com freqiiéncia usados em composicoes aglutinanies que também compreendem
resinas/endurecedores e que sao conhecidos nos livros especializados como "banhos RFL"
("banhos de resorcinol-formaldeido-latex") (veja, for exemplo, EP-A-0 381 457).

US-A-4.452,950 descreve um processo para hidrogenacao de ligagées duplas de
carbono em um polimero que estd presente na forma de um latex. O processo de
hidrogenagdo usa um oxidante, um agente redutor na forma de hidrazina ou hidrato de
hidrazina e um inibidor de ions de metal. Por meio de exemplo, é possivel usar latices de
NBR que sao obtidos via polimerizagdo por emuisdo aquosa, e € preferivel usar estes sem
coagulacido anterior e sem o uso de solvente organico (coiuna 3, linhas 8-11). Estes latices
sao, portanto, suspensdes das particulas de NBR estabilizadas por emulsificadores na agua.
O processo de hidrogenacao, portanto, de modo correspondente, fornece um latex de NBR.
Os exemplos mostram que o grau alcangavel de hidrogenagao € no maximo de 82%, pelo
menos 18% das ligagbes duplas sdo retidas. A razéo para os graus relativamente baixos de
hidrogenacgéo é que o teor de gel aumenta notavelmente em conversdes maiores. Particulas
de gel dentro do latex enfraquecem as propriedades mecanicas de produtos de borrachas
produzidos pelo latex. Uma vez que o processo de polimerizacdo por emulsiao de NBR é
realizado na presenca de emulsificadores, o latex de HNBR resultante necessariamente
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também compreende emulsificadores, com as desvantagens que o acompanham descritas
em uma etapa posterior abaixo. Os latices de HNBR produzidos desta forma, portanto, nao
cumprem todas as exigéncias.

A produgéao de latices, i.e. suspensdes de particulas de borracha sélidas em uma
fase aquosa, também usa processos de cisalhamento. Aqui, uma solugdo orgénica do
polimero na forma de fase orgéanica liquida é colocada em contato com uma fase aquosa,
usando uma taxa de cisalhamento alta. Emulsificadores ou misturas de emulsificadores com
outros auxiliares estao presentes aqui somente na fase aquosa ou em ambas as fases, para
melhorar o efeito emulsificador. Decapagem, despressurizagdo ou outros métodos
destilativos sao usados para remover o solvente das emulsdes obtidas pela referida rota, e
as suspensodes assim produzidas sao, portanto, inicialmente de concentracao relativamente
baixa (outro termo por vezes usado em livros especializados sendo “latex fino”). Estas
suspensbes sdo convertidas a concentracéo final desejada por meio de exemplo via
processos posteriores de destilacdo, centrifugacdo ou cremagem. No entanto, os processos
de emulsificagao deste tipo sdo acompanhados de altas taxas de cisalhamento visto que
esta é a Unica forma de obter emulsbes estaveis de particulas finas (e suspensoes
correspondentes apds concentragcdo), € seu uso na indlstria requer muitos recursos em
termos de aparelhagem e energia. Quantidades relativamente grandes de emuisificadores
sé&o, além disso, necessarias. Isto é desvantajoso visto que o latex permanece na forma de
um componente sollivel em agua nos materiais de borracha compostos, mas nao sao
concomitantemente vulcanizados, e o resultado pode, portanto, prejudicar as propriedades
mecénicas do componente de borracha finalizado. Elas também causam aglutinacao
indesejada de contaminantes dentro dos moldes usados para produzir os componentes de
borracha. Outra desvantagem especifica é que os residuos de emulsificadores podem, em
virtude de suas propriedades surfactantes, ter um efeito adverso sobre a adesao de HNBR a
materiais de substrato em fibras de reforgo especificas.

EP-A-0 240 697 descreve a produgao andloga de um latex de borracha de nitrila
altamente saturado. As borrachas de nitrila altamente saturadas usadas compreendem
copolimeros tendo unidades repetidas de uma nitrila a,B-insaturada e de um dieno
conjugado, e terpolimeros correspondentes com unidades repetidas adicionais de um ou
mais termondmeros copolimerizaveis também sao usados. Uma solugdo da borracha de
nitrila altamente saturada, cujo nimero de iodo é de no maximo 120, em um solvente inerte
nao-miscivel em agua é adicionada a agua contendo o emulsificador. A emulsificacédo
mecanica, i.e. emulsificacdo alcangada através da introdugdo de energia, é usada para
formar uma emuls&o de 6leo em agua, que ¢, portanto, uma emulsdo de liquido a liquido. O
solvente € entdo removido disto via métodos de destilagdo convencionais (stripping com

vapor ou "stripping de vapor"), e a fase aquosa restante é concentrada. As moléculas de
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borracha sé tornam, em seguida, presentes com estabilizagao via moléculas emulsificadoras
na agua, isto sendo um sistema de soélido a liquido. A fase aquosa pode compreender. outras
quantidades em excesso de emulsificador, junto com a quantidade de emulsificador
absorvida na superficie das particulas de borracha e necessérias para a estabilizacdo das
particulas de borracha. A centrifugagéo é, em seguida, usada para remover agua do latex, e
a concentragdo do referido emulsificador em excesso presente nesta agua é a mesma
presente na agua que permanece dentro do latex. O processo de centrifugagdo, portanto
remove somente aquela por¢gdo do emulsificador que ndo é absorvida na superficie da
borracha e nao é necesséria para estabilizar as particulas de borracha dentro da agua. H3a,
portanto, um limite sobre a quantidade maxima de emulsificador que o processo de
centrifugagéo pode de fato remover. Se outra tentativa tivesse de ser feita para retirar ainda
mais quantidades de emulsificador do latex via centrifugagédo ou outros métodos, o resultado
seria a coagulacado da borracha, portanto fornecendo particulas com diametros médios bem
maiores do que 1 micrometro. Esta rota classica dada em EP-A-0 240 697 para a produgao
de latices nao permite a produgao de borrachas de particulas finas que tem somente teor de
emulsificador muito baixo, mas que, apesar disso, formam suspensdes estaveis. A descricdo
de EP-A-0 240 697 afirma que para obter um latex estavel é necessario usar de 1 a 20
partes por peso do emulsificador, com base em 100 partes por peso da HNBR, e também
fixar um pH de 8 a 13. No Exemplo 2, a concentracdo de emulsificador é 5%, com base na
borracha. A solugédo da borracha de nitrila saturada usada para a produgéo de latex pode
ser a solugao obtida no final do processo de hidrogenagcao apés diluicao posterior opcional,
ou pode ser uma solugéo obtida via dissolucao de sélido, HNBR previamente isolado em um
solvente. O exemplo de EP-A-0 240 697 usa uma mistura de solvente feita de tolueno e
dicloroetano ou de ciclohexano e metal etil cetona. A descricdo menciona em principio,
como solventes, solventes aromaticos, tais como benzeno, tolueno e xileno, hidrocarbonetos
halogenados, tais como dicloroetano e cloroférmio, ou cetonas, tais como metil etil cetona e
acetona, e também tetraidrofurano (THF). De acordo com nossas préprias investigagoes, no
entanto, ndo é possivel usar acetona ou THF para o processo descrito em EP-A-0 240 697,
uma vez que ambos os solventes sao solluveis em qualquer razdo com agua, e, portanto ndo
podem per se formar uma emulsédo, e o principio todo do processo de EP-A-0 240 697 é,
logo, inaplicavel. Os emulsificadores usados compreendem emulsificadores anibnicos, se
apropriado em combinagcdo com emulsificadores nao-idnicos. O tamanho (i.e. o diametro)
das particulas de borracha suspensas estabilizadas via quantidades apropriadas de
emulsificador dentro do latex é determinado pelas condicbes de emulsificacdo usadas, i.e. a
quantidade de 4gua e de emulsificador, e também a quantidade de energia introduzida (e.g.
na forma de taxa de agitagdo), e é estabelecido como de 0,05 a 5 um. E significativo que
estas sao particulas de polimeros estabilizadas por emulsificadores em suspenséo. A HNBR
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nao contém ou contém muito pouco gel. A descrigdo experimental nos exemplos inclui
latices estabilizados por emulsificadores com cerca de 45% de teor de sdlidos (borracha),
com pH na faixa de 9 a 9,5 e com um diametro de particula médio de 0,32 a 0,61 um,
determinado por um microscépio de elétrons. Outra desvantagem do referido processo é
que a distribuicdo do tamanho das particulas é necessariamente ampla quando os
processos de emulsificacdo mecénica sdo usados. Além disso, a troca de substancias das
particulas é inibida por emulsificadores na fase limite, e isto torna mais dificil o uso de
processos convencionais de concentragdo por evaporacdo ou destilagdo para remover o
solvente retido dentro das particulas. Por causa do teor dos emulisificadores, é provavel que
ocorra formagao de espuma durante o processo de concentragio, e isto contribui para a
dificuldade de alcancar remocgao do solvente sob condigbes praticas, especificamente sob
condigdes industriais. Por fim, a etapa de centrifugagdo também é problematica. EP-AM 240
697 estabelece uma exigéncia de 15 minutos em 3000 revolucdes por minuto para remover
o emulsificador excessivo e concentrar o latex, e isto € um obstaculo consideravel para a
producdo em escala industrial. O fato de que uma centrifuga pode ser usada para
concentrar o latex necessariamente também implica estabilidade de armazenagem restrita
com relacdo a sedimentagdo. Conforme descrito acima, ndo sera possivel remover o
emulsificador completamente. No entanto, os residuos do emulsificador sdo desvantajosos,
ainda conforme descrito acima.

O processo descrito em EP-A-0 704 459 é em principio o mesmo que o descrito em
EP-A-0 240 697 para a producéo de latices de HNBR estabilizados por emulsificadores, o
termo usado no referido documento sendo “fase reversa de emulsdo”. Novamente, de
acordo com EP-A-0 285 094, a producgao de latices de co- ou termopolimeros de HNBR ¢é
alcangada pela mistura de uma solugédo organica da HNBR com uma fase aquosa contendo
emulsificador, obtendo assim uma emulsao liquido a liquido 6leo-em-agua, e em seguida
obtendo o solvente, obtendo assim uma suspensdo de HNBR contendo emulsificador na
agua. Para obter uma suspensdo estavel, o processo de emulsificacdo deve ser realizado
com um nivel alto de introducdo de energia por meio de agitacdo vigorosa. O método de
marcha de obtengédo adicional € idéntico ao constante em EP-A-0 240 697. Os latices
obtidos tém concentragdes de sélidos de cerca de 45% por peso e pH de 9 a 9,5. Nem EP-
A-0 704 459 nem EP-A-0 285 094 fornecem qualquer instrugdo ou informacéo sobre a
possibilidade de produzir latices de HNBR de particulas finas que tém estabilidade
adequada e ndo aglomeram, sem uso de quantidades relativamente grandes de
emulsificador.

EP-A-0 252 264 também divulga a produgao de latices de HNBR para revestimento
de materiais de substrato. Aqui, o polimero de HNBR é primeiro dissolvido em um solvente
organico ou uma mistura solvente, que ou tem solubilidade em agua baixa e forma um
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azeotrépo com a agua, com mais de 50% de teor do solvente, ou tem um ponto de ebulicao
abaixo de 95°C. Os solventes organicos mencionados sao 3-clorotolueno, di-isobutil cetona,
metil isobutil cetona e metilisopropil cetona. A fase organica resultante € emulsificada em
agua por técnicas conhecidas per se usando emulsificadores ani6nicos, catidnicos ou néao-
ibnicos ou metilcelulose. O solvente organico é entio removido através de métodos
conhecidos, tais como destilagdo. Por meio de exemplo, esta rota pode ser usada para
obter latices com até 19% de teor de sélidos e com um tamanho médio de particula de 480
um (Exemplo 2). No entanto, este tipo de tamanho de particular é muito grande para
justificar o termo “latex” no sentido mais limitado. O latex &, portanto, inadequado como
componente para uma inclinagéo para revestimento industrial de materiais de substrato. O
referido processo também tem os mesmos problemas de teor de emulsificador que EP-A-0
240 697. '

EP-A-0 863 173 divulga um processo para producdo de suspensdes de polimeros
estabilizados por emulsificadores de particulas finas com -tamanhos de particulas de
polimero de 0,1 a 50,0 um, especificamente de preferéncia de 0,1 a 2 um (dso determinada
via ultracentrifuga, de acordo com J. Coll. Polym. Sci, 267 (1989), 1113). Aqui, uma emulsao
agua-em-6leo é primeiro convertida em emulsdo O6leo-em-agua via exposicdo a
cisalhamento (inversdo da fase 30). A emulsao agua-em-éleo usada é composta de uma
fase orgénica de um solvente miscivel em agua, organico, no qual o polimero tem sido
dissolvido, e de uma fase aquosa. Caso o referido processo deva ser realizado de forma
bem sucedida, é essencial que a viscosidade especifica da fase orgénica figue na faixa de
1,0 a 20 000 mPa x s (medida a 25°C), a tensao de superficie entre a fase organica e
aquosa seja de 0,01 a 30 mN/m, o tamanho da particula da dgua emulsificada na fase
orgénica seja de 0,2 a 50 um e a razao por volume da fase organica a aquosa fique na faixa
de 80:20 a 20:80. O cisalhamento deve, além disso ser aplicado com uma taxa de
cisalhamento especifica de 1 x 10° a 1x 10® watts por cm®. A lista de polimeros que podem
ser usados neste processo de cisalhamento € muito variada, uma opgao inter alia sendo
borracha de nitrila hidrogenada. Novamente, o uso de emulsificadores é descrito como uma
exigéncia para este processo de inversdo de fase, e os exemplos usam 4,7 partes por peso
para 100 partes por peso de polimero. O solvente organico é removido de forma
convencional, e.g., via destilagdo, despressurizacdo, osmose reversa, devolatilizacédo
ciclone ou pulverizagao através de um bocal. A énfase em EP-A-0 863 173 é em borrachas
de butil e borrachas de butil halogenadas. Neste caso, o processo de cisalhamento
especifico pode produzir latices com tamanhos médios de particulas de borracha de 0,28 a
1,9 um.

Uma desvantagem compartilhada pelos documentos de técnicas anteriores
supramencionados é que os latices resultantes compreendem quantidades relativamente
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grandes de emuilsificadores. Os referidos emulsificadores ou s@o derivados do processo de
polimerizagao por emuisao de NBR real ou tém de ser adicionados separadamente durante
a producao do latex para estabilizar a emulsédo 6leo-em-agua que é um estagio intermediario
na producéo do latex. Sem emulsificador é impossivel alcangar uma emulsdo 6leo-em-agua
estavel, i.e,, o emulsificador & necessario para alcancar estabilidade da fase de “6leo”
liquido (borracha em solvente). Em tal conjuntura, a borracha ainda nao estd presente na
forma de sélido. Sem emulsificador, as goticulas resultantes imediatamente recoaiescem, e
é impossivel alcancar uma suspensdo de particulas finas apdés um processo de
concentragcdo por evaporagdo. As desvantagens da presenga do emulsificador foram
descritas em detalhes acima.

A partir da técnica anterior, o objeto da presente invengdo consistiu em fornecer
especificamente suspensdes aquosas de particulas finas que sdo, no entanto, estaveis e
compreendem completamente ou parcialmente borrachas de nitrila hidrogenadas com alta
concentracao de sélidos, onde o teor do emulsificador da mesma deve ser minimizado. O
teor de ligacdes duplas deve, ainda, ser ajustavel dentro de uma variagcdo ampla, e um teor
inferior a 5% deve, especialmente, ser alcangavel. A suspensao de particulas finas deve, o
maximo possivel, nao compreender gel. Outro objeto da invengéo era permitir a producéo
destas suspensdes por meio de um processo que é simples e ndo requer maiores recursos
em termos de aparelhagem.

Surpreendentemente, tem sido constatado que suspensdes estaveis, aquosas
de particulas finas podem ser obtidas se borrachas carbéxi-funcionalizadas especificas,
completamente ou parcialmente hidrogenadas forem precipitadas a partir de solugéao
organica adicionando uma fase aquosa com pH de pelo menos 6. Ao contrario da técnica
anterior, isto nao requer qualquer adicdo de emulsificador. As referidas suspensoes,
portanto, exibem teor de emulsificador muito baixo ou, de fato, sdo livres de emulsificador.

A invencgao, portanto, fornece uma suspensao aquosa de uma borracha de nitrila
carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada, que apresente um teor de
emulsificador de no maximo 1 parte por peso, com base em 100 partes por peso da
borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada, onde o
didmetro médio de particula da borracha de nitrila carboxilada, completamente ou
parcialmente hidrogenada na suspensao fica na faixa de 0,01 a 0,9 micrémetro, medidos por
meio de espalhamento de luz dindmico.

O espalhamento de luz dinAmico é também chamado espectroscopia de correlagao
de fétons. E preferivel que o didmetro médio de particular da borracha de nitrila carboxilada,
completamente ou parcialmente hidrogenada na suspensdo, de acordo com a invencao
(determinado via espalhamento de luz dindmico), fique na faixa de 0,05 a 0,8 micrébmeros e

especificamente, de preferéncia, na faixa de 0,08 a 0,5 micrémetros.
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Como alternativa ao método de espalhamento de luz dinamico, & possivel também
usar o método de difragio a laser para determinar o didmetro das particulas da borracha de
nitrila carboxilada, completamente ou parciaimente hidrogenada presentes na suspensao,
de acordo com a invencdo. O didmetro de particular é determinado aqui na forma do que é
conhecido como o valor dx (onde x é no maximo 100). O método de avaliacdo aqui é
ponderado pela intensidade. Quando o didmetro de particula determinado por meio de
difragao a laser e determinado para um valor d, é y micrdmetro, isto significa que o didmetro
de x% das particulas é y micrometro ou menor. No contexto desta definicdo, a presente
invengao abrange uma gama de suspensdes que se estende de suspensdes que tém um
didmetro de particula dso de 0,01 micrémetro (significando que o diametro de 50% das
particulas € no maximo 0,01 micrébmetro) até suspensdes que tém um didmetro de particula
dso de 0,9 micrémetro (significando que o diametro de 50% das particulas € no maximo 0,9
micrémetros).

A concentragéo de sélidos da suspensao, de acordo com a invengao, em relacdo a
borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada, é geraimente
de 5 a 65% por peso, de preferéncia, de 20 a 60% por peso, especificamente, de
preferéncia, de 25 a 55% por peso e especificamente de 25 a 51% por peso. Além disso, de
fato, nao hé teor de gel.

O pH de suspensoes, de acordo com a invencdo, geralmente é maior ou igual a 4,
de preferéncia maior ou igual a 6, e muito especificamente, de preferéncia, maior ou igual a
8. O pH de suspensoes, de acordo com a invengao, €, além disso, menor ou igual a 14, de
preferéncia menor ou igual a 13 e especificamente de preferéncia menor ou igual a 12. O pH
das suspensodes fica, portanto, geralmente, na faixa de 4 a 14 de preferéncia de 6 a 12,
especificamente de preferéncia de 8 a 12.

As suspensbes, que também podem ser chamadas “latices”, de preferéncia
compreendem no maximo 0,5 parte por peso e especificamente, de preferéncia, menos de
0,9 parte por peso, de emulsificador, com base em 100 partes por peso da borracha de
nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada. Elas, portanto, apresentam
somente uma quantidade muito pequena de emulsificador ou de fato auséncia completa de
emulsificador. Se o emulsificador ainda estiver presente na suspensao, sujeito ao valor
limitante supramencionado de 1 parte por peso, o emulsificador deriva, por meio de
exemplo, da produgéo da borracha de nitrila carboxilada real, que geralmente toma a forma
de um processo de polimerizagao por emulsao, onde, como funcao do método de marcha de
obtengao/purificagédo, certas quantidades do emulsificador procedem concomitantemente
através do estagio a jusante, i.e. o processo de hidrogenacdo, e por sua vez sao
encontradas dentro do produto. No entanto, o processo, de acordo com a invencao, é

especificamente superior aos processos de técnicas anteriores descritos de forma que,
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durante a producéo da suspensdo estavel de particulas muito finas por meio do processo,
de acordo com a invencdo, é especificamente nao necessario adicionar qualquer
emulsificador durante o processo de precipitagdo: a precipitacdo da borracha de nitrila
carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada causa as suspensoOes estaveis
desejadas, mesmo sem adicdo de emulsificador. A estabilidade excelente é discernivel a
partir do fato de que as suspensdes, com alta concentragdo de sélidos, sao resistentes a
separagao e aglomeragao ao longo de um periodo de varios meses. A referida resisténcia a
separacao pode, por meio de exemplo, ser determinada por retroespalhamento de luz
proveniente das suspensdes, de acordo com a invengéo, usando um TURBISCAN ma 2000
da Formulation SA: a diminuicdo na proporcao de luz retroespelhada aqui indicada no eixo
de longo alcance € tdo pequena que pode ser considerada insignificante. A resisténcia a
aglomeracéo também é determinada pelo uso de espectroscopia de correlagdo de fétons: E
constatado aqui que o didmetro médio de particula ndo se altera nem quando as
suspensoées sdo submetidas a armazenagem prolongada.

A invencao fornece um processo para produzir uma suspensao aquosa de uma
borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada, caracterizada
pelo fato de

1) uma borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente
hidrogenada ser primeiro dissolvida em um solvente orgénico para formar uma fase orgénica

2) a fase organica ser, em seguida, colocada em contato com uma fase
aquosa, cujo pH é pelo menos 6, onde a agua dissolve completamente ou parcialmente no
solvente organico, a borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente
hidrogenada se precipita, e portanto, se forma uma suspenséao, e

3) o solvente organico ser completamente ou parcialmente removido.

O processo, de acordo com a invengao, usa um ou mais solventes organicos. E
importante que a agua usada na etapa 2) dissolva completamente ou parcialmente no
solvente sob as condicOes de pressao e temperatura selecionadas para o processo de
precipitagdo. Tem provado ser vantajosa a utilizagdo de solventes organicos em que pelo
menos 10% por peso de agua, com base na quantidade total do solvente usado, se dissolve
no solvente sob as condi¢cdes do processo de precipitagao. E preferivel usar um ou
mais solventes organicos que passam por mistura complete em qualquer razido com agua
sob as condi¢coes de precipitacdo selecionadas (temperatura e pressao). Exemplos de
solventes organicos que podem ser usados siao acetona, metal etil cetona, acido férmico,
acido acético, tetrahidrofurano, dioxano, ou uma mistura de dois ou mais dos solventes
mencionados. E dada preferéncia a acetona e tetrahidrofurano.

Na etapa 1) do processo, de acordo com a invengao, a borracha de nitrila
carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada é dissolvida no solvente organico
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para formar a “fase organica”. Isto &, tipicamente, dissolugdo completa. A concentracdo da
borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada na fase
orgénica (i.e. totalidade do solvente e borracha de nitrila) é geralmente de 0,1% por peso a
30% por peso, de preferéncia de 1% por peso a 20% por peso e especificamente, de
preferéncia, de 2% por peso a 18% por peso.

A producdo da fase orgénica & alcangada ou porque a borracha de nitrila
carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada é diretamente dissolvida na
quantidade total de solvente orgénico fornecida ou primeiramente dissolvida em uma
quantidade relativamente peguena, i.e. em uma concentragdo maior, e em seguida é diluida
através de uma nova adicdo de solvente. O processo de dissolugdo ocorre em uma
temperatura na faixa de 0°C a 200°C, de preferéncia na faixa de 10°C até o ponto de
ebulicao do solvente usado, em pressao atmosférica.

A fase orgénica resultante as vezes compreende pequenas quantidades de agua e
substancias basicas. Estas podem, por meio de exemplo, derivar da polimerizacdo e marcha
de obtencao da borracha de nitrila carboxilada e podem também ter permanecido nela
através do processo de hidrogenacdo. As referidas quantidades pequenas de agua e
substancias basicas podem, além disso, também ter sido inseridas na fase orgéanica por
meio do solvente usado, e isto é verdade especificamente quando o solvente é reciclado.
Tem provado ser vantajoso que quando pequenas quantidades de 4gua e substancias
basicas estao preséntes a borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parciaimente
hidrogenada ainda é solivel no solvente orgéanico. A quantidade residual de agua no
solvente usado para dissolugdo da borracha é de preferéncia menor que 7% por peso e
especificamente de preferéncia menor que 2% por peso. Se o solvente forma um azeétropo
com a agua, e se a borracha carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada é
sollivel no azedtropo, é preferivel, para facilitar a marcha de obtencao subseqliente do
solvente, usar uma fase orgéanica na forma de uma mistura azeotrépica de solvente agua, ou
de uma mistura de solvente e agua onde o ponto de ebulicao da mistura difira s6 um pouco
(+/- 2°C) do ponto de ebuligdo da mistura azeotropica. Se THF for usado como solvente, um
azedtropo de THF/agua compreende 6% por peso ou menos de agua, em funcédo da
pressdo na qual o processo de destilagao foi realizado. Se for usado solvente fresco, isto
geralmente nao compreende quaisquer substancias béasicas. Se for usado solvente reciclado
proveniente de condugéo anterior do processo, de acordo com a invengéo, pode haver teor

residual de base presente que nao foi removido durante a etapa de separagdo, em uma

z

~concentracdo que é preferivelimente menor do que 0,1 mol/L, e especificamente, de

preferéncia, menor do que 0,01 mol/L. Em uma modalidade preferencial do processo,
também é possivel que todos os componentes basicos sejam adicionados a solugio de

polimero, e que seja usada 4gua neutra para o processo de precipitacdo.
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Na etapa 2), a fase organica compreende a borracha de nitrila carboxilada,
completamente ou parcialmente hidrogenada em forma dissolvida é colocada em contato
com uma fase aguosa, cujo pH é pelo menos 6, onde a agua dissolve completamente ou
parcialmente no solvente, e a borracha de nitrila carboxilada, completamente ou
parcialmente hidrogenada se precipita e forma uma suspenséao.

A temperatura da fase organica antes da adicdo da fase aquosa é geralmente
acima de 0°C e abaixo do ponto de ebulicdo do soivente orgénico, na pressdo em que o
processo de precipitagio é realizado. E preferivel na faixa de 10°C a 50°C. O processo de
precipitacdo pode, em principio, ser realizado a qualquef pressao, mas é preferivel que o
mesmo ocorra em pressao atmosférica.

Em outra variante preferivel, a fase aquosa pode também ter sido misturada com
uma fase de vapor de &gua. Sob tais condicées, uma parte do solvente vaporiza
diretamente durante o processo de precipitagdo, com condensacdo de agua, desta forma
simplificando a marcha de obtencdo subseqiiente. E preferivel que o processo de
precipitagao seja, em seguida, realizado em um bocal. ’

Um fator importante para a condugéo do processo, de acordo com a invengéo, é
que o pH da fase aquosa usado para o processo de precipitagdo seja pelo menos 6,
preferivelmente na faixa de 7 a 14 e especificamente, de preferéncia, na faixa de 9 a 13.

O pH da fase aquosa é geralmente fixado através da adicdo de uma ou mais
substancias basicas, de preferéncia hidréxido de sddio, hidréxido de potassio, hidroxido de
litio, carbonato de sddio, carbonato de potassio, carbonato de litio, fosfato de sodio, fosfato
de potassio, fosfato de litio, amonia, aminas alifaticas ou aromaticas primarias, secundarias
ou terciarias, e especificamente de preferéncia aminas alifaticas primarias tendo porgcdes de
hidrocarboneto tendo de 1 a 20 atomos de carbono, especificamente metilamina e etilamina,
aminas alifaticas secundarias tendo porgcoes de hidrocarbonetos de 1 a 20 atomos de
carbono tendo comprimento de cadeia lateral idéntico ou diferente, especificamente
dimetilamina, dietilamina, dipropilamina, dibutilamina, metiletilamina, metilpropilamina,
etilpropilamina ou di-isopropilamina, ou outros de aminas alifaticas terciarias tendo porgoes
de hidrocarboneto tendo de 1 a 20 atomos de carbono tendo comprimento de cadeia lateral
idéntico ou diferente, especificamente tripropilamina, trietilamina, trimetilamina,
dimetiletilamina ou metiletilpropilamiﬁa, ou seus derivados.

Outra possibilidade é a(s) substancia(s) basica(s) ser(em) misturada(s) com sais
mono-di-ou trivalentes, e.g. cloreto de sddio, cloreto de céicio ou cloreto de aluminio em
concentragbes abaixo da concentracdo de coagulacéo critica do latex. E preferivel que a
concentracio de sais deste tipo na fase aquosa seja inferior a 0,l mol/L. Também é possivel
adicionar acidos, e.g. acidos inorgénicos, de preferéncia acido cloridrico, acido sulftrico,
acido fosférico ou acido nitrico, ou acidos organicos, de preferéncia acido férmico, acido
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acético ou acido propidnico, ou outros sais destes, para alcancar o pH desejado.

A pessoa versada na técnica é ciente das regras de equilibrio acido-base que séo
necessarias para estabelecer um pH dentro da faixa acima determinada. No caso do uso
preferencial de aminas, é aconselhavel usar uma concentragédo de 0,0001 mol/l a 5,6 mol/l
da base na fase aquosa, de preferéncia de 0,001 a 1,2 mol/l e especificamente de
preferéncia de 0,01 a 0,5 mol/l.

A qualidade da agua usada pode ser a que geralmente é disponivel, ou pode ser
usada 4gua com teores de ions relativamente baixos; é preferivel usar agua com baixo teor
de ions, e é dada preferéncia especifica para 4gua deionizada.

Em uma modalidade alternativa, o procedimento no processo de acordo com a
invencao também pode ser aquele em que a fase aquosa que é usada e com a qual a fase
orgénica é colocada em contato na etapa 2) ndo tem o pH basico supramencionado, em vez
disso tem um pH de pelo menos 3, preferivelmente de 4 a 8, especificamente de preferéncia
de 5 a 8, a medida que a fase organica compreende uma quantidade de base suficiente
para dar um pH na faixa de pelo menos 6, de preferéncia de 7 a 14 e especificamente de
preferéncia de 9 a 13 quando as fases organica e inorganica sao colocadas em contato na
etapa 2). As quantidades de base na fase organica podem, conforme descrito em uma etapa
anterior acima, derivado da polimerizagdo e marcha de obtengdo da borracha de nitrila
carboxilada, ou do uso de solvente reciclado. Nesta modalidade alternativa nao ha, portanto,
exigéncia de adigao separada de uma base a fase aquosa.

A dissolugdo da borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente
hidrogenada pode ocorrer em vasos ou reatores convencionais. Uma variante preferencial &
fornecida por recipientes agitados que dispde de unidades agitadoras convencionais e
conhecidas por alguém versado na técnica, exemplos sendo agitadores com laminas,
agitadores com laminas cruzadas, e agitadores com laminas obliquas, agitadores de hélice,
agitadores de gaveta e agitadores impulsores. Os recipientes agitados podem ter defietores.

A referida fase organica é, em seguida, colocada em contato com a fase aquosa, e
a borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada se precipita,
e a suspenséo de acordo com a invengéo se forma.

Durante este processo de precipitagdo, a borracha de nitrila é separada da fase
orgénica através da adicao de precipitado, neste caso &gua no pH fixado, na forma de sélido
completamente ou parcialmente insolavel. Diversas variantes de tecnologia de processo
podem ser usadas aqui. Uma variante preferencial do processo de precipitacdo consiste em
escorrer a fase aquosa para um recipiente agitado que compreende a solugao organica da
borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada. A adicéo é
realizada, de preferéncia, em um tempo minimo menor que 100 segundos, especificamente
de preferéncia menor que 30 segundos, por meio de um alimentador tip. O recipiente
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agitado tem unidades agitadoras convencionais conhecidas por uma pessoa versada na
técnica. E dada preferéncia a agitadores multietapas, sendo exemplos agitadores de
laminas obliquas multietapas, ou agitadores MIG multietapas. O consume de energia no
recipiente agitador é de preferéncia de 3 a 0,001 W/, especificamente de preferéncia de 0,3
a 0,01 W/I. Os recipientes agitadores geralmente nido tém somente a unidade agitadora,
mas também defletores. O tempo necessario para o processo de precipitagdo é o total do
tempo de adicéo e o tempo de mistura. O tempo de mistura para um tanque agitado operado
industrialmente é, conforme a pessoa versada na técnica tem ciéncia, tipicamente baixo,
sendo na faixa de 100 segundos ou menos. O consumo de energia especifico, baseado em
volume, é calculado a partir do tempo necessario para o processo de precipitacdo
multiplicado pelo consumo de energia. O consumo de energia para o processo de
precipitacdo é, portanto, de preferéncia, menor do que 6*10° J/m® e especificamente, de
preferéncia, menor do que 3,3*10* J/m3, conforme pode ser calculado a partir dos dados
numeéricos acima. '

Em outra variante preferencial do processo de precipitacdo, a fase organica é
colocada em contato continuo com a fase aquosa. E dada preferéncia especifica aqui ao
uso de um bocal misturador, e outra variante preferencial opera com um misturador estatico.
Em outra variante preferencial, um bocal misturador e um misturador estatico sao ligados
em série. Bocais misturadores e misturadores estaticos sdo conhecidos por uma pessoa
versada na técnica e podem ser projetados em conformidade com a técnica anterior. As
perdas de pressdo nos bocais misturadores e misturadores estaticos sdo de preferéncia
menores que 10 bar, especificamente de preferéncia menores que 1 bar e muito
especificamente de preferéncia menores que 100 mbar. O consumo de energia especifico
baseado em volume pode, conforme é conhecido por uma pessoa versada na técnica, ser
calculado diretamente a partir da perda de pressao, e, portanto, é, de preferéncia, menor
que 10° J/m3, especificamente de preferéncia menor que 10° J/m® e muito especificamente
de preferéncia menor que 10* J/m3. E possivel também usar outros aparelhos de mistura da
técnica anterior. Por meio de exemplo, estes podem ser tanques agitados operados
continuamente ou sistemas estatores-rotores. No caso de tanques agitados operados
continuamente para o processo de precipitagdo, a alimentacdo de ambos os componentes
pode, por meio de exemplo, ser continua ou pulsada.

Em principio, deve ser dada preferéncia ao processo industrial com consumos de
energia baixos, uma vez que eles economizam energia e requerem aparelhos que s&o
menos complicados e custosos.

A razao por massa da solugido organica que compreende a borracha de nitrila
carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada a fase aquosa é, geraimente, de
50:1 a 1:1, de preferéncia de 30: 1 a 3:| e especificamente de preferéncia de 15:1 a 4:1.
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Em exemplos individuais do processo de precipitacdo na etapa 2) é possivel que,
em fungdo das condigbes de precipitagdo, uma pequena por¢do da borracha de nitrila
carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada seja produzida na forma de
particulas relativamente grossas com di&dmetros de particula de mais 15 do que 5
micrometros. No entanto, esta fragdo de particulas de gréos grossos €, geralmente, no
maximo 2%, com base na quantidade total de particulas precipitadas, e também é com
freqiiéncia notavelmente menor do que isso. E aconselhavel remover a referida fragao de
graos grossos através de sedimentacéo, decantagao ou filtracdo. Ela pode ser redissolvida e
retornada ao proceSso de precipitagdo na etapa 1).

Na préxima etapa, o solvente organico é completamente ou parcialmente removido
da suspensao obtida na etapa 2). Tem provado ser vantajoso que a suspensao de particulas
finas, de acordo com a invencgéo, presente apds a etapa 3) retenha no maximo 0,5% por
peso, de preferéncia no maximo 0,1% por peso, de solvente, com base na suspenséo
completa.

Para estabelecer uma concentragéo deseja, simultaneamente ou apds o processo
de remocgao de solvente, é opcionalmente possivel, em uma etapa posterior, remover uma
certa porcao da &gua, ou de forma diversa remover a(s) substancia(s) basica(s),
completamente ou até certo ponto.

Apés a etapa 3), a borracha esta presente na forma de suspensdo de particulas
finas com um didmetro médio de particula na faixa de 0,05 a 0,9 micrémetro, determinado
através de espalhamento de luz dinamico. A medida que tenha sido realizada a remogéo
anterior de fracbes de graos grossos, a determinagdo do didmetro médio de particula é
adiada para depois da remocao das referidas fragcbes de graos grossos. Tem provado ser
vantajoso remover particulas de gréos grossos com um didmetro de pelo menos 5
micrémetros.

Em um exemplo de um método para a remogdo do solvente, e também para o
processo de concentragdo opcional adicional, a suspensao obtida através do processo de
precipitacdo pode ser concentrada através de evaporacdo. Para isto, é preferivel que a
suspensao seja exposta a temperaturas elevadas e/ou a pressao reduzida. A temperatura é,
de preferéncia, na faixa de 30 a 100°C, e a presséo é, de preferéncia, na faixa de 20 a 1000
mbar (absoluta). A concentracdo pelo processo de evaporacdo ocorre em dispositivos
conhecidos por uma pessoa versada na técnica, por exemplo um recipiente agitador, um
evaporador de filme descendente, um evaporador circulante ou uma coluna de destilacéo. E
dada preferéncia ao tanque agitado. Qualquer adesdo da suspensdo a determinadas
superficies dos dispositivos e a tubulagdes pode ser minimizada através de revestimentos
adequados com energia de superficie baixa, por exemplo fluorpolimeros, tais como PTFE ou
PVDF.
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Um método de concentragdo preferencial através de evaporacdo em um tanque
agitado tem diversas variantes, determinadas “lote”, “lote alimentado” e “conti” abaixo.

Na variante “lote”, a suspensao serve como carga inicial no tanque agitado no inicio
do processo de concentracdo por evaporagio, e esse processo segue com diminuigao
escalonada ou continua da pressado e/ou elevagéo escalonada ou continua da temperatura,
até ser alcangada a concentragdo desejada de agua e solvente residual. Se o processo de
precipitacdo tiver sido realizado em um recipiente agitado, a o processo de concentragao por
evaporagéao pode, de forma vantajosa, ser realizado no mesmo recipiente agitado. Uma vez
que a quantidade de suspensao seja muito pequena em relagdo aos materiais iniciais nesta
variante, pode ser vantajoso finalizar o processo de concentragcdo por evaporagéao quando
de 50 a 90% do volume total no recipiente agitado tiver sido evaporado, e continuar este
processo em outro recipiente agitado. Também pode, algumas vezes, ser aconselhavel
combinar suspensfes de diversos lotes e continuar o processo de concentragcdo por
evaporagao no mesmo ou em outro recipiente agitado.

Na variante “lote alimentado”, a suspensdao do processo de precipitacdo é
primeiro carregada para o recipiente agitado, e o processo de concentragao por evaporacao
€ iniciado. A suspensdo fresca do processo de precipitagcdo é introduzida, a quantidade
desta sendo a mesma da quantidade de solvente agua removidos pela evaporagéo, € o
nivel de enchimento no recipiente agitado, portanto, permanece aproximadamente o
mesmo. Em diregéo ao fim, a introdugéo da suspensao fresca do processo de precipitagao é
finalizada e a parte restante do processo de concentragdo por evaporagao é realizada. A
suspensao aqui pode ser introduzida a partir de um processo de precipitagdo continuo ou,
por exemplo, a partir de um processo de precipitacdo intermitente em um tanque sob
agitacéo. _

Em uma modalidade preferencial das variantes “lote” ou “conti”, um fluxo dos teores
do recipiente é removido do recipiente, aquecido por meio de um trocador de calor, e por
sua vez retornado ao recipiente, para obter melhor introducéo de calor e assim encurtar o
tempo exigido para o processo de concentragao por evaporagao.

Em outra modalidade preferencial das variantes “lote” ou “conti”, um fluxo dos
teores do recipiente é da mesma forma removido do recipiente, e em seguida um trocador
de calor operado com duas fases, e.g. um evaporador de filme descendente, um tubo
helicoidal operado com uma pluralidade de fases, um trocador de calor de tubos fixos
operado com uma pluralidade de fases, ou um evaporador de filme fino é usado para
introduzir energia no referido fluxo na forma de calor ou, no caso do evaporador de filme
fino, na forma de calor e energia mecénica, e uma porcao do solvente também é removido
em forma gasosa através da evaporagao.

Na variante "conti’, um fluxo de suspensdo que é em esséncia continuo é
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introduzido em um recipiente agitado. “Em esséncia continuo” significa que o fluxo também
pode ser interrompido por um certo tempo. Solvente e agua sdo constantemente removidos
através de evaporacao. Um fluxo de descarga é removido do recipiente agitado, e o nivel de
enchimento do recipiente, portanto, ndo passa por qualquer outra mudanga uma vez que
quaisquer procedimentos de enchimento tenham sido concluidos. Em funcéo da presséo e
temperatura no tanque usado para o processo de concentragcdo por evaporagao, a
suspensao obtida deste processo retém certas quantidades de solvente, e, portanto, é
vantajoso que isto seja seguido por um processo de concentragdo por evaporacao “lote
alimentado” ou “lote”.

Um processo de concentragao por evaporagao que tem provado ser vantajoso, por
razbes de estabilidade da suspensao, € um onde o pH da suspenséao é retido dentro da faixa
de 6 a 13, especificamente, de preferéncia, de 8 a 13, pelo processo todo. Em funcgao da
base usada, pode ser aconselhavel adicionar bases ou acidos a suspensao antes, durante
e/ou apds o processo de concentragcdo por evaporagio, para manter o pH exigido. As bases
que podem ser usadas sao, por meio de exemplo, aminas idénticas as mencionadas acima
para preparacao da fase aguosa, e de preferéncia, hidréxido de sédio, hidréxido de potassio,
hidréxido de litio, carbonato de sédio, carbonato de potassio, carbonato de litio, fosfato de
sadio, fosfato de potassio e fosfato de litio. Acidos que podem ser usados s&o, por meio de
exemplo, acido cloridrico, acido acético, acido férmico, acido sulfarico ou acido fosférico. E
dada preferéncia ao acido cloridrico.

Em outro método de concentragdo preferencial, um aglutinante polimérico, por
exemplo,- alginato, é adicionado a suspensdo, e a separacdo &, em seguida, realizada
através de centrifugacdo ou sedimentacéo sob gravidade, com redispersao subseqlente na
forma de concentrado.

Outro método de concentracao preferencial engloba extragédo através de adigao de
um extratante a suspensao apds o processo de precipitagdo. O referido extratante deve, de
preferéncia, cumprir as seguintes condigbes: (i) ser imiscivel com agua, (ii) ser solavel no

solvente e (iii) ndo ser um solvente para a borracha, (iv) ter uma diferenga de densidade

- suficiente com relagao a agua, e também especificamente, de preferéncia, deve cumprir as

seguintes condi¢cbes adicionais: (v) ter uma presséo de vapor maior do que a do solvente e
(vi) se possivel nao formar um azedtropo com o solvente. Os extratantes preferenciais séo
alcanos lineares, ciclicos ou ramificados tendo pelo menos 6 atomos de carbono, de
preferéncia tendo pelo menos 10 atomos de. carbono. Hexadecano é especificamente
preferivel. O contato entre as particulas de polimero precipitada e o extratante ocorre, de
preferéncia, em uma unidade misturadora conhecida por uma pessoa versada na técnica,
e.g. em um recipiente agitado. O resultado é que uma grande porcdo do solvente se
transfere para a fase extratante, enquanto a suspensao da borracha de nitrila carboxilada
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permanece na fase aquosa residual. A separacdo de fase é realizada em seguida em
aparelhos conhecidos, e.g. decantadores, que tem qualidades intrinsecas para melhorar a
decantagéao das goticulas, ou centrifugas.

A suspensado, de acordo com a invencado, € concentrada até a concentragéo de
solidos desejada ter sido alcancada. A concentracdo de sélidos na suspensdo, de acordo
com a invengéao, geralmente é de 10 a 65% por peso, de preferéncia de 20 a 60% por peso,
especificamente de preferéncia de 25 a 55% por peso e especificamente de 25 a 51% por
peso.

O processo de concentragdo através de evaporacao e/ou extracio fornece ndo s6 a
suspensao, de acordo com a invengao, como também o solvente removido do processo de
precipitacdo, e as vezes outro solvente proveniente de qualquer processo de extragao que
possa ter sido usado, e a agua separada, e, além disso, algumas vezes, bases volateis.
Para aumentar a relagdo custo-eficicia do processo, de acordo com a invengéo, tem
provado ser vantajoso separar as referidas substancias uma da outra e recicla-las. O
processo de separacao ocorre preferivelmente em uma ou mais colunas de destilagédo, e
estas podem ser operadas intermitentemente ou continuamente. Estas colunas de
destilagdo sao conhecidas por uma pessoa versada na técnica e podem ser projetadas em
conformidade com a técnica anterior. O solvente do processo de precipitagéo na etapa 2),
também o solvente que pode ter sido usado para o processo de extracao, séo reintroduzidos
no processo na forma de solvente para a borracha e, respectivamente, na forma de
extratante. Se o solvente organico forma um azedtropo com agua, ou se um azebtropo se
forma em qualquer mistura ternaria que possa surgir compreendendo agua, solvente e
extratante, os métodos conhecidos por uma pessoa versada na técnica para a separagao de
azeotropos devem ser usados, por exemplo destilagdo em dois niveis de presséo diferentes.

Se, conforme preferivel, aminas forem usadas como substéﬁcias béasicas, as vezes
é aconselhavel, em seguida, realizar uma etapa de separagao adicional para separar as
aminas do solvente. Isto pode ocorrer da mesma forma em uma coluna de destilagéo. A
referida coluna de destilacdo pode ter sido combinada com ou outra coluna de destilagdo
para separacdo de agua e solvente, para formar uma coluna Unica, e.g. em uma coluna
dividida. Também é possivel usar uma funcionalidade de &cido para remover a amina da
corrente de vapor ou do solvente. Por meio de exemplo, isto pode ser alcangado através de
uma lavagem com liquido acidico (por exemplo acido sulfarico) ou através de um trocador
de ions, ou através de precipitagdo usando um composto acidico.

Se forem usadas bases que tem um ponto de ebulicdo menor que o da agua, e que
nao estdo presentes em forma completamente dissociada, € entdo possivel deslocar as
referidas bases usando bases mais fortes, e.g. solugdo de hidréxido de sédio, de preferéncia
durante o processo de concentracio, e desta forma alcangar a troca de base.
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Borrachas de nitrila___carboxiladas _completamente ou parcialmente

hidrogenadas:
As borrachas de nitrila carboxiladas, completamente ou parcialmente hidrogenadas

presentes na suspensdo aquosa sao borrachas que tém unidades repetidas derivadas de
pelo menos um dieno conjugado, de pelo menos uma nitrila a,B-insaturada e de pelo menos
um termondmero carboxilado, copolimerizavel adicional, onde pelo menos 50%, de
preferéncia pelo menos 80%, especificamente de preferéncia 80 a 100% e especificamente
de 90 a 100%, das ligagdes duplas C=C do monOmero de dieno incorporadas no polimero
tenham sido hidrogenadas.

O dieno conjugado pode ser de qualquer tipo. E dada preferéncia ao uso de
dienos conjugados (C4-Ce). E dada preferéncia especifica a 1,3-butadieno, isopreno, 2,3-
dimetilbutadieno, piperileno ou uma mistura dos mesmos. E dada preferéncia especifica a
1,3-butadieno e isopreno ou uma mistura dos mesmos. E dada preferéncia muito especifica
a 1,3-butadieno.

A nitrila a,B-insaturada usada pode compreender qualquer nitrila a,B-insaturada
conhecida, sendo dada preferéncia a nitrilas (Cs-Cs)-a,B-insaturadas tais como acrilonitrila,
metacrilonitrila, etacrilonitrila ou uma mistura das mesmas. E dada preferéncia especifica a
acrilonitrila.

"Termondmeros contendo carbdéxi” significa termondmeros que ou compreendem
pelo menos um grupo carbdxi dentro da molécula monémera ou que podem reagir in situ
com liberagao de pelo menos um grupo carbéxi.

Termondmeros copolimerizaveis contendo carboxila que podem ser usados
compreendem, por meio de exemplo, acidos monocarboxilicos a,B-insaturados, seus
ésteres ou amidas, acidos dicarboxilicos a,B-insaturados, seus monoésteres ou
diésteres ou os anidridos ou amidas correspondentes.

E dada ainda preferéncia a suspensdes aquosas de uma borracha de nitrila
carboxilada, completamente ou parcialmente hidrogenada que compreende unidades
repetidas de pelo menos um dieno conjugado (Cs;-Cs), de preferéncia 1,3-butadieno,
isopreno, 2,3-dimetilbutadieno, piperileno ou uma mistura dos mesmos, de pelo menos uma
nitrila (C;-Cs)-a,B-insaturada, de preferéncia acrilonitrila, metacrilonitrila, etacrilonitrila ou
uma mistura das mesmas, e de pelo menos um outro mondmero carboxilado,
copolimerizavel selecionado do grupo que consiste de &acidos monocarboxilicos a,B-
insaturados, seus ésteres, suas amidas, acidos dicarboxilicos a,B-insaturados, seus
monoésteres ou diésteres, ou seus anidridos ou amidas correspondentes.

Acidos monocarboxilicos a,B-insaturados preferenciais que podem ser usados séao
acido acrilico e acido metacrilico. Também ¢é possivel usar ésteres dos A&cidos

monocarboxilicos a,B-insaturados, de preferéncia seus ésteres alquil e ésteres alcoxialquil.
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E dada preferéncia a ésteres alquil, especificamente ésteres alquil C4-Cyg dos acidos
monocarboxilicos a,B-insaturados, é dada preferéncia especifica a ésteres alquil,
especificamente ésteres alquil C4-Cis de 4&acido acrilico ou de acido metacrilico,
especificamente metil acrilato, etil acrilato, propil acrilato, n-butil acrilato, tert-butil acrilato, 2-
etilhexil acrilato, n-dodecil acrilato, metil metacrilato, etil metacrilatos, butil metacrilato e 2-
etilhexil metacrilato. Também ¢é dada preferéncia a ésteres alcoxialquil dos acidos
monocarboxilicos a,B-insaturados, e preferéncia especifica é dada a ésteres alcoxialquil de
acido acrilico ou de &cido metacrilico, especificamente ésteres C,-Cqo-alcoxialquil de acido
acrilico ou de &cido metacrilico, e muito especificamente, de preferéncia, metoximetil
acrilato, metoxietil (met)acrilato, etoxietil (met)acrilato e metoxietil (met)acrilato. Também é
possivel usar uma mistura de ésteres alquil, e.g. dos mencionados acima, com ésteres
alcoxialquil, e.g. na forma dos mencionados acima. Também é possivel usar cianoalquil
acrilatos e cianoalquil metacrilatos, tendo de 2 a 12 4&tomos de carbono no grupo cianoalquil,
de preferéncia a-cianoetil acrilato, B-cianoetil acrilato e cianobutil metacrilato. Também é
possivel usar hidroxialquil acrilatos e hidroxialquil metacrilato, onde o nimero de atomos C
dos grupos hidroxialquil € de 1 a 12, de preferéncia 2-hidroxietil acrilato, 2-hidroxietil
metacrilato e 3-hidroxipropil acrilato. Também é possivel usar acrilatos ou metagcrilatos
contendo benzil substituido por fluorina, de preferéncia fluorobenzil acrilato e fluorobenzil
metacrilato. Também € possivel usar acrilatos e metacrilatos contend fluoroalquil, de
preferéncia trifluoroetil acrilato e tetrafluoropropil metacrilato. Também é possivel usar
ésteres carboxilicos a,B-insaturados contendo amina, tais como dimetilaminometil acrilato e
dietilaminoetil acrilato.

Outros mondémeros copolimerizdveis que podem ser usados sao acidos
dicarboxilicos a,B-insaturados, de preferéncia acido maléico, acido fumarico, acido itaconico,
acido citracénico e acido mesacOnico, ou anidridos dicarboxilicos a,B-insaturados, de
preferéncia anidrido maléico, anidrido fumarico, anidrido itacénico, anidrido citraconico e
anidrido mesaconico.

Também ¢é possivel usar monoesters ou diésteres de acidos dicarboxilicos «,3-
insaturados, e.g. na forma do alquil, de preferéncia Ci-Cio—alquil, especificamente etil, n-
propil, isopropil, n-butil, tert-butil, n-pentil ou n-hexil, cicloalquil, preferiveimente Cs-C—
cicloalquil, especificamente de preferéncia Cs-Cy-cicloalquil, alquilcicloalquil, preferivelmente
Cs-Cio—alquilcicloalquil, especificamente de preferéncia C;-Cqo-alquilcicloalquil, aril,
preferivelmente Cg-Cys—aril, monoésteres ou diésteres e no caso dos diésteres, estes
também podem ser ésteres misturados.

Exemplos de monoésteres dicarboxilicos a,B-insaturados englobam

. monoalquil ésteres de acido maléico, de preferéncia monometil maleato,
monoetil maleato, monopropil maleato e mono-n-butil maleato;
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. monocicloalquil ésteres de &acido maléico, de preferéncia monociclopentil
maleato,

monociclohexil maleato e monocicloheptil maleato;

. monoalquilcicloalquil ésteres de Aacido maléico, de preferéncia
monometilciclopentil maleato e monoetilciclohexil maleato;

. monoaril ésteres de acido maléico, de preferéncia monofenil maleato;
. monobenzil ésteres de acido maléico, de preferéncia monobenzil maleato;
. monoalquil ésteres de acido fumarico, de preferéncia monometil fumarato,

monoetil fumarato,

. monopropil fumarato e mono-n-butil fumarato;

) monocicloalquil ésteres de &cido fumdrico, de preferéncia monociclopentil
fumarato, monociclohexil fumarato e monocicloheptil fumarato;

. monoalquilcicloalquil ésteres de &cido fumarico, de preferéncia
monometilciclopenﬁl fumarato e monoetilciclohexil fumarato;

. monoaril ésteres de acido fumarico, de preferéncia monofenil fumarato;

. monobenzil ésteres de acido fumarico, de preferéncia monobenzil fumarato;

. monoalquil ésteres de acido citraconico, de preferéncia monometil
citraconato,

monoetil citraconato, monopropil citraconato e mono-n-butil citraconato;
. monocicloalquil ésteres de acido citracbnico, de preferéncia monociclopentil
citraconato, monociclohexil citraconato e monocicloheptil citraconato;
. monoalquilcicloalquil ésteres de 4&acido citracOnico, de preferéncia
monometilciclopentil citraconato e monoetilciclohexil citraconato;

. monoaril ésteres de acido citraconico, de preferéncia monofenil citraconato;

o monobenzil ésteres de acido citraconico, de preferéncia monobenzil
citraconato;

. monoalquil ésteres de Acido itacOnico, de preferéncia monometil itaconato,

monoetil itaconato, monopropil itaconato e mono-n-butil itaconato;

. monocicloalquil ésteres de acido itacériico, de preferéncia monociclopentil
itaconato, monociclohexil itaconato e monocicloheptil itaconato;

o monoalquilcicloalquil ésteres de &cido itacOnico, de preferéncia
monometilciclopentil itaconato e monoetilciclohexil itaconato;

. monoaril ésteres de acido itaconico, de preferéncia monofenil itaconato;
) monobenzil ésteres de acido itacOnico, de preferéncia monobenzil itaconato;
. monoalquil ésteres de acido mesacodnico, de preferéncia monoetil éster de

acido mesaconico.
Os diésteres dicarboxilicos a,B-insaturados usados podem compreender diésteres
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analogos baseados nos grupos supramencionados de monoésteres; também pode haver
diferengas dentro dos grupos de ésteres aqui. '

As proporgoes de dieno conjugado e de nitrila a,B-insaturada nas borrachas de
nitrila carboxiladas, completamente ou parcialmente hidrogenadas a serem usadas pode
variar amplamente. A proporcdo do, ou da totalidade do(s) dieno(s) conjugado(s) é,
geralmente, na faixa de 40 a 90% por peso, de preferéncia na faixa de 60 a 85% por peso,
com base no polimero inteiro, e a proporcdo da, ou da totalidade da(s) nitrila(s) a,B-
insaturada(s) é, geralmente, de 9,9 a 59,9% por peso, de preferéncia de 14 a 40% por peso,
com base no polimero inteiro, e a proporgdo do monémero carboxilado é na faixa de 0,1 a
30% por peso, especificamente de preferéncia de 1 a 20% por peso, com base no polimero
inteiro, onde as proporgdes de todos os trés monémeros deve sempre dar um total de 100%
por peso.

As viscosidades Mooney (ML (1+4 a 100°C)) das borrachas de nitrila carboxiladas,
completamente ou parcialmente hidrogenadas sdo de 1 a 160 unidades Mooney, de
preferéncia de 15 a 150 unidades Mooney, especificamente de preferéncia de 20 a 150
unidades Mooney e especificamente de 25 a 145 unidades Mooney. A viscosidade Mooney
(ML (1+4 a 100°C)) é determinada por meio de um viscOmetro de disco cisalhante para DIN
53523/3 ou ASTM D1646, a 100°C.

A polidispersidade PDI Mw/Mn das borrachas de nitrila carboxiladas,
completamente ou parcialmente hidrogenadas usadas, onde Mw é o peso molecular médio
ponderal e Mn é o peso molecular numérico médio, é tipicamente na faixa de 2,0 a 6,0 e
preferivelmente na faixa de 2,0 a 5,0.

Os materiais podem ser sintetizados por métodos conhecidos por uma pessoa
versada na técnica, i.e., geralmente por meio de polimerizagao por emulsdo dos mondmeros
apropriados supramencionados para dar a borracha de nitrila carboxilada e hidrogenagéao
subseqliente catalise homogénea ou heterogénea em solugdo orgénica, e.g., em
clorobenzeno ou acetona.

Borrachas de nitrila carboxiladas, completamente ou parcialmente hidrogenadas
também s&o disponiveis comercialmente, e.g. com a marca registrada Therban® XT VP KA
8889 da Lanxess Deutschland GmbH.

Dentro da presente aplicagdo, o “emulsificador’, cuja quantidade presente na
suspenséo, de acordo com a invencdo € no maximo 1 parte por peso, com base em 100
partes por peso da borracha de nitrila carboxilada, completamente ou parcialmente
hidrogenada, é um emulsificador aniénico, catiénico ou ndo-iénico convencionalmente usado
para estabilizar emulsdes 6leo-em-agua. Este efeito € baseado em uma redugéo na tensao
de superficie entre uma fase de polimero orgénica e uma fase aquosa, causada pelo
emulsificador. A definicao especificamente cobre emulsificadores que fazem com que o
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valor da tensdo de superficie entre uma fase orgénica e uma aquosa ser menor do que 10
mN/m, de preferéncia menor que 1 mN/m.

Por meio de exemplo, a definicdo cobre hidrocarbonetos alifaticos e/ou aromaticos
tendo de 8 a 30 4&tomos de carbono que tem um grupo de terminal hidrofilico, de preferéncia
um grupo terminal de sulfonato, grupo sulfato terminal, grupo carboxilato terminal, grupo
fosfato terminal ou grupo amdnio terminal. A definicio também cobre surfactantes nao-
ibnicos tendo grupos funcionais, por exemplo polidlcoois, poliéteres e/ou poliésteres. A
definigdo também cobre sais de acidos gordurosos, tais como os sais de s6dio e/ou potassio
de &acido oléico, os sais correspondentes de A&cidos alquilarilsulfénicos e de acido
naftilsulfénico, e também cobre seus condensados, e.g. com formaldeido, e cobre ainda os
sais correspondentes de acido alquilsuccinico e de acido alquilsulfosuccinico.

A invengido ainda fornece um processo para o revestimento de materiais de
substrato, de preferéncia de plasticos, metais ou fibras, especificamente de preferéncia
fibras de vidro, fibras de metal ou fibras orgénicas sintéticas, especificamente fibras feitas de
poliésteres, e poliamidas alifaticas e/ou aromaticas, ou alcool polivinil, colocando a
suspensao aquosa, de acordo com a invengao, em contato com o material de substrato.

Cada uma das fibras supramencionadas pode ser usada na forma de fibras
cortadas, filamentos, cordas ou cabos.

A invengéo, portanto, fornece uma composigédo aglutinante compreendendo

a) suspensio aquosa, de acordo com a invengao, e também

b) uma mistura compreendendo resina ef/ou endurecedor, de preferéncia
resorcinol/formaldeido, resorcinol/clorofenol/formaldeido, isocianatos, isocianatos cobertos,
derivados de uréia ou uma mistura dos mesmos e

c) opcionalmente um ou mais outros aditivos de borracha, de preferéncia
agentes de ligacdo cruzada, aceleradores e enchedores de ligagdo cruzada,
especificamente enchedor de negro de carbono ou mineral.

Uma composigao aglutinante especificamente preverivel usada para revestimento
dos materiais de substrato supramencionados compreende a) a suspensao de acordo com a
invencao, e também b) a mistura de resorcinol-formaldeido.

A razao por peso de resorcinol a formaldeido na mistura b) é preferivelmente I:(de
0,5 a 3), preferiveimente 1:(de 1 a 2). Misturas de resorcinol-clorofenol-formaldeido (e.g.
misturas de 2,6-bis(2,4- dihidroxifenilmetil)-4-clorofenoi-formaldeido) também tem provado
ser vantajosas como a mistura b).

A mistura resorcinol-formaldeido b) pode ter um contetido de 10 a 180 partes por
peso (seco), com base em 100 partes por peso do earboxilado, borracha de nitrila
completamente ou parcialmente hidrogenada presente no latex.

Quando fibras de vidro sdo usadas, a razao por peso de uma mistura de resorcinol-
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formaldeido b) ao latex de HXNBR (seco) deve ser 1:(de 5 a 15), preferivelmente l:(de 8 a
13), e no caso de fibras organicas sintéticas 1: (de 3 a 10), preferivelmente 1:(de 5 a 8).

A composicdo aglutinante pode também compreender, junto com a suspensao a)
de acordo com a invengéo e mistura b), um ou mais latices d), desde que isto n&o altere de
forma desvantajosa as propriedades fundamentais durante o revestimento do material de
substrato. Exemplos de materiais adequados sdo treligas baseados em copolimeros de
estireno-butadieno e suas modificagdes, ou em copolimeros ou terpolimeros de acrilonitrilo-
butadieno e suas modificaces, latex de borracha natural e suas modificagoes, latex de
vinilpirrolidona (VP) e suas modificacdes, latex de borracha clorosulfonada (CSM) e suas
modificagoes, e latex de cloropreno (CR) e suas modificagdes.

A quantidade da composigao aglutinante usada para revestimento do material de
substrato, especificamente fibras, geralmente é na faixa de 10 a 25% por peso, de
preferéncia, na faixa de 15 a 20% por peso para fibras de vidro, ou ainda, de preferéncia, de
3 a 10% por peso e especificamente, de preferéncia de 5 a 8% por peso para fibras
organicas sintéticas.

Uma vez que a composicao aglutinante foi aplicada a uma fibra ou tecido, as
fibras/tecidos molhados sdo secos, tipicamente, na faixa de 120 a 350°C, de preferéncia de
200 a 300°C no caso de fibras de vidro, ou 140 a 250°C no caso de fibras orgénicas
sintéticas.

Uma caracteristica das referidas composigbes aglutinantes com base nas
suspensdes de acordo com a invengdo, quando estas sdo usadas, é .que elas sao
excelentes promotoras de adesao para as outras borrachas nas quais os materiais de
substrato revestidos séo incorporados. Para algumas fibras, é possivel alcangar mais
melhoria em propriedades fixadores molhando as fibras com solugdes feitas de isocianatos
ou epdxidos ou uma mistura destes, antes da aplicagdo das composicdes aglutinantes. As
fibras s&o, em seguida, secas antes de serem molhadas conforme descrito com a
composicdo aglutinante. A temperatura de secagem  é, entdo, levemente menor do que no
caso descrito acima.

A invengdo fornece ainda o material de substrato revestido que é obtivel por
meio do processo de revestimento supramencionado.

A invengao fornece ainda um processo para produgao de materiais compdsitos
gue é caracterizado pelo material de substrato revestido ser incorporado e vulcanizado em
uma mistura de uma ou mais outras borrachas e auxiliares, onde as borrachas tenham sido,
de preferéncia, selecionadas de um grupo que consiste de NR, BR, SBR, EPM, EPDM,
ECO, EVM, CSM, ACM, VMQ, FKM, NBR, HNBR e misturas e os auxiliares séo, de
preferéncia, enchedores, agentes de ligagao cruzada e aceleradores de ligagcao cruzada.

Enchedores, agentes de ligagdo cruzada e aceleradores de ligagao cruzada que
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podem ser usados séo quaisquer daqueles conhecidos por uma pessoa versada na técnica,
e por meio de exemplo, os agentes de ligagdo cruzada usados podem compreender
peroxidicamente sistemas de ligagdo cruzada ou sistemas baseados em enxofre e/ou
tiuram. Os aditivos adequados sado especificamente aqueles que fornecem ligacéo ainda
melhor das borrachas ao material de substrato descrito que dispde da suspenséo de acordo
coma invencao, especificamente um material de substrato na forma de fibras.

As condigbes de vulcanizagdo adequadas para a producdo dos materiais
compostos sdo bem conhecidas por uma pessoa versada na técnica.

Os materiais compositos tém diversos campos de aplicagdo, de preferéncia na
forma de itens reforgados de qualquer tipo, e especificamente, de preferéncia, na forma de
itens reforgados de fibra de qualquer tipo, especificamente na forma de cintos de seguranca
de qualquer tipo, membranas, foles, molas pneumaticas, musculos de borracha e

mangueiras.
Exemplos:
Os exemplos abaixo usaram:
Borracha de nitrila Teor de Teor de Viscosidade
carboxilada hidrogenada | acrilonitrila butadieno RDB* Mooney (ML
(% por peso) | (% por peso) 1+4 a 100°C)
Therban® XT VP KA 8889 | 33 62 3,5 77

(terpolimero hidrogenado
de acrilonitrila/butadieno/
acido metacrilico (também
denominado “HXNBR-1”"
abaixo)

HXNBR-2 (terpolimero 34 61 <0,9 83
hidrogenado de
acrilonitrila/butadieno/
monoetil éster de acido
maléico)

HXNBR-3 (terpolimero 43 52 <0,9 106
hidrogenado de
acrilonitrila/butadieno/
monoetil éster de acido
maléico)

Therban® A 3407 34 66 <0,9 70
(copolimero hidrogenado
de acrilonitrila/butadieno)
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*RDB: Teor de ligacao dupla residual

Corax® N550 negro de carbono N550, Evonik Degussa GmbH

Luvomaxx® CDPa 4,4-Bis(1,1-dimetilbenzil)difenilamina, Lehmann & Voss & Co.
Maglite® DE Oxido de Magnésio, Lehmann & Voss & Co.

Penacolite R50 Solugdo de resorcinol-formaldeido, 50% em agua, Castle

Chemicals Ltd

Perkadox® 14-40  Di(tert-butilperoxisopropil)benzeno suportado em silica, 40%
ativo, Akzo Nobel Chemicals GmbH

TAIC Trialil isocianurato, Kettlitz Chemie GmbH & Co.

Therban® ART VP KA 8796: Masterbatch feito de Therban® 3467 (HNBR
tendo 34% por peso de acrilonitrila e 66% por peso de butadieno) e zinco diacrilato,
LANXESS Deutschland GmbH

Vulkasil Al Silica, LANXESS Deutschland GmbH

Vulkanox®ZMB2 Sal de metil-2-mercaptobenzimidazole zinco, LANXESS
Deutschland GmbH

Zinkoxid Aktiv Oxido de zinco, LANXESS Deutschland GmbH
Exemplos 1-8: Precipitacdo de HXNBR-1 a partir de uma solugado acetonica

Os latices foram produzidos da forma como segue. Os parametros do processo
especificamente selecionados aqui e definidos na Tabela 1. Os experimentos foram
realizados em temperatura e pressdo atmosférica ambiente. Temperatura ambiente significa
22 +/- 2°C.

Uma solugdo acetdnica (10 g) com o conteudo estabelecido na

Tabela 1 com HXNBR-1 completamente dissolvido serviu como uma carga inicial
em uma garrafa com esferas na borda com capacidade de 50ml. A agua ajustada até o Ph
mencionado na Tabela 1 usando a base igualmente definida na Tabela 1 foi entédo
adicionada da forma mais rapida possivel através de uma seringa, enquanto a mistura foi
agitada em velocidade maxima com um agitador magnético. A suspenséo resultante foi
entdo liberada do solvente de acetona através de um evaporador giratério, e pequenas
quantidades de particulas grosseiras foram removidas através da decantagédo. A suspensao
de HXNBR-1 remanescente foi inicialmente usada para medigdo do tamanho médio de
particulas das particulas de HXNBR-1 através do espalhamento de luz dindmico usando o
ZetaSizer 3000 HS da Malvern e, secundariamente, para determinacido do contelddo de
solidos através de um aparelho analisador de equilibrio de umidade Moisture Analyzer LJ 16
da Mettler. O rendimento declarado na Tabela 1 é a proporgao de HXNBR-1 encontrado no
equilibrio de umidade. Valores levemente acima de 100% resultam a partir das tolerancias
de pesagem do método.

“n.d." significa que o rendimento n&o foi determinado.
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Tabela 1:
' Diametro
médio de
Concentragao )
particula
de HNXBR-1, | Massa .
pH da determinado
com base no | da fase Rendimento |
Exemplo Base fase via
peso total da | aquosa [%]
aquosa espalhamento
solugao [% ]|
de luz
por pesol] Lo
dinamico
[nm]
Solucao de
1 2 0 hidréxido de | 12 99,9 205
sodio
2 1 0 - 7 n.d. 161
3 2 1 Ambnia 12 n.d. 94
4 2 1 Metilamina 12 100,6 132
5 2 1 Dimetilamina | 12 97,9 158
6 2 1 Etilamina 12 99,4 152
7 2 1 Dietilamina 12 100,6 163
3 10 Metilamina 13 92,7 109

Exemplo 9: Precipitagcao de HXN13R-1 a partir de uma solugao acetdénica

Uma solucéo acetdnica (6400 g) com 2.5% por peso de HXNBR-1 foi colocada em
um recipiente de agitagdo com capacidade de 10 L, equipado com um agitador de trés
fases. A agua (640 g) que foi previamente ajustada para ter o pH 12,3 usando dietilamina

foi adicionada na solugdo de HXNBR™1 durante um periodo de seis segundos, com agitagéo.

A presséo dentro do recipiente foi entdo diminuida para 250 mbar, e 4gua e acetona foram
removidas através de destilagbes em pressdes de 200 até 300 mbar. Para isto, a
temperatura da parede foi elevada até 35°C; ela foi elevada até 45°C depois que o
experimento tinha sido executado por 3 horas e 6 minutos, quando o contetdo do recipiente
era de 4,7 litros, e foi elevada até 50°C depdis que o experimento tinha sido executado por 5
horas e 33 minutos, quando o conteido do recipiente era de 1,6 litros. Quando o
experimento tinha sido executado por 6 horas e 39 minutos e o contetido do recipiente era
de 0,9 litros a pressao foi diminuida para 100 mbar. Depois que o experimento tinha sido
executado por 7 horas e 1 minuto, 545,8 g de latex foram descarregados do recipiente
agitado. Alguns granulos de particulas grosseiras se assentaram na base do recipiente
agitado, e foram descartadas. A quantidade dos mencionados grénulos de particulas
grosseiras era insignificante e, portanto, néo foi determinada. O diametro médio de particula
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foi de 229 nanémetros, medidos através de espalthamaneto de luz dinamico, usando um
equipamento de medigdo Zeta Plus da Brookhaven Instruments Corporation. O pH do latex
era 9,8.

O latex resultante foi colocado em um recipiente agitado com capacidade para 1
litro e sujeitado a adicional destilagdo em uma pressdo de 100 mbar e uma temperatura de
parede de 50°C. O pH foi monitorado a cada duas horas e mantido dentro da variagao acima
de 9 através da adigdo de um total de 141 mL de NaOH 0,1 molar. A adigdo de uma
solugdo de hidroxido de sddio resultou em uma troca de base. A amostra intermediaria
removida possufa o pH 9,2 e concentragao de sélidos de 44.5%.

O produto foi um latex HXNBR-1 latex, estabilizado através de uma solucéao de
hxidréxido de sédio possuindo um conteddo sélido de 50,7% e pH 9,35 e didmetro de
particulas de 241 nm, medido através de espalhamento de luz dindmico.

Exemplo 10: Precipitacdo de HXNBR-1 a partir de solugdo acetonica

Uma solugdo de 14,8 kg de HXNBR- 1 em 150 kg de acetona foi produzida em
temperatura ambiente em um recipiente de agitagao inertizado A. A solugdo mencionada (48
kg) e 112 kg de acetona adicionais foram colocados em outro recipiente de agitacao
inertizado B, que foi equipado com um agitador multifasico, e foi pré-aquecido até 25°C.

Em outro recipiente C, 16 kg de agua deionizada foram misturados com 150 g de
dietilamina. Tal mistura de agua e dietilamina foi adicionada durante um periodo de 22
segundos na solugdo acetdnica de HXNBR-1 no recipiente agitado B, com agitacédo, e a
agitagao foi continuada por mais 5 minutos, com a precipitagdo de HXNBR-1.

A temperatura da parede do tanque B foi entdo elevada de 25°C para 35°C, e
depois de uma hora para 45°C. ao mesmo tempo, a presséo foi reduzida para valores desde
300 até 400 mbar, e agua e acetona foram removidas através de destilacdo, com agitacao.
Depois de 4 horas, a suspenséao restante de HXNBR-1 na agua foi descarregada em um
recipiente intermediario. _

O processo de carregamento de uma solugdo de HXNBR-1, e de precipitacéo e
concentracdo através de evaporagao, foi entdo repetido duas vezes; na ultima ocasido, a
suspensao resultante de HXNBR-1 permaneceu dentro do tanque. As suspensdes de
HXNBR-1 dos primeiros dois lotes também foram carregadas no tanque, e o processo de
destilacdo foi retomado. A pressdo foi diminuida passo a passo até 90 mbar, e a
temperatura da parede foi elevada até 70°C.

A suspenséo resultante de HXNBR-I possuia conteido de sélidos de 25,5% e pH
10,0.

A suspenséo foi entdo dividida em seis partes de 5 kg até 7 kg, e estas foram
sucessivamente concentradas através de evaporagdo em um recipiente de agitacdo com

capacidade de 10 litros, com agitacdo, em pressdes desde 75 mbar até 250 mbar e
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temperaturas de parede desde 50°C até 55°C, até que o contetido sélido fosse de 40%. O
pH de cada lote foi monitorado e mantido dentro da variacdo de 9 até 9,5 através da adicéo
de dietilamina. '
Exemplo 11: Precipitagcao de HXNBR-1 a partir de solug¢do acetonica

A solugdo acetOnica (6400 g) com 3% por peso de HXNBR-1 foi colocada em um
recipiente de agitacdo com capacidade para 10 L, equipada com em agitador de trés fases.
A agua (640 g) com 0,2 mol/L de dipropilamina foi entdo e adicionada em 20°C na solugéo
acetdnica durante um periodo de seis segundos, com agitacdo. A acetona e a agua foram
entao removidas através de diluicdo em 20°C mediante reducdo da pressado. O didmetro de
particulas da suspensdo resultante, medido através de espalhamento de luz dindmico
(medido por intensidade) foi de 310 nm, e 0 seu contelido de sdlidos foi de 27,1%.
Exemplos 12-26: Precipitagciao de HXNBR-1 a partir de uma soluciao de THF

10 g da solucdo de THF possuindo o conteldo estabelecido na Tabela 2 com
HXNBR-1 completamente dissolvido serviu como uma carga inicial em uma garrafa com
esferas na borda com capacidade de 50 ml. A agua foi adicionada em uma razao por massa
de 1:5 (1 parte por peso de agua para 5 partes por peso de fase organica) com a
concentragcdo de dietilamina definida na Tabela 2, através de uma seringa com um tempo de
adicdo de um segundo, com agitacao através de um agitador magnético e velocidade
maxima. O didmetro médio de particulas foi entdo determinado através de espalhamento de
luz dinamico usando um equipamento ZetaSizer 3000 HS da Malvern. Em todos os casos,
nenhum residuo foi observado depois do processo de precipitagao (rendimento de 100%).
Para alguns dos experimentos, o solvente foi removido conforme descrito nos Exemplos 1-8,
e o tamanho médio de particula também foi estabelecido para aqueles experimentos. Os
experimentos foram realizados em temperatura e pressao atmosférica ambiente.v

O diametro médio de particulas de HXNBR-1 na suspensido do Exemplo 18 foi
novamente estudado através do uso de espalhamento de luz dindmico depois da remocéao
do solvente. Ele era de 263 nm.

Tabela 2: Condigoes Experimentais e Resultados; Exemplos 12-26

Exemplo Concentragao de Concentragao de Tamanho médio de
HXNBR-1 baseada | dietilamina na particula depois da
no peso total da agua ' precipitagao
solugao [g/mol] (determinado via
[% por peso] espalhamento de

luz dinamico)
[nm]

12 1 0,117 216
13 2 0,117 237
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14 3 0,117 322
15 4 0,117 345
16 5 0,117 310
17 6 0,117 301
18 7 0,117 309
19 8 0,117 336
20 9 0,117 349
21 10 0,117 496
21 10 0,234 349
22 11 0,234 312
23 12 0,234 370
24 13 0,234 340
25 14 0,234 310
26 15 0,234 331

Exemplos 27-30: Precipitagao continua de HXNBR-1 a partir de uma solugdo de THF

O fluxo de uma solugéo de HXNBR-1 em THF foi passado através de um tubo e,
através de um bocal lateral com didmetro de 0,2 mm com angulo de anexacédo de 90°, um
fluxo de &gua basica cujo pH foi ajustado para 12,65 através do uso de 0,2 g/mol de
dietilamina que também foi adicionada. Imediatamente a jusante do bocal, os dois fluxos
foram misturados adicionalmente em um misturador estatico SMX com uma razdo de
comprimento:didmetro de 14 e um didmetro de 10 mm. A distribuicdo do tamanho de
particulas do produto coletado foi estudada através de difracéo a laser (MS 2000 Hydro). Os
valores para dso € d90 estdo estabelecidos na Tabela 3. Nenhum processo de concentragao
por evaporacao foi realizado. Nenhuma fragado grossa foi observada em qualquer um dos
experimentos, por exemplo, o rendimento foi de 100%.
Tabela 3: Experimental conditions and resuits: Examples 27-30

Concentrag¢ao | Fluxo de Fluxo de dso dgo
Exemplo de HXNBR-1 massada | massada | (um) (pm)
baseada no agua (com | solucido
peso total da | 0,2 mol/L de
solugao de HXNBR-1
[% por peso] | dietilamina | em THF
misturada) | (kg/h)

27 7,5 0,585 2,96 2,52 3,56
28 10 0,59 3,02 0,564 0,893
29 12 0,34 1,72 0,4 0,632
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30 12 0,42 1,7 |O,178 |o,356 |

Exemplo 31: Precipitacdo de HXNBR-1 a partir de uma solugdo de THF

Solucao (600 g) com 10% de HXNBR-1 em THF servindo como carga inicial em um
tanque com capacidade de 1 litro. Agua (120 g) na qual 0,2 mol/L de dietilamina foi
incorporada através de mistura com adigdo durante o periodo de 1 segundo. O THF foi
entdo evaporado em 40°C e 150 mbar. Isto gerou uma suspensao de HXNBR-1 com
concentracgéo sélida de 37% e pH 10,2.

Exemplo 32: Precipitagdao continua de HXNBR-1 a partir de uma solugao de THF/agua,
com marcha de obtencgao através de "lote alimentado”

Uma solugdo de polimero preparado a partir de 4920,5 g (76.2% por massa) de
THF, 1125 g (17,4% por massa) de HXNBR-1 e 114,3 g (6,3% por massa) de agua foi
misturada com um fluxo de agua preparada a partir de 56,5 g (1,88% por massa) de
dietilamina e 2943,5 g de agua (98,12% por massa), através de um equipamento idéntico
aquele dos Exemplos 27 até 30. A taxa de fluxo de massa da solucao de polimero foi de 5
quilogramas por hora, e a taxa da fluxo de massa da mistura de 4gua-amina foi de 965 g por
hora.

A suspensao resultante (792 g) serviu de carga inicial para um tanque de agitagao
com capacidade de 1 litro, cuja temperatura da parede era de 25 °C. a temperatura da
parede foi entdo elevada para 45 °C e a presséao foi reduzida para 220 mbar abs.

Adicionais 250 mL da suspenséao foram adicionados 45 minutos (0:45 h) depois do
inicio do experimento e este procedimento foi repetido uma hora e treze minutos depois de
iniciado que o experimento (1:13). Adicionais adi¢cdes cada uma de 250 ml foram feitas em
1:58 h, 2:30 h, 3:03 h, 3:46 h, 4:26 h, 5:08 h, 6:00 h e 7:12 h depois do inicio do
experimento, e a quantidade total de suspensao adicional adicionada foi portanto de 2750
ml. O material foi removido através de destilagdo durante todo o periodo de até 08:30 h
depois do inicio do experimento. O pH no fim da mencionada fase foi de 9,89. Em uma fase
adicional, a destilacdo foi realizada por mais 11 horas, com diminuicdo da pressado para
valores desde 130 até 200 mbar abs. Em 5:37 h depois do inicio da segunda fase quando o
pH obtido era de 9,5 12 g de uma solugéo de dietilamina em agua a 2,5% por massa foi
adicionada. Em 8:00 h depois do inicio da segunda fase adicionais 10 g de uma solucao de
dietilamina em agua a 5% por massa foi adicionada. Durante o decurso do experimento, 5 g
de uma solugao de dietilamina em agua a 5% por massa foram novamente adicionados em
08:09 h depois do inicio da segunda fase, e 10'g de uma solugdo de dietilamina em agua a
5% por massa foram novamente adicionados em 9:59 h depois do inicio da segunda fase.

A quantidade de produto obtida no final foi de 790 g, com 44,2% por massa €
HNXBR-1 solido com um valor de dso, medido através de difracdo de laser, de 200
nanometros e valor de dgp de 630 nandmetros.
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Exemplo 33: Precipitagao continua de HXNBR-1 usando agua pura da solucao THFI
DEA, usando processo diagndstico de "lotes descontinuos alimentados™

Uma solucgéo feita de 4.122,5 g de THE (84,69% por massa), 727,5 g de HXNBR-1
(14,94% por massa) e 10,45 g de dietilamina (0,37% por massa) foi preparada. A soluc¢éo de
polimero (5 kglh) foi misturada com 1,2 kglh de agua deionizada (pH 7) em um sistema
idéntico ao dos Exemplos 27 a 30. O valor de d50 da suspensédo resultante foi de 134
nandmetros e o valor de d90 foi de 281 nandmetros, medido por difragéo de laser.

A suspensao resultante (571 g) serviu como carga inicial em um tanque agitado de
1L e o material foi removido por destilagido a uma temperatura da parede de 45 °C e sob
pressdes de 230 a 270 mbar 30 abs. A suspensdo (2.750 mi) foi adicionada em um periodo
de dez horas e quarenta minutos e, em seguida a destilagao foi prorrogada por mais cinco
horas e 21 minutos, em pressdes decrescentes de 230 a 105 mbar, na mesma temperatura
da parede. Durante esse tempo, 17 g de solugdo aquosa de dietilamina, concentragéo de
2,5% por massa, foram adicionados. O valor de d50 da suspensao resultante foi de 352
nandémetros e o valor de d90 foi de 732 nanémetros. O pH final foi de 9,9.

Exemplos 34 e 35: Precipitacdo de HXNBR-2 e, respectivamente, HXNBR-3 a partif da
solugao

Uma solucdo (600 g), em cada caso com 10% dos polimeros HXNBR 2 e,
respectivamente, HXNBR 3 em THF, serviu como carga inicial em um tanque com
capacidade de 1 litro. Agua (120 g), em que 0,2 mol/L de dietilamina foi incorporada por
mistura, foi adicionada por um periodo de um segundo. O THF foi entdo evaporado a 40 °C
e 150 mbar. Suspensodes estaveis foram obtidas. Os valores sdo apresentados na Tabela 4.
O pH indicado na Tabela 4 foi determinado apds a remogdo do THF, conforme referido
acima, na suspensao resultante. A viscosidade indicada foi determinada por meio de um
viscosimetro Brookfield. O diametro médio da particula indicada foi determinado por meio de
espalhamento leve dindmico, conforme indicado na descricao.

Tabela 4: Resultados dos Exemplos 34 e 35

Polimero Conc. de | Viscosidade pH Diametro
solucao [cP] médio da
[% por peso] particular[nm]

HXNBR 2 10 376,9 9,02 71,7

HXNBR 3 10 67,5 9,02 78,2

Estabilidade da suspensiao de acordo com invencéio:

A Determinacao de cremosidade na centrifugacao

A suspenséo de acordo com a inveng¢ao, do Exemplo 18, com 30% por peso de teor
de sélidos, foi centrifugada por 40 horas a 1.200 g. A transmitancia foi medida ao longo da
altura da amostra durante o processo de centrifugagdo. A cremosidade era evidente aqui, ou
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seja, observou-se que a parte inferior do espécime ficou clara até certo nivel, que se moveu
para cima, a uma taxa de 0,18 mm/hora. A taxa de clarificagdo resultante para o
armazenamento do latex meramente sob gravidade terrestre é minima: L3 mm/ano, um
valor insignificante. O efeito de cremosidade foi reversivel e as amostras retiradas da
centrifuga foram homogéneas. A estabilidade de longo prazo da suspensao de acordo com
a invengao &, portanto, muito elevada.

B Método de retroespalhamento de luz para determinar a resisténcia a
separagao, e método de espectroscopia de correlagio de fétons para determinar a
resisténcia a aglomeragao

A amostra intermediéria do Exemplo 9, com 44,6% de teor de sélidos por massa e
com pH 9,2, foi armazenada a 40 °C. Para determinar a resisténcia a separacado, o
retroespalhamento de luz da amostra foi determinado uma vez por semana, por meio de
TURBISCAN ma 2000, de Formulation SA. A medigao foi feita em um recipiente de amostra,
com uma amostra de 52 mm de altura. A amostra ndo apresentou nenhum sinal de
instabilidade dentro de um periodo de 6 semanas. Dentro de um periodo de 13 semanas, a
proporgao de luz retroespalhada a uma altura de 45 mm reduziu meramente de 0,744 para
0,725 e, novamente, esta reducdo é considerada extremamente pequena. A resisténcia a
aglomeracao foi determinada por meio de espalhamento de luz dinamico, ou seja, particulas
de diametro médio foram determinadas antes e apds o armazenamento adequado: dentro
de um periodo de 13 semanas, o didmetro médio de particula determinado mudou de 234
mm para 217 mm, ou seja, manteve-se constante dentro das toleréncias de medicao.
Exemplos 36 e 37: Testes de forca em banhos em resorcinol-formaldeido, com base
na suspensao produzida no Exemplo 10 '

Para produzir o banho em resorcinol-formaldeido ("banho RFL"), as quantidades
indicadas dos ingredientes listados na Tabela 5 foram misturadas em uma proveta de vidro,
com agitacdo suave, com a suspensao obtida no Exemplo 10. Um cordao téxtil nao tratado
feito de nylon-6, 6, foi imerso ("mergulhado") na solucao resultante e depois seco a 180 °C,
por 30 min.

Tiras de 1 cm de largura de misturas de petréleo bruto, com base nas misturas de
acordo com a Tabela 6, foram vulcanizadas no corddao de poliamida (temperatura de
vulcanizagéo de 180 °C, por 30 min.). A resisténcia de ligacdo das amostras de borracha, no
que diz respeito ao cordao de poliamida, foi testada com o auxilio de um aparelho de teste
de tracado amplamente usado, de Zwick. Estes resultados sdo apresentados na Tabela 6,
assim como os resultados apés envelhecimento em ar quente para os dias 3, 7 € 14. Todas
as amostras exibiram fratura coesiva na fase de borracha. A forca da fase de borracha é,
portanto, menor do que a for¢a de ligagao entre a borracha e o cordao de poliamida. A forga
da ligacéo do cordao de poliamida é, portanto, 100%.
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Tabela 5: Constituicdo de um banho em resorcinol-formaldeido por meio da
suspensao do Exemplo 10, de acordo com a invengéio

Banho em RFL

Agua deionizada 508 g
Hidréxido de amoénio (25%) 10,3 ¢g
Resina de resorcinol-formaldeido Penacolite R50 (50%) 55,6 g
Suspensao em HXNBR-1 do Exemplo 10 (40%) 407,0g
Formaldeido (37%) 18,5¢
Total 1000,0 g

Tabela 6: Constituicdo da mistura bruta e forgas de ligagcdo das misturas
brutas vulcanizadas em relagao ao cordao de poliamida tratado com a solugcdo de RFL
descrita acima

Exemplo 36 | Exemplo 37

Constitui¢cao da mistura bruta

Therban® A 3407 100 75
Therban® ART KA 8796 50
Corax® N550 50 35
Vulkasil® Al 10
Zn0O 3

Maglite® DE 3 2
Luvoma® CDPA 1,1 1,1
Vulkanox® ZMB2 0,4 0,4
TAIC 1,5

Perkadox® 14/40 7 8

Forga de ligagdao das misturas brutas
vulcanizadas em cordao de poliamida

Valor médio da forga de separacgao

Ponto inicial 4,7 5,6
[N/mm]
Valor médio da for¢a de separacgio

3d a 150°C 5,8 5,7
[N/mm]
Valor médio da forga de separacéo

7d a 150°C 4,7 5,1
[N/mm]
Valor médio da forca de separacgao

14d a 50°C 4,7 3,6
[N/mm]
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REIVINDICAGOES

1. Suspensao aquosa de uma borracha de nitrila completamente ou parcialmente
hidrogenada, carboxilada com um contetido emulsificante de no maximo 1 parte por peso,
com base em 100 partes por peso da borracha de nitrila completamente ou parcialmente
hidrogenada, carboxilada, caracterizada pelo fato do didmetro médio de particula da
borracha de nitrila completamente ou parcialmente hidrogenada, carboxilada na suspensao
estar no intervalo de 0,01 a 0,9 micrémetros, de preferéncia de 0,05 a 0,8 micrémetros e
particularmente preferido de 0,08 a 0,5 micrometros, medidos por meio de espalhamento de
luz dinamico.

2. Suspensao aquosa, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizada pelo fato do
diametro de particula dso, determinado através de difragdo de laser (pesado por intensidade)
estar no intervalo de 0,01 micrémetro a 0,9 micrometros.

3. Suspensao aquosa, de acordo com a reivindicagdo 1 ou 2, caracterizada pelo
fato da concentracdo de sélidos da borracha de nitrila completamente ou parcialmente
hidrogenada, carboxilada ser de 5% a 65% por peso, de preferéncia de 20 a 60% por peso,
particularmente preferido de 25 a 55% por peso e em particular de 25 a 51% por peso;

4. Suspens&o aquosa, de acordo com quaisquer das reivindicagdes 1 a 3,
caracterizada pelo fato de compreender no maximo 0,5 parte por peso, de preferéncia
menos de 0,09 partes por peso, de emulsificante, com base em 100 partes por peso da
borracha de nitrila completamente ou parciaimente hidrogenada, carboxilada.

5. Suspensao aquosa, de acordo com quaisquer das reivindicacoes 1 a 4,
caracterizada pelo fato de compreender borracha de nitrila completamente ou parcialmente
hidrogenada, carboxilada, que tem unidades repetidas derivadas de pelo menos um dieno
conjugado, a partir de pelo menos uma nitrila a,B-insaturada e a partir de pelo menos um
mondmero copolimerizavel, carboxilado adicional, onde este monémero tem pelo menos um
grupo carbdxi na molécula de mondmero ou reage in situ com a liberacao de pelo menos um
grupo carbdxi, em que pelo menos 50%, de preferéncia pelo menos 80%, particularmente de
preferéncia de 80 a 100% e em particular de 90 a 100%, das ligagdes duplas C=C do
mondmero de dieno incorporado no polimero foram hidrogenadas.

6. Processo para produzir uma suspensao aquosa de uma borracha de nitrila
completamente ou parcialmente hidrogenada, carboxilada, caracterizada pelo fato de que:

1) uma borracha de nitrila completamente ou parcialmente hidrogenada, carboxilada
€ primeiro dissolvida em um solvente orgéanico para formar uma fase orgéanica,

2) a fase orgéanica é em seguida colocada em contato com uma fase aquosa, o pH
da qual é de pelo menos 6, de preferéncia estando no intervalo de 7 a 14 e particularmente
de preferéncia estando no intervalo de 9 a 13, onde a &gua se dissolve completamente ou
parcialmente no solvente organico, a borracha de nitrila completamente ou parcialmente
hidrogenada, carboxilada precipita e uma suspensao, consequentemente, é formada e
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3) o solvente organico é completamente ou parcialmente removido.

7. Processo, de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado pelo fato do pH da
fase aquosa que é usada e com o qual a fase organica é colocada em contato na etapa 2) é
pelo menos 3, de preferéncia de 4 a 8, particularmente de preferéncia de 5 a 8, contanto que
na fase organica da etapa 1) haja uma quantidade de base presente tal que quando a fase
organica e a aquosa forem colocadas em contato na etapa 2) o pH resultante seja pelo
menos 6, de preferéncia no intervalo de 7 a 14 e particularmente de preferéncia no intervalo
de 9a 13.

8. Processo, de acordo com a reivindicagao 6 ou 7, caracterizado pelo fato de, na
etapa 2), pelo menos 10% por peso de agua, com base na quantidade total de solvente
usado, se dissolver no solvente sob condigoes de precipitagao.

9. Processo, de acordo com a reivindicagdo 6 a 8, caracterizado pelo fato de
que é utilizado um ou mais solventes organicos que sofrem mistura completa em qualquer
proporcido com Aagua sob as condicdes de precipitacdo selecionadas, de preferéncia
acetona, metil etil cetona, acido foérmico, acido acético, tetraidrofurano, dioxano, ou uma
mistura dos solventes.

10. Processo, de acordo com quaisquer das reivindicagbes 6 a 9, caracterizado
pelo fato de que a concentracdo da borracha de nitrila completamente ou parcialmente
hidrogenada, carboxilada na fase orgéanica (isto &, a totalidade de solvente e borracha de
nitrila) estd no intervalo de 0,1% por peso até 30% por peso, de preferéncia de 1% por peso
até 20% por peso e particularmente preferido de 2% por peso até 18% por peso.

11. Processo, de acordo com as reivindicagdes 6 a 10, caracterizado pelo fato
de que a dissolugdo da borracha de nitrila completamente ou parcialmente hidrogenada,
carboxilada ocorre em uma temperatura no intervalo de 0°C a 200°C, de preferéncia no
intervalo de 10°C até o ponto de ebulicdo do solvente usado sob pressdo atmosférica.

12. Processo, de acordo com quaisquer das reivindicacbes 6 a 11,
caracterizado pelo fato de que a temperatura da fase orgériica antes da adicao da fase
aquosa na etapa 2) estd acima de 0°C e abaixo do ponto de ebulicdo do solvente organico
sob a pressdo em que o processo de precipitacdo é realizado, de preferéncia estando no
intervalo de 10°C a 50°C.

13. Processo, de acordo com quaisquer das reivindicagcbes 6 a 12,
caracterizado pelo fato de que o pH da fase aquosa ¢ ajustado através da adicao de uma
ou mais substancias basicas, de preferéncia de hidréxido de sdédio, hidréxido de potassio,
hidréxido de litio, carbonato de sédio, carbonato de potassio, carbonato de litio, fosfato de
sédio, fosfato de potassio, fosfato de litio, amdnia, aminas aromaticas ou alifaticas primarias,
secundarias ou terciarias e particularmente preferidas aminas alifaticas primarias que tém
porgoes de hidrocarboneto com 1 a 20 atomos de carbono, em particular metilamina e

etilamina, aminas alifaticas secundarias que tém porgdes de hidrocarboneto com 1 a 20
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atomos de carbono com comprimento de cadeia lateral idéntico ou diferente, em particular
dimetilamina, dietilamina, dipropilamina, dibutilamina, metiletilamina, metilpropilamina,
etilpropilamina ou di-isopropilamina, ou entdo aminas alifaticas terciarias que tém porcdes de
hidrocarboneto com 1 a 20 dtomos de carbono com comprimento de cadeia lateral idéntico
ou diferente, em particular tripropilamina, trietilamina, trimetilamina, dimetiletiiamina ou
metiletilpropilamina ou derivados dessas.

14. Processo, de acordo com quaisquer das reivindicacbes 6 a 13,
caracterizado pelo fato de que a proporgao por massa da fase organica que compreende a
borracha de nitrila completamente ou parcialmente hidrogenada, carboxilada para a fase
aquosa € de 50:1 a 1:1, de preferéncia de 30:1 a 3:1, particularmente preferida de 15:1 a
4:1.

15. Processo para o revestimento de materiais de substrato, caracterizado pelo
fato de ser de preferéncia de plasticos, metais ou fibras, particularmente preferidas fibras de
vidro, fibras metalicas ou fibras orgéanicas sintéticas, em particular fibras feitas de poliéster e
poliamidas alifaticas e/ou aromaticas, ou &lcool polivinilico, através da colocagédo da
suspensao aquosa, de acordo com quaisquer das reivindicagbes de 1 a 5, em contato com o
material de substrato.

16. Processo, de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizado pelo fato da
suspensao ser usada na forma de uma composicao aglutinante que também compreende
uma mistura compreendendo resina e/ou endurecedor, de preferéncia uma mistura de
resorcinol/formaldeido, mistura de resorcinol/clorofenol/formaldeido, isocianatos, isocianatos
bloqueados, derivados de ureia ou uma mistura destes, e também opcionalmente um ou
mais aditivos de borracha, de preferéncia na forma de agentes reticuladores ou de

aceleradores de reticulagéo e cargas, em particular negro de fumo ou carga mineral.

17. Composigao aglutinante, caracterizada pelo fato de compreender:

a) uma suspenséo, de acordo com quaisquer das reivindicacoes 1 a4 e

b) uma mistura compreendendo resina e/ou endurecedor, de preferéncia
resorcinol/formaldeido, resorcinol/clorofenol/formaldeido, isocianatos, isocianatos

bloqueados, derivados de ureia ou uma mistura destes e

c) opcionalmente um ou mais aditivos de borracha, de preferéncia
agentes reticuladores, aceleradores de reticulagdo e cargas, em particular negro de fumo ou
carga mineral.

18. Material de substrato revestido, caracterizado pelo fato de que & possivel
ser obtido pelo processo de acordo com a reivindicagéao 15 ou 16.

19. Processo para produzir materiais compoésitos, caracterizado pelo fato de
que o material de substrato revestido, de acordo com a reivindicagdo 18 estd embebido e
vulcanizado em uma mistura de uma ou mais de outras borrachas e auxiliares, onde as
borrachas de preferéncia foram selecionadas do grupo que consiste em NR, BR, SBR, EPM,
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EPDM, ECO, EVM, CSM, ACM, VMQ, FKM, NBR, HNBR e guaisquer misturas destas e os
auxiliares séo de preferéncia cargas, agentes reticuladores e aceleradores de reticulagéo.
20. Materiais compésitos, caracterizados pelo fato de que é possivel serem
obtidos pelo processo de acordo com a reivindicagdo 19, de preferéncia na forma de
correias, membranas, foles de ferreiro, molas pneumaticas, musculos de borracha e

mangueiras.
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Resumo da Patente de Invengao para: “SUSPENSAO AQUOSA DE UMA BORRACHA
DE NITRILA COMPLETAMENTE OU PARCIALMENTE HIDROGENADA,
CARBOXILADA, PROCESSO PARA PRODUZIR UMA SUSPENSAO AQUOSA DE
UMA BORRACHA DE NITRILA COMPLETAMENTE OU PARCIALMENTE
HIDROGENADA, CARBOXILADA, PROCESSO PARA O REVESTIMENTO DE
MATERIAIS DE SUBSTRATO, COMPOSICAO AGLUTINANTE, MATERIAL DE
SUBSTRATO REVESTIDO, PROCESSO PARA PRODUZIR MATERIAIS
COMPOSITOS, MATERIAIS COMPOSITOS”.

Séo providenciadas novas suspensdes aquosas estaveis de uma borracha de

nitrila funcionalizada completamente ou parcialmente hidrogenada, com conteddo de

emulsificante muito baixo e pequeno didmetro de particula, assim como o é um processo
para produgdo destas e o uso destas para produzir materiais compésitos através de
revestimento de materiais de substrato com a suspensao.
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