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(57) Resumo: DISPERSAO, METODO PARA PREPARAR UMA DISPERSAO E METODO PARA REVESTIR UM SUBSTRATO.
Uma disperséo tendo de um a sessenta por cento em peso de dispersao total de sélidos componentes dispersos numa fase
continua orgéanica é Gtil como um revestimento para substratos. Os sélidos componentes contém 40-95 por cento em peso de
uma poliolefina contendo apenas carbono e hidrogénio e que tem um peso molecular médio numérico maior que 400 g/mol
determinado por cromatografia de permeagdo em gel, 5-40 por cento em peso de um sal de amina de uma poliolefina
funcionalizada; e 0-20 por cento em peso de aditivos opcionais, sendo que as porcentagens em peso baseiam-se no peso total de
sélidos e sendo que as particulas dispersas tém um tamanho médio de particula menor que 35 micrometros e a fase organica é
um meio suporte de dispersao para poliolefina e para sal de amina de uma poliolefina funcionalizada.
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“DISPERSAO, METODO PARA PREPARAR UMA DISPERSAO E METODO PARA
REVESTIR UM SUBSTRATO”

Histdérico da invencéao

Campo da invencgao

[001] A presente invencéao refere-se a uma dispersao
apropriada para uso como uma formulagdo de revestimento,
particular para revestir superficies metdlicas para
aplicacdes em latas, e a um método para revestir um substrato
com a dispersao.

Introducgao

[002] Em aplicacgdes de revestimento sao desejaveis
dispersdes de substéncias poliméricas. Um campo particular de
tecnologia de revestimento ¢é o de revestir superficies
metdlicas para uso como latas. O revestimento de wuma
superficie metdlica ¢ desejdvel para inibir interacgdo do
metal com os conteldos de latas metdlicas (por exemplo, a
alimentos e bebidas embaladas dentro das 1latas). O prdprio
revestimento deve prover propriedades de Dbarreira, ser
durdvel, e ndo contaminar ou interagir com o contetido da lata
em tails aplicagdes de revestimento de lata. O revestimento
deve ser também suficientemente flexivel a fim de permitir
revestimento sobre uma folha plana de metal e subsequente

laminacdo e moldagem da folha numa lata sem danificar o

revestimento.
[003] Polimeros de epdxi e cloreto de vinila (por exemplo,
poli(cloreto de wvinila) (PVC)) tém sido uma opcgdo para

revestimentos de latas. Entretanto, a indGstria procura uma
nova geracgao de revestimentos para diferenciar de
revestimentos de polimeros de epdxi e cloreto de wvinila para

atingir menores pesos de pelicula, reduzir exigéncias de
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temperatura cura, aumentar a flexibilidade dos revestimentos,
e evitar componentes gque possam causar problemas ambientais.

[004] Dispersdes base agua (isto é, dispersdes com uma fase
continua aquosa) também sdo cada vez mais obteniveis para
revestir substratos tais como superficies metdlicas,
principalmente como revestimentos para serem aplicados por
aspersdo. Entretanto, dispersdes base 4&gua sdo geralmente
incompativeis com equipamento de revestimento projetado para
uso com composigdes base solventes orgénicos, gque geralmente
conta com aplicacdes de revestimento por laminacéo.
Tipicamente, formulacdes base solventes orgénicos
tradicionais sdo preparadas dissolvendo resina e outros
componentes numa fase continua orgdnica, a solubilidade da
qual pode limitar a fracdo de resina que pode ser incluida na
formulagcdo. Como resultado, a concentracdo da fase orgénica
pode acabar especialmente elevada (maior que 70 por cento em

peso da formulagdo), o que corresponde a baixa eficiéncia e

elevado nivel de componentes orgénicos volateis no
revestimento.
[005] Portanto, ¢é desejdvel identificar uma dispersido base

orgénica (fase orgadnica continua) que seja apropriada para
revestir substratos metdlicos para uso como latas e que seja
livre de epdxi e PVC e que nédo seja limitada pela
solubilidade de resina na fase orgénica.

[006] E desejavel ainda identificar uma dispersdo Dbase
orgdnica que compreenda poliolefina ndo funcionalizada de
baixo custo como um componente se nao majoritédrio
significativo do peso de sdélidos de revestimento a fim de
manter baixos custos em relacdo a dispersdes de poliolefinas

funcionalizadas. E ainda desejavel que tal dispersdo base
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orgénica seja pelo menos 30 por cento em peso de sdélidos (com
base no peso total da dispersdo) a fim de minimizar fase
orgénica continua e maximizar cobertura de revestimento e
peso de revestimento. E ainda mais desejidvel que as
particulas na dispersdo base orgdnica tenham um tamanho de
particula menor que 10 pm a fim de atingir estabilidade de
longo prazo da disperséo.

Breve sumario da invencéo

[007] A presente invengdo prové uma dispersdo base orgénica
que pode satisfazer os desejos supramencionados. A disperséao
da presente invencdo ¢é apropriada para uso como um
revestimento para superficies metdlicas, pode compreender
componentes s6lidos que ©podem conter poliolefina néo
funcionalizada como componente majoritdrio, e que pode ter um
teor de sdélidos maior ou igual a 30 por cento em peso com
base no peso da disperséo.

[008] Num primeiro aspecto, a presente invencdo é uma
dispersao compreendendo de um a sessenta por cento em peso de
dispersdo total de componentes sélidos dispersos numa fase
continua orgénica sendo que os componentes sélidos
compreendem uma mistura de: (a) 40-95 por cento em peso de
uma poliolefina contendo apenas carbono e hidrogénio e dque
tem um peso molecular médio numérico maior que 400 g/mol
determinado por cromatografia de permeacao em gel; (b) 5-40
por cento em peso de um sal de amina de uma poliolefina
funcionalizada; e (c) 0-20 por cento em peso de aditivos
opcionais; sendo que as porcentagens em peso do componente
poliolefina (a), do sal de amina da poliolefina
funcionalizada (b) e dos aditivos opcionais (c) sado relativas

ao peso total de sdélidos, os sdélidos estdo dispersos como

Peticao 870190128778, de 06/12/2019, pag. 37/58



4/20

particulas e o componente poliolefina (a) e o sal de amina de
uma poliolefina funcionalizada (b) tém um tamanho médio de
particula determinado por microscopia éptica menor que 35 pm
e sendo que a fase orgdnica continua, a poliolefina (a) e sal
de amina de uma poliolefina funcionalizada (b) sao
selecionados a fim de que a fase continua orgédnica seja um
meio suporte de dispersdo para poliolefina (a) e para sal de
amina de uma poliolefina funcionalizada (b).

[009] Num segundo aspecto, a presente invencdo é um método
para preparar a dispersdo do primeiro aspecto, o método
compreendendo preparar uma dispersdo aquosa do componente
poliolefina (a) e do sal de amina de uma poliolefina
funcionalizada (b), secar por aspersdo a dispersdo para
isolar o componente poliolefina (a) e do sal de amina de uma
poliolefina funcionalizada (b) como um pd e depois, dispersar
o componente poliolefina (a) e o sal de amina de uma
poliolefina funcionalizada (b) na fase orgénica continua.
[010] Num terceiro aspecto, a presente invencdo é um método
para revestir um substrato compreendendo dispor a disperséao
do primeiro aspecto sobre o substrato.

[011] A dispersdo e método da presente invencdo sdo uUteis
para aplicar um revestimento em substratos, particularmente
substratos metdlicos para uso na producgdo de latas.

Descricdo detalhada da invencéao

[012] A dispersdo da presente invencdo compreende sdélidos
dispersos numa fase continua orgénica. O teor de sdélidos é
maior ou igual a um por <cento em peso (% em peso),
preferivelmente maior ou igual a 10% em ©peso, mais
preferivelmente maior ou igual a 20% em peso, e ainda mais

preferivelmente maior ou igual a 30% em peso em relagcdao ao
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peso total da dispersdo. Ao mesmo tempo, € desejavel que o
teor de sdélidos seja menor ou igual a 60% em peso em relacéo
ao peso total da dispersdo. Dispersdes tendo menos que 10% em
peso de sdélidos sdo indesejdveis porque elas resultam em
excessivas emissdes de compostos orgénicos volateis devido ao
fato de que 90% em peso da fase continua orgdnica se dissipa
na formacdo do revestimento. Dispersdes tendo um teor de
sélidos acima de 60% em peso tendem a ser indesejavelmente
dificeis de aplicar como revestimentos em substratos devido a
sua elevada viscosidade. “Sélidos” refere-se os componentes
gque permanecem apdés remocgcdo da fase continua orgédnica e
constituem a fase dispersa de uma dispersao.

[013] A fase dispersa (ou “componentes sélidos” ou
“sélidos”) da presente invencao compreende: (a) uma
poliolefina contendo apenas carbono e hidrogénio; (b) um sal
de amina de uma poliolefina funcionalizada; e (c)
opcionalmente, aditivos opcionais.

[014] A poliolefina contendo apenas carbono e hidrogénio
(isto é, a “poliolefina ndo funcionalizada”) estd presente
numa concentracao maior ou igual a 40% em peso,
preferivelmente maior ou igual a 50% em peso, ainda mais
preferivelmente maior ou igual a 60% em peso e pode estar
presente numa concentracdo maior ou igual a 70% em peso e até
mesmo maior ou igual a 80% em peso em relacdo ao peso total
de sélidos. Ao mesmo tempo, a concentracgdo da poliolefina néao
funcionalizada é desejavelmente menor ou igual a 95% em peso,
preferivelmente menor ou igual a 90% em peso em relagdo ao
peso total de sdélidos. Abaixo de 40% em peso, h& poliolefina
ndo funcionalizada insuficiente para conferir propriedades de

barreira desejdveis ao revestimento. Acima de 90% em peso, ha
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sal de amina de uma poliolefina funcionalizada insuficiente
para servir como um aglomerante adequado para o revestimento
e dessa forma o revestimento tende a ser menos durdvel que o
desejado.

[015] Poliolefinas apropriadas contendo somente carbono e
hidrogénio incluem qualquer uma ou dqualquer combinacdo de
mais do que um de polimeros de polietileno, polipropileno, e
polibutileno bem como polimeros de mondmeros olefinicos e
copolimeros de diferentes mondmeros olefinicos. A poliolefina
ndo funcionalizada serve como um material de barreira no
revestimento final. Desejavelmente, a poliolefina nao
funcionalizada é homopolimero de ©polipropileno ou um
copolimero de propileno porque parcelas polipropilénicas
provém otimas propriedades de barreira num revestimento
final. Polietileno de alta densidade (HDPE) é também uma
poliolefina ndo funcionalizada desejavel.

[016] Exemplos de poliolefinas apropriadas contendo somente
carbono e hidrogénio incluem homopolimeros e copolimeros
(incluindo elastdémeros) de uma ou mais alfa-olefinas tais
como etileno, propileno, l-buteno, 3-metil-l-buteno, 4-metil-
l-penteno, 3- metil-l-penteno, l-hepteno, l-hexeno, l-octeno,
1-deceno, e 1-dodeceno, tipicamente representados por
polietileno, polipropileno, poli(l-buteno), poli(3-metil-1-
buteno), poli(4-metil-1-penteno), poli(3—- metil-l-penteno),
copolimero de etileno/propileno, copolimero de etileno/1-
buteno, e copolimero de ©propileno/l-buteno; copolimeros
(incluindo elastdémeros) de uma alfa-olefina com wum dieno
conjugado ou nao conjugado, tipicamente representado por
copolimero de etileno/butadieno e copolimero de

etileno/etilideno norborneno; e poliolefinas (incluindo
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elastdmeros) de tais copolimeros de duas ou mais alfa-
olefinas com um dieno conjugado ou nao conjugado,
representado tipicamente por copolimero se etileno/butadieno,
e copolimero de etileno/etilideno-norborneno; e poliolefinas
(incluindo elastdmeros) de duas ou mais poliolefinas com um
dieno conjugado ou nao conjugado, tipicamente representados
por copolimero de etileno/propileno/butadieno, copolimero de
etileno/propileno/diciclopentadieno, copolimero de
etileno/propileno/1, 5-hexadieno, e copolimero de

etileno/propileno/etilideno—-norborneno.

[017] A poliolefina nao funcionalizada tem um peso
molecular médio numérico maior que 400 g/mol e
preferivelmente maior ou igual a 1000 g/mol, mais

preferivelmente maior ou igual a 5.000 g/mol e pode ser maior
ou igual a 10.000 g/mol e até mesmo maior ou igual a 50.000
g/mol, determinado por cromatografia de permeacdo em gel.
[018] A fase dispersa compreende ainda um sal de amina de
uma poliolefina funcionalizada numa concentragdo maior ou
igual a 5% em peso, preferivelmente maior ou igual a 10% em
peso, mais preferivelmente maior ou igual a 20% em peso e
pode estar presente numa concentrag¢do maior ou igual a 30% em
peso com base no peso total de sdélidos. Ao mesmo tempo é
desejavel que o sal de amina da poliolefina funcionalizada
esteja presente numa concentragdo menor ou igual a 40% em
peso com base no peso total de sdélidos.

[019] Um sal de amina de uma poliolefina funcionalizada é
uma poliolefina funcionalidade que € anidnica (por exemplo,
um grupo funcional &cido n&o protonado) complexado com um
cition de amina. E desejavel que o sal de amina constitua

mais que 50% em peso e que desejavelmente contenha uma
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quantidade maior ou igual a 70% em peso, preferivelmente
maior ou igual a 80% em peso, ainda mais preferivelmente
maior ou igual a 90% em peso e muito preferivelmente 100% em
peso de todos os sais de poliolefina funcionalizada nos
s6lidos da presente invencgao.

[020] A poliolefina funcionalizada é uma poliolefina
compreendendo Atomos diferentes de carbono e hidrogénio.
Geralmente, uma poliolefina funcionalizada compreende grupos
funcionais tais como grupos A&acidos protonados (COOH) ou néo
protonados (COO) ou sal de &cido. Por exemplo, poliolefinas
funcionalizadas apropriadas para formar o sal de amina de uma
poliolefina funcionalizada para uso na presente invencéo
incluem copolimero de etileno/4cido acrilico (por exemplo,
polimeros vendidos com a denominag¢do comercial PRIMACOR™ (uma
denominacdo comercial de The Dow Chemical Company), NUCREL™
(uma denominagdo comercial de E.I. DuPont de Nemours &
Company) e ESCORM™ (uma denominacdo comercial de Exxon
Corporation)), copolimeros de etileno/&cido metacrilico (por
exemplo, polimeros vendidos com a denominagdo comercial
NUCREL™) , poliolefinas modificadas com anidrido maleico (por
exemplo, polimeros vendidos com as denominag¢des comerciais
LICOCENE™ (uma denominacao comercial de Clariant AG
Corporation), EPOLENE™ (uma denominac¢do comercial de Westlake
Chemical Corporation) e MORPRIME™ (uma denominacdo comercial
de Rohm & Hass Chemicals LILC)) . Estas poliolefinas
funcionalizadas reagem com uma amina a fim de formar o
correspondente sal de amina da poliolefina funcionalizada.
[021] Por exemplo, diferentemente dos sais de sdédio ou de
potdssio de poliolefinas funcionalizadas, os sais de aminas

sdo dispersdveis na fase continua orgédnica devido aos grupos
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orgénicos pendentes na amina. Sais tais como sais de sdédio e
de potédssio sdo menos interativos com a fase continua
orgénica e sado incapazes de formar dispersdes estdveis na
fase continua orgidnica. E desejavel que o sal de amina de uma
poliolefina funcionalizada seja um sal de amina secundaria
e/ou tercidria a fim de atingir dispersibilidade &étima na
fase orgénica continua. Um sal de amina secunddria compreende
um cdtion de amina secunddria ou tercidria e um sal de amina
terciédria compreende um cation de amina terciédria.
Concebivelmente, o sal de amina pode conter tanto um cation
de amina secunddria como um cdtion de amina tercidria e ser
tanto um sal de amina secunddria como um sal de amina
terciédria.

[022] A fase dispersa pode compreender ainda aditivos
opcionais, ou ser livre de aditivos adicionais. Aditivos
adicionais estdo presentes numa concentragdao maior ou igual a
0% em peso, e podem estar presentes numa concentracdo maior
ou igual a 5% em peso, maior ou igual a 10% ou até mesmo
maior ou igual a 15% em peso em relagdo ao peso total de
sélidos. Exemplos de aditivos opcionais apropriados incluem
qualquer um ou qualquer combinagdo de mais que um de
pigmentos, lubrificantes, catalisadores, agentes umectantes,
antiespumantes, agentes de fluxo, modificadores de reologia,
agentes de liberacao, agentes de deslizamento, agentes
antiaderentes, antioxidantes, estabilizadores de luz
ultravioleta, promotores de aderéncia, auxiliares de
dispersdo, e inibidores de corrosdo (tais como aluminio e
zinco) .

[023] A fase dispersa estd na forma de particulas dispersas

numa fase continua orgédnica. Os componentes poliolefinas
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(isto é, tanto a poliolefina ndo funcionalizada como o sal de
amina de uma poliolefina funcionalizada) tém um tamanho médio
de particula menor que 35 Mm, preferivelmente menor ou igual
a 25 Mm, mais preferivelmente menor ou igual a 10 HPm, ainda
mais preferivelmente menor ou igual a 5 pPm e pode ser menor
ou igual a 1 Pm. Para détimas propriedades de revestimento, é
desejavel que os componentes poliolefinas, preferivelmente
todos os componentes sélidos tenham um tamanho de particula
menor qgue a espessura de revestimento desejada que a
dispersdo usard para formar. Naquele aspecto, ¢é desejavel
ainda que todas as particulas sélidas dispersas tenham um
tamanho de particula menos que 20 HUm, preferivelmente menor
ou igual a 10 pPm, ainda mais preferivelmente menor ou igual a
5 Mdm. Determina-se o tamanho médio de particula e a
distribuigcdo de tamanhos de ©particulas das ©particulas
dispersas por microscopia oéptica.

[024] A fase continua orgédnica ¢é um meio suporte de
dispersao tanto para a poliolefina nao funcionalizada como
para o sal de amina de uma poliolefina funcionalizada
(conjuntamente, “componentes poliolefinas”) da fase dispersa.
Determina-se se uma fase orgédnica €é um meio suporte de
dispersdao para uma selecdo de componentes poliolefinas
preparando-se uma dispersdo a 10% em peso dos componentes
poliolefinas na fase orgdnica e se mistura numa mistura
vértice por dois minutos em 2000 rpm a 23°C. Se nao houver
nenhuma separacdo de fases o6bvia (por exemplo, precipitacéo,
floculagcdo ou estratificagdo) ou gelificagdo durante 2 dias
de armazenamento a 23°C, entdo a fase orgédnica é um “meio
suporte de dispersdo” para os componentes poliolefinas.

[025] Exemplos de compostos que podem servir como fases
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orgénicas apropriadas incluem qualquer um ou qualquer
combinacdo de mais gque um dos seguintes: &lcoois, ésteres,
cetonas, éteres, glicdis éteres, hidrocarbonetos, solventes
aromadticos. Por exemplo, a fase orgdnica pode ser selecionada
de um ou gqualquer combinagdo de mais que dos seguintes,
contanto que ela se classifique como um meio suporte de
dispersdo para os componentes ©poliolefinas escolhidos:
etanol, &lcool isopropilico, n-propanol, n-butanol, 4&lcool
isobutilico, &lcool amilico, &lcool hexilico, etileno glicol,
propileno glicol, etileno glicol monometil éter, etileno
glicol monoetil éter, etileno glicol monopropil éter, etileno
glicol monoisopropil éter, etileno glicol monobutil éter,
etileno glicol monofenil éter, etileno glicol monobenzil
éter, dietileno glicol monometil éter, dietileno glicol
monoetil éter, dietileno glicol mono-n-butil éter, etileno
glicol dimetil éter, etileno glicol dietil éter, etileno
glicol dibutil éter, acetato de etileno glicol metil éter,
acetato de etileno glicol monoetil éter, acetato de etileno
glicol monobutil éter, propileno glicol monometil éter,
propileno glicol n-propil éter, propileno glicol n-butil
éter, propileno glicol fenil éter, dipropileno glicol metil
éter, dipropileno glicol n-propil éter, dipropileno glicol
n-butil éter, diacetato de propileno glicol, dipropileno
glicol dimetil éter, acetona, metil etil cetona, ciclo-
hexanona, isobutil heptil cetona, metil isobutil cetona,
ECOSOFT 1IK, etil amil cetona, etil butil cetona, tolueno,
xileno, AROMATIC 100, AROMATIC 150, AROMATIC 200, acetato de
n-propila, propionato de n-propila, acetato de n-butila,
propionato de n-butila, e ésteres dibéasicos.

[026] A dispersao, quando aplicada num substrato, forma um
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revestimento sobre o substrato. No revestimento, o sal de
amina de uma poliolefina funcionalizada serve como um
aglomerante e promotor de aderéncia para a poliolefina néo
funcionalizada. E desejavel que a dispersdo inclua ainda um
ou mais que um reticulador que reaja com o sal de amina de
uma poliolefina funcionalizada a fim de que o aglomerante se
torne reticulado no revestimento resultante, melhorando assim
a integridade do revestimento. Um reticulador reage e se
interconecta com pelo menos dois sais de amina de poliolefina
funcionalizada. Reticuladores apropriados gque reagem com O
sal de amina de uma poliolefina funcionalizada incluem
polimeros que tém uma funcionalidade que reage com a
funcionalidade anidénica do sal de amina (por exemplo, a
funcionalidade carboxilato) em duas moléculas diferentes,
reticulando as moléculas umas as outras. Exemplos de
reticuladores incluem resinas fenol/formaldeido, resinas
amino/formaldeido, resinas epdxi, e resinas com isocianato
bloqgqueado.

[027] Uma das caracteristicas desejdveis da dispersdo da
presente invencdo é que ela pode ser livre de polimeros de
cloreto de wvinila, epdéxi, e ainda tanto de polimeros de
cloreto de vinila como epdxi.

[028] A presente invengdo inclui um método para revestir um
substrato compreendendo dispor a dispersdao da presente
invengdo sobre o substrato. Para evitar duvida, “dispor a
dispersao” inclui disposicdao de uma formulagdao ou composicao
compreendendo a dispersdo. Apds revestir um substrato com a
dispersdo da presente invencdo, a fase continua orgdnica se
dissipa deixando os componentes sélidos como um revestimento

sobre o substrato. Tipicamente, dispde-se a dispersadao da
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presente invencgcdo sobre um substrato usando um aplicador de
contato direto que aplica fisicamente a dispersdao sobre um
substrato. Por exemplo, revestimento por laminagdo € um
método aceitdvel de se aplicar a dispersdo da presente
invengdo num substrato. Revestimento por laminacgcdo envolve
rolar um aplicador revestido com ou contendo dispersdo sobre
um substrato dispondo assim a dispersdo do aplicador para o
substrato.

[029] A dispersdao da presente invencdo pode ser aplicada
sobre substratos de muitas espécies diferentes, incluindo
aqueles feitos de metal, plastico, cerédmica, madeira, e/ou
vidro. A dispersdo €& particularmente Util para aplicar um
revestimento sobre um substrato metdlico tal como aluminio,
folha de flandres, aco revestido eletroliticamente com cromo.
O revestimento é especialmente bem apropriado para revestir
substratos metdlicos que sdo moldados numa lata gquer antes ou
apdés dispor a dispersdo sobre o metal, particularmente gquando
se dispde a dispersdo sobre o metal antes de molda-lo numa
lata.

[030] A dispersao da presente invencao forma um
revestimento de pelicula continua quando revestida sobre um
substrato. Geralmente, é desejavel aplicar calor na disperséo
apdés ela revestir o substrato para facilitar a formagdo do
revestimento de pelicula continua. Pode ser desejavel também

a aplicacédo de radiacdo (por exemplo, na forma de um feixe de

elétrons) para induzir a reticulagdo do revestimento
resultante.
[031] Um método desejdvel para preparar a dispersdo da

presente invencdo compreende preparar uma dispersdo agquosa

dos componentes poliolefinas, secar por aspersao a disperséo
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para isolar os componentes poliolefinas como um pd e depois
dispersar os componentes poliolefinas na fase organica
continua. Mostra-se detalhadamente uma incorporagdo deste
método nos Exemplos.

Exemplos

[032] Os Exemplos seguintes servem para ilustrar
adicionalmente incorporagdes da presente invencéo.

Preparacdo dos componentes poliolefinas

[033] Preparam-se os componentes poliolefinas como um pd
re—-dispersivel dispersando, primeiramente, os componentes
poliolefinas numa fase aquosa e depois secando por aspersao a

dispersdo base 4&gua para isolar o pdé de componentes

poliolefinas.
[034] Prepara-se uma dispersao aquosa usando o0s seguintes
componentes:

Componente Descricgao Taxa de

alimentacéao

Um polipropileno tendo um indice de
Polimero-base| fusdo de aproximadamente 32-38 g/10| 212 g/min
min (ASTM D1238, 230°C/2,16 kg). Por
exemplo, PP 6D43 obtenivel de The
Dow Chemical Company
Copolimero de etileno/&cido acrilico
com um teor de acido acrilico de

Primeiro 19,5-21,5% em peso e um indice de
agente fusdo de aproximadamente 300 g/10 68 g/min

estabilizantemin (ASTM D1238, 230°C/2,16 kg). Por
exemplo, copolimero de etileno/
4dcido acrilico PRIMACORM™
59801 (PRIMACOR ¢ uma denominacao
comercial The Dow Chemical Company
Polipropileno enxertado com anidrido
Segundo maleico tendo um ponto de 23 g/min
agente amolecimento na faixa de 130-150°C.
estabilizante| Por exemplo, PP LICOCENE™ MA 6452
(LICOCENE & uma denominacédo
comercial de Clariant AG
Corporation)
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[035] Alimentam-se o) polimero-base, primeiro agente
estabilizante e segundo agente estabilizante numa extrusora
de dois fusos de 25 mm de di&metro nas taxas de alimentacéo
anotadas onde os componentes sdo fundidos. Prové-se um perfil
de aquecimento para a extrusora gque aquece os componentes até
160°C apds o qué comega a alimentacgdo da dimetil-etanolamina
(CAS n° 108-01-1) na composicao fundida da extrusora numa
taxa de 26 mL/min e da &gua numa taxa de 70 mL/min.
Subsequentemente, bombeia-se na extrusora outra corrente de
dgua para diluicdo numa taxa de 320 mL/min e se permite que o
perfil de  temperatura de extrusora resfrie até uma
temperatura abaixo de 100°C antes de sair da extrusora
através de um regulador de contrapressdo usado para reduzir
produgdo de vapor d’agua durante o processo de extrusao.
Resfria-se a dispersdo resultante e se filtra através de um
filtro de 200 microns. A dispersdo resultante tem um teor de
sélidos de aproximadamente 42% em peso em relacdo ao peso
total da dispersdao. As particulas dispersas na disperséao
resultante tém um didmetro médio de tamanho de particula de
1,0 Mm determinado por microscopia éptica. Nas particulas
dispersas o polimero for neutralizado por dimetil-etanolamina
a 120%.

[036] Seca—-se por aspersao a dispersdao resultante para
isolar as particulas da fase dispersa. Seca—-se por aspersao a
dispersdao resultante usando um atomizador de bocal duplo de
fluido equipado num secador de aspersdao Mobile Minor (de GEA
Niro). Fixa-se a pressdo de ar no bocal em 100 kPa com fluxo
de 50% (equivalente a um fluxo de ar de 6 kg/h). Bombeia-se a

dispersdo na cémara aquecida a fim de atomiza-la por presséo

Peticao 870190128778, de 06/12/2019, pag. 49/58



16/20

de ar elevada no atomizador de bocal. Executa-se a secagem
por aspersdo num ambiente de nitrogénio com uma temperatura
de entrada fixada em 140°C e uma temperatura de saida para
atingir 34°C controlada regulando a taxa de alimentacgdo da
dispersao. Usa-se um ciclone de vacuo ©para retirar
continuamente nitrogénio e umidade da cédmara. Recupera pd de
polimero principalmente seco numa Jjarra de vidro fixada ao
ciclone dispositivo.

[037] A composicdo de pd de polimero resultante é de 22,5%
em peso de copolimero de etileno/&cido acrilico, 7,5% em peso
de polipropileno enxertado com anidrido maleico e 70% em peso
de polipropileno.

Dispersdo dos componentes poliolefinas numa fase orgénica
[038] Dispersa-se o pd de polimero resultante numa fase
orgénica que € um meio suporte de dispersdao para o pd de
polimero a fim de formar uma dispersdo da presente invencéao.
Tentativas de dispersar o pd de polimero resultante numa fase
orgédnica que nao era um meio suporte de dispersdo para o pd
de polimero resultaram numa dispersdo instdvel que estd fora
dos limites de abrangéncia da presente invencéao.

[039] A tabela seguinte apresenta exemplos e exemplos
comparativos resultantes de tentativas dispersar o pd de

polimero resultante em fases orgénicas selecionadas.
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Exemplo Fase orgénica Teor deEstabilidade
s6élidos|de disperséo

1 Tolueno 20 Estéavel

2 Tolueno 30 Estavel

3 2-butoxi-etanol 20 Estavel

4 Propileno glicol metil éter, 90,1 20 Estéavel

g/mol (por exemplo, glicol éter
DOWANOL™ PM (DOWANOL é denominacéo
comercial de The Dow Chemical

Company)
Ex. Butanol 20 Instavel
Comp. A
Ex. Propileno glicol 20 Instéavel
Comp. B
Ex. Dietileno glicol monobutil éter 20 Instéavel

Comp. C| (162,2 g/mol); por exemplo, butil

glicol éter CARBITOL™ (CARBITOL é

denominacdo comercial de The Dow
Chemical Company)

Ex. Propileno glicol n-butil éter 20 Instéavel

Comp. Dl (132,2 g/mol); por exemplo, glicol
éter DOWANOL™ PnB

[040] Os Exemplos 1-4 ilustram exemplos da presente
invengdo usando um numero de diferentes fases orgénicas de
meio suporte de dispersdao. Os Exemplos Comparativos A-D
ilustram exemplos de combinagdes de componentes poliolefinas
e fases orgdnicas que nado sdo meios suportes de disperséo
para a combinagdo de poliolefinas.

[041] Tentaram—-se ainda dispersdes usando uma fase orgédnica
de tolueno e incluindo com a fase dispersa de resina fendlica
curdvel PHENODUR™ PR516 (PHENODUR ¢ uma denominacdo comercial
de Cytec Surface Specialties). Os resultados estao
apresentados na tabela seguinte. O Exemplo 5 incluiu 20% em
peso de resina fendlica curdvel PHENODUR™ e o Exemplo 6
inclui 40% em peso de resina fendlica curdvel PHENODUR™ com

base no peso total de sdélidos:
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Exemplo Fase Teor deEstabilidade
orgénica |sélidos|de dispersao

5 Tolueno 30 Estéavel
6 Tolueno 30 Estavel
[042] Os Exemplos 5 e 6 ilustram que uma resina fendlica

curdvel pode ser incluida como um componente adicional de
sé6lidos mesmo em 40% em peso do peso de sdélidos na disperséo
da presente invencéo.

Revestindo substrato com dispersao

[043] Usam-se os Exemplos 1-6 para formar uma pelicula de
revestimento empregando uma barra de aplicacdo em forma de
bobina (# 12 ou # 22, vide tabela abaixo) sobre um substrato
de aluminio (estoque de lata de aluminio claro X1178591212
fornecido por All Foil Inc.). Cura-se o revestimento a 200°C
por 3-5 minutos (vide tabela abaixo) num forno de convecgdo
de ar forgcado e depois caracterizam-se o0s revestimentos
resultantes usando procedimentos de teste de dureza Konig,
aderéncia de hachurado, e dupla esfrega com MEK. Determina-se
espessura de pelicula seca usando calibrador de espessura de
revestimento eletromagnético (BYK MPOR) .

[044] Resultados de teste e caracterizacdo sdao como se

segue:
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Exemplo

Condicgdes de
revestimento

Espessura
de

Dureza
Konig

Aderéncia
de

Esfrega
dupla com

MEK (# de
ciclos)

20

pelicula |(segundos)|hachurado

seca (Mm)
3,0

1 Barra de 132 5B
aplicacao
#12, cura de
3 min

2 Barra de
aplicacéao
#22, cura de
5 min

3 Barra de
aplicacéao
#12, cura de
3 min
4 Barra de
aplicacao
#12, cura de
3 min
5 Barra de
aplicacéao
#22, cura de
5 min
6 Barra de
aplicacao
#22, cura de
5 min

109 3B 30

150 5B 30

111 5B 20

93 5B 60

120 4B 70

Dureza Konig

[045] O teste segue de acordo com ASTM D4366. Usa-se um
analisador de dureza de péndulo Gardner BYK para determinar o
tempo decorrido para a amplitude de um péndulo triangular
diminuir de 6° para 3° usando fotossensores.

Teste de aderéncia de hachurado

[046] O teste seqgue de acordo com ASTM D3359, teste B. Faz-
se desenho reticulado quadrado com 10 cortes em cada direcéo
com uma disténcia de 1 mm entre cortes adjacentes. Aplica-se
uma fita sensivel a pressdo sobre o reticulado e depois ela é

removida. A aderéncia é classificada de acordo com a seguinte

Peticao 870190128778, de 06/12/2019, pag. 53/58



20/20

escala:
5B As bordas dos cortes sao completamente lisas; nenhum
dos quadrados do reticulo se destacou
4B Pequenos flocos do revestimento se destacam em
inserc¢des; menos que 5% da area é afetada
3B Pequenos flocos do revestimento se destacam ao longo

das bordas e em insercdes de cortes. A 4rea afetada é
5-15% do reticulo.

Esfregas duplas com MEK

[047] O teste segue aquele de ASTM D5402006 Método 3 com a
modificacdo de uma extremidade redonda de um martelo de bola
de 32 ongas e musselina de algoddo descorada grau 50.
Amarrou-se o tecido com um fio em torno da extremidade do
martelo e se molha o tecido com metil etil cetona (MEK) a
cada 25 esfregas duplas. Reposigdo do tecido para uma &rea
nova ou substituigcdo apds cada painel.

[048] Os Exemplos 1-6 formam revestimentos durdveis sobre
substratos metdlicos revelados pelas caracteristicas de
revestimento notadas acima. Espera-se que outras dispersdes
da invencdo reivindicada em seguida formem revestimentos

durdveis particularmente também sobre substratos metdlicos.
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REIVINDICACOES

1. Dispersdo, caracterizada pelo fato de compreender de um a

sessenta por cento em peso de dispersdo total de componentes
sélidos dispersos numa fase continua orgdnica sendo que os
componentes sdélidos compreendem uma mistura de:

(a) 40-95 por cento em peso de uma poliolefina contendo
apenas carbono e hidrogénio e que tem um peso molecular médio
numérico maior que 400 g/mol como determinado por
cromatografia de permeacdo em gel;

(b) 5-40 por cento em peso de um sal de amina de uma
poliolefina funcionalizada; e

(c) 0-20 por cento em peso de aditivos opcionais;

sendo que as porcentagens em peso do componente poliolefina
(a), do sal de amina da poliolefina funcionalizada (b) e dos
aditivos opcionais (c) sdo relativas ao peso total de
sélidos, os sdélidos estdo dispersos como particulas e o
componente poliolefina (a) e o sal de amina de uma
poliolefina funcionalizada (b) tém wum tamanho médio de
particula determinado por microscopia oéptica menor que 35 pm
e sendo que a fase orgdnica continua, e a poliolefina (a) e
sal de amina de uma poliolefina funcionalizada (b) séo
selecionados a fim de que a fase continua orgédnica seja um
meio suporte de dispersdo para poliolefina (a) e para o sal
de amina de uma poliolefina funcionalizada (b).

2. Dispersdo, de acordo com a reivindicag¢do 1, caracterizada

pelo fato dela conter uma quantidade maior ou igual a 30 por
cento em peso de sdélidos com base no peso total da disperséao.
3. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes 1

ou 2, caracterizada pelo fato de o sal de amina ser um sal de

amina secundaria ou terciéaria.
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4., Dispersdo, de acordo com qualguer uma das reivindicagdes

de 1 a 3, caracterizada pelo fato de os aditivos opcionais

incluirem um reticulador que é reativo com o sal de amina de
uma poliolefina funcionalizada.

5. Dispersédo, de acordo com a reivindicagdo 4, caracterizada

pelo fato de a poliolefina funcionalizada ser selecionada de
poliolefinas contendo funcionalidades selecionadas de &cidos
e anidridos.

6. Dispersdo, de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes

de 1 a 5, caracterizada ainda pelo fato de estar livre de

polimeros de cloreto de vinila.
7. Dispersao, de acordo com qualquer uma das reivindicacgdes

de 1 a 6, caracterizada pelo fato de a fase orgdnica continua

consistir de qualquer um ou qualquer combinacdo de um ou mais
alcoois, ésteres, cetonas, éteres, éteres de glicol,
hidrocarbonetos, e solventes aromdticos.

8. Dispersadao, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes

de 1 a 7, caracterizada pelo fato de o reticulador ser

selecionado de resinas formaldeido-fenol, resinas
formaldeido—amino, resinas epdxi, e resinas isocianato
bloqueado.

9. Método para preparar uma dispersido, conforme definida na

reivindicagdo 1, caracterizado pelo fato de compreender

preparar uma dispersao aquosa do componente poliolefina (a) e
do sal de amina de uma poliolefina funcionalizada (b), secar
por aspersao a dispersdao para isolar o componente poliolefina
(a) e o sal de amina de uma poliolefina funcionalizada (b)
como um pdé e depois, dispersar o componente poliolefina (a) e
o0 sal de amina de uma poliolefina funcionalizada (b) na fase

orgdnica continua.
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10. Método para revestir um substrato, caracterizado pelo

fato de compreender dispor a dispersao, conforme definida na
reivindicacdo 1, sobre o substrato.

11. Método, de acordo com a reivindicacdo 10, caracterizado

pelo fato de o substrato ser um metal.

12. Método, de acordo com a reivindicacdo 10, caracterizado

pelo fato de o metal ser moldado numa lata antes ou apds
dispor a dispersao, conforme definida na reivindicacdo 1,

sobre o metal.
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