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(57) Resumo: Patente de Invengdo: METODO PARA A
FABRICACAO DE UM COMPOSITO RETARDANTE DE FOGO E
COMPOSITO ASSIM OBTIDO. A presente invencéo refere-se a um
método de fabricagdo de um compésito retardante de fogo, um
compésito de um polimero espumado tendo um revestimento com
propriedades retardantes de fogo, e também ao uso de tais
compésitos. O método de acordo com a presente invengédo com-
preende as seguintes etapas: i) provisdo de contas de
polimero espumado, ii) aplicagédo de um revestimento sobre as contas
da etapa i) e iii) modelagem das contas assim revestidas para dar o
dito compésito.



10

15

20

25

30

Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "METODO
PARA A FABRICACAO DE UM COMPOSITO RETARDANTE DE FOGO E
COMPOSITO ASSIM OBTIDO". |

A presente invencao refere-se a um método de fabricagdo de um
compadsito retardante de fogov, um compésito de um polimero espumado ten-
do um revestimento com propriedades retardantes de fogo, e também o uso
de tais compdsitos.

A Patente U.S. N°. 5 462 699 refere-se a uma composigao retar-
dante de fogo para a aplicagéo a, inter alia, materiais de construgcdo, a com-
posicao contendo silicato, agua e tensoativo. _

Outras rotas para a fabricacdo de um revestimento retardante de
fogo a ser aplicado sobre um polimero espumado séo, por exemplo,

silicato de sddio + ésteres (por exemplo, diacetina ou triacetina),

silicato de s6dio + tripolifosfato de aluminio,

silicato de sddio + fosfato de célcio,

silicato de sddio + sulfato de aluminio.

O problema com o uso de silicato com base em composicao re-
tardante de fogo para materiais de isolamento de construgéb tais como poli-
estireno expandido (por exemplo, isolamento de telhado) é que, até que fos-
se preciso, tais materiais freqUentemente séo deixados expostos as condi-
¢Oes de tempo adversas depois do fornecimerito ao sitio de construgdo. A
menos que precaucdes sejam tomadas para protegé-los contra a umidade,
tal exposigdo pode resultar em perda significativa das propriedades de retar-
dancia de fogo e mecénicas da composi¢éo a base de silicato.

Silicatos sollveis sdo amplamente usados como adesivos, re-
vestimentos e ligagdes. Embora sua solubilidade inerente seja um recurso
em muitas das aplica¢cdes para as quais elas sdo usadas, é desvantajosa
para as aplicagbes onde, por exemplo, resisténcia a agua, integridade e re-
sisténcia de estrutura sdo consideradas essenciais.

Esforgos consideraveis foram feitos para minimizar a solubilida-
de de silicatos em composi¢des da espécie mencionada acima, por exemplo,

por adi¢gao de sais de metal (tais como cdlcio e magnésio). No entanto, adi-



10

15

20

25

30

¢ao de tais sais tende a resultar em uma forma precipitada ao invés de um
produto com uma estrutura de tipo rede. O sal sollvel formado na reacéo de
precipitacdo é nocivo a integridade fisica da pelicula aplicada e, portanto,
finalmente, resisténcia do produto resultante.

Fatores tais como aqueles sdo um impedimento ao uso de silica-
tos, por exemplo, na producao da composi¢cao de revestimento retardante de
fogo. Composi¢bes de revestimento retardante de fogo encontram ampla
aplicagao nas industrias de constru¢do e de manutengao de construgao, por
exemplo, para a aplicagao a materiais de contrugao inflamaveis antes, ou
depois de sua incorporagdo em uma estrutura de constru¢do. Exemplos de
materiais inflamaveis sdo laminac¢do e ladrilhamento com polimero, por e-
xemplo, de pdliestireno expandido ou plasticos de uretano e compésitos con-
tendo plésticos. Materiais a base de madeira, lascas de madeira e papel po-
dem também se beneficiar a partir da aplicagao de tais revestimentos. Inclu-
idos dentro da classe de composi¢des de revestimento retardante de fogo,
sdo assim chamados revestimentos intumescentes que exercem sua agao
de protegao parcialmente por dilatamento quando expostos a calor ou fogo.

Em alguns casos, materiais inflamaveis sao vendidos com o re-
vestimento retardante de fogo pré-aplicado. Por exemplo, um revestimento
retardante de fogo intumescente conhecido como SafeCoat E84® é pré-
aplicado a artigos de espumés de poliuretano/poliestireno expandidas antes
da venda.

~ Verificou-se agora que compdsitos aperfeicoados tendo um re-
vestimento aquoso podem ser produzidos a partir de silicatos de tal modo
que o problema de solubilidade discutido acima é significativamente neutrali-
zado, assim produzindo composi¢ées de acordo com a presente invengdo
adequadas para o uso como composigoes retardantes de fogo.

Uma outra vantagem das composi¢ées da presente invengdo é
que elas podem ser usadas para preparar sistemas retardantes de fogo que
sa0, quando necessarios, substancialmente livies de compostos contendo
halogénio. Compostos contendo halogénio podem se tornar indesejaveis por

causa de seu estado ambiental potencial.
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Assim um primeiro aspecto da presente invencédo prové um mé-
todo de fabricacdao de um Compésito retardante de fogo, 0 método compre-
endendo as seguintes etapas:

i) provisdo de contas de um polimero espumado,

i) apiicagéo de um revestimento sobre as contas da etapai) e

iii) modelagdo das contas assim revestidas para dar o dito com-.
pésito. ,

De acordo com uma concretizagao preferida do presente méto-
do, a etapa iii) é realizada em uma prensa. Tipicamente a etapa iii) é realiza-
da como um método de moldagem. Em uma outra concretizagdo a etapa ii) é
realizada em um leito de fluido, em que o revestimento é borrifado sobre as
contas e um fluxo de ar € soprado através do leito de contas. E ulteriormente
preferido realizar a etapa ii) em um leito agitado, em que' o revestimento é
borrifado sobre as contas, ou para realizar a etapa ii) em um misturador, por
exemplo, um misturador de fita, em que o revestimento é borrifado sobre as
contas. E, além do mais, possivel substituir a etapa iii) pelas etapas iv), v) e
vi), em que a etapa iv) transferéncia das contas revestidas para uma prensa,
v) aplicagdo da corrente as contas revestidas presentes na dita prensa, e vi)
liberagao do compdsito da prensa.

O polimero espumado ¢ selecionado de PUR, PET, EPP, EPE,
arilenos dxe polivinila expandidos ou uma combinagcdo dos mesmos. Sua
densidade esta de preferéncia dentro da faixa de 5 - 500 kg/m®, em que a den-
sidade de polimero expressado juntamente com as camadas de revestimento,
dentro da faixa de 10 — 1000 kg/m® em uma base de revestimento seca.

Um outro aspecto a presente invengao prové um método de fa-
bricagdo de um compdsito retardante de fogo em que um revestimento é
usado, isto é, uma composigdo de formagéo de gel aquoso compreendendo
um aluminossilicato e, se apropriado, um liquido organico que aumenta a
integridade de peliculas formadas pela aplicagdo da composi¢gdo como um re-
vestimento a uma superficie de um polimero espumado seguido por secagem.

Em um outro aspecto da presente invengdo, a composi¢cdo de
formacao de gel aquoso que é usada no presente método compreende:
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~ (a) de 5% a 40%, de preferéncia de 5% a 30%, e um aluminossi-
licato;

(b) de 0,1% a 10% de um liquido organico, em que o liquido or-
géanico tem um ponto de ebulicdo maior do que 110°C.

Pontos de ebulicdo neste relatério devem ser medidos na pres-
sao atmosférica padrao.

~ Por aquoso quer se dizer que o equilibrio da composi¢do com-
preende agua e opcionalmente um ou mais outros ingredientes. Tipicamen-
te, as composi¢des da invengdo compreendem pelo menos 20% em peso de
agua, de preferéncia pelo menos 30%, mais de preferéncia pelo menos 40%.

Como usado aqui, o termo "gel" refere-se a uma substancia que
contém um esqueleto sélido continuo (no presente caso com base no alumi-
nossilicato) que encerra uma fase liquida aquosa (no presente caso, predo-
minantemente agua) - ver, por exemplo, Sol-Gel Science, The Physics and
Chemistry of Sol-Gel Processing (C. J. Brinker and G. W. Scheer) publicada
pela Academic Press Inc.

Esses materiais podem também ser chamados de co-géis ou
coagéis. Inicialmente, o sélido pode estar na forma de particulas sélidas
descontinuas, dispersas (uma solugéo coloidal), mas essas particulas indivi-
duais coalescem para formar uma rede sélida continua. As composigcoes da
invengao estao mumalmente na forma de uma solugao coloidal que converte
durante um tempo em um gel.

Na auséncia do dito liquido orgénico, verificou-se que quanto
mais extensa a secagem, mais propenso um revestimento de pelicula pro-
duzido usando-se a composi¢gdo de aluminossilicato é para resultar em um
revestimento fraco e em pé em um tempo relativamente curto. Quando o
liquido orgénico esta presente, no entanto, a integridade do revestimento em
termos de sua resisténcia e natureza ndo em pé é consideravelmente aper-
feicoada.

O liquido orgénico é de preferéncia um que esta substancial-
mente imiscivel em agua. Usualmente, o grau de imiscibilidade é tal que, a

25°C, o liquido organico dissolve na extensdo de menos do que cerca de



10

15

20

25

30

10% em peso (de preferéncia menos do que cerca de 5% em peso) em agua
ou a agua dissolve na extensdo de menos do que cerca de 10% em peso
(de preferéncia menos do que 5% em peso) no liquido organico.

O aluminossilicato como usado na presente invengéo é tipica-
mente formado pela rota de gel de solugao coloidal e isso pode ser efetuado
in situ por formagao do aluminossilicato no ponto de uso, por misturagdo de
liquidos precursores. A presente invengdo € limitada a métodos de fabrica-
céo de compositos retardantes de fogo, compreendendo contas de polimero
espumado tendo um revestimento, os compdsitos compreendendo contas de
polimero espumado e seu uso como um material de construgédo e um isolan- .
te. A presente inveng¢do nao estende a composi¢des compreendendo alumi-
nossilicato, métodos de producgédo de tais composicbes e seus sistemas pre-
cursores e sistemas de aplicagdo para aqueles sistemas precursores. No
entanto, um sistema precursor para a formagdao de uma composicdo de re-
vestimento, para a aplicagao sobre polimeros espumados em um método de
acordo com o primeiro aspecto da invencao, pode compreender:

(i) agua e um aluminato de metal;

(if) agua e um silicato de metal; e, se apropriado,

(iii) o dito liquido organico.

Um gel de solugdo coloidal é basicamente um produto de reagao
que é inicialmente formado como um liquido mas que”subseq[]entemente
forma um gel e finalmente se solidifica.

Pelo menos parte do liquido brgénico pode ser incorporado no
componente(i) e/ou componente (ii). Alternativamente, pode inicialmente ser
totalmente separado de ambos os componentes (i) e (ii).

Um sistema de aplicacdo para a formagdo de composicao de
revestimento de um sistema precursor como descrito acima e aplicagdo da
composicao de revestimento assim formada a um substrato de polimero es-
pumado podem compreender meio para a mistura de componentes (i), (ii) e
(iii) e aplicagéo significa meio para efetuar o revestimento do substrato com
a mistura resultante.

Um outro aspecto da presente invengdo prové um compésito de
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polimero espumado tendo um revestimento com propriedades retardantes
de fogo em que o revestimento é produzido usando-se uma composi¢do de
formacgdo de gel aquosa, compreendendo uma composicdo de aluminossili-
cato, e um ou mais outros ingredientes opcionais.

A composicao de formagao de gel aquoso de preferéncia com-
preende um liquido organico de aumento de integridade de pelicula. Tipica-
mente, a composicao de aluminossilicato é de 45% a 90% em peso, com
base no revestimento seco, em que a composicao de aluminossilicato é de
preferéncia de 50% a 85% em peso, com base no revestimento seco. O teor
de umidade do revestimento seco ndo é maior do que 40%, de preferéncia
ndo maior do que 30%, e mais de preferéncia nao maior do que 20% em
peso, especialmente 16% em peso. O revestimento ulteriormente compre-
ende pelo menos um metal ou 6xido de metal em uma quantidade de até
16%, de preferéncia até 8% em peso do revestimento seco, em que o liquido |
organico compreende até 16% em peso do revestimento seco. Tipicamente,
o aluminossilicato tem uma raz&o molar de Si:Al de desde 3 a 30, tipicamen-
te até 15, de preferéncia até 10.

A composicao de revestimento para a aplicagao sobre o polime-
ro espumado pode compreender misturas dos seguintes componentes:

~ (i) agua e um aluminato de metal;

(i) Agua e urh silicato de métal; e, se apropriado,

(iii) o dito liquido organico.

Um outro aspecto da presente invengao prové o uso de um com-
posito de acordo com a presente invengdo como um material de construcéo,
especialmente em constru¢des, bem como um isolante, especialmente em

construgdes. O elemento de construgao é escolhido a partir do painel de

-grupo, porta, laminagao, forro e ladrilho. Uma outra aplicagcdo do presente

compaosito € como um material de construgdo para a embalagem.
Revestimentos formados a partir de composigées tal como des-

crito acima exibem integridade fisica superior e estabilidade de longo prazo,

em comparagao com sistemas de silicato convencionais, em virtude de alu-

minossilicato estando presente na forma de uma rede de moléculas ligadas
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que se estende através de toda a solugdo e em virtude da presenca do dito
liquido organico. |

Tipicamente, a composi¢cdo antes da aplicagdo a um polimero
espumado compreende pelo menos 5% em peso do aluminossilicato, e de 0
a 10% em peso do dito liquidd organico.

Uma classe preferida de composi¢des a serem usadas como um
revestimento sobre polimeros espumados em um método de acordo com a
presente invengao consiste daqueles que compreendém:

(a) de 5% a 40%, de preferéncia de 5% a 30%, e mais de prefe-
réncia de 10% a 25% em peso do aluminossilicato; ’

(b) de 0% a 10%, de preferéncia de 0,001% a 10%, mais de pre-
feréncia de 0,1% a 10% e com mais preferéncia de 0,3% a 5% em peso do
liquido orgénico; e

(c) o restante sendo a dgua e um ou mais outros ingredientes
opcionais. |

Um ou mais outros ingredientes opcionais podem beneficamente
ser incorporados nas composi¢des de acordo com qualquer aspecto da pre-
sente invengao, por exemplo, em quantidades de 0,001% a 5%, tais como
0,01% a 2% em peso da composi¢do por qualquer ou cada classe, e pode,
por exemplo, ser selecionada de qualquer uma das classes:

(i) um ou mais tensoativos, de preferéncia selecionados de ten-
soativos anidnicos, ndo-idnicos, catidnicos, anfotéricos e zwiteriénicos e su-
as misturas, por exemplo, aqueles que sdo compativeis com solugbes de
silicato e/ou aluminato, tais como capribanfo-propionatos alcalinos;

(if) um ou mais fosfonatos e/ou acidos fosfonicos, tais como tri-
fenilfosfatos e acido nitrilotric (metileno) trifosférico;

(iii) um ou mais sais inorganicos de liberagdo de préton lenta tais
como fosfatos de aluminio de diidrogénio;

(iv) um ou mais sequestrantes tal como EDTA ou do tipo fosfo-
nato, por exemplo, aqueles vendidos sob o nome Dequest; e

(v) um ou mais isocianatos tal como diisocianato de metileno.

A quantidade de agua em tais composigdes € de preferéncia de
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60% a 95%, mais de preferéncia de 70% a 90% em peso da composicao total.

O aluminossilicato é tipicamente amorfo, que pode ser avaliado
pela auséncia de picos agudos no espectro de diffagéo de raios X do materi-
al. A razdo molar de Si:Al na composicéo é tipicamente de 3 a 30, de prefe-
réncia de 4 a 15 e mais de preferéncia de 5 a 10. Neste contexto, a referén-
cia de razao molar de Si:Al é com base na quantidade de silicio (em mols)
no silicato e aluminio (em mols) no aluminato usado para a preparagdo das
composigdes. O aluminossilicato é usualmente formado pela rota de gel de-
solucéo coloidal, de preferéncia in situ a partir de mistura de componehtes
precursores no ponto de uso.

As composicoes de preferéncia também compreendem um metal
ou 6xido de metal para auxiliar a preservacao das propriedades de formacao
de pelicula da composi¢do, especialmente integridade de pelicula, na arma-
zenagem. O metal ou 6xido usualmente estara em forma de particulas e se- |
ra escassamente soluvel em dgua. Adequado o didmetro de particula média
por volume do metal ou 6xido de metal sera de 50 um ou menos.

De preferéncia, menos do que 1% em volume das particulas de
metal ou 6xido de metal excederdo 200 um. Oxidos anfotérico ou acidos s&o
tipicamente empregados para esta finalidade.

O 6xido de metal pode, por exemplo, ser selecionado de éxido
de 2inco, oxido de silicio, 6xido de aluminio, 6xido de boro, 6xido de esta-
nho, éxido de galio, 6xido de germanio e misturas de duas ou mais desses
oxidos. Ao invés da introdugcdo do metal na forma de um éxido, o 6xido pode
alternativamente ser formado in situ como um resultado de adigdo do metal a
composigdo. Sem querer estar ligado pela teoria, acredita-se que o zinco ou
outro 6xido reage com qualquer silicato residual para reduzir solubilidade de
peliculas formadas por revestimento ou de outra maneira aplicando a com-
posi¢cao a polimero espumado.

De preferéncia, também a quantidade do 6xido de metal ou me-
tal é até 10%, de preferéncia de 0,3% a 5% em peso (por exemplo, de 0,3%
a 3% em peso) da composicao total.

As composigcdes de preferéncia compreendem de 0% a 10%, de
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preferéncia de 0,3% a 5% (por exemplo, 0,3% a 4%) em peso do liquido or-
ganico.

De preferéncia, tem um ponto de ebulicdo (a pressdo atmosférica)
de pelo menos 110°C, tipicamente pelo menos 130°C e tipicamente até 500°C.

O liquido orgénico é desejavelmente um que é estavel sob con-
dicGes alcalinas e também estavel com relagdo a oxidagéo, calor e luz.

O liquido orgénico é tipicamente um tendo uma viscosidade de
menos do que 5000 mPa.s, de preferéncia menos do que 2000 mPa.s (por
exemplo, menos do que 1000 mPa.s), a uma temperatura de 25°C, medida a
uma taxa de cisalhamento de 23 sec™.

O liquido orgénico pode compreender um ou mais substancial-
mente solventes orgéanicos imisciveis em agua selecionados de alcoois polii-
dréxi, 6leos minerais, 6leos de parafina liquida, éteres de glicol, 6leos de
silicone e misturas dos mesmos. Desses, 6leos de silicone sdo especialmen-
te preferidos. _

Oleos de silicone adequados para o uso nas composigoes e sis-
temas precursores para 0s mesmos, sao organossiloxanos, tipicamente ten-

do a férmula geral (1):
Ra
I .
R,~(-8i-0-),-R, (U}
|
Rl

em que n é o numero de unidades de repeticao no polimero e pode variar de
2, por exemplo, de 10, até 1.000.000, mais de preferéncia de 30, por exem-
plo, de 50, até 500.000 e R, pode ser selecicionado de hidrogénio ou grupos
metila e Rz pode ser selecionado de hidrogénio ou SiRs em que Rs pode ser
ou hidrogénio, hidroxila ou metila e em que R; e R, podem ser independen-
temente selecionados de C1 a Ci, cadeia linear ou ramificada porgdes de
fenila ou alquenila ou, alquila saturada ou insaturada de unidades de acordo
com a férmula (1) acima ou de por¢des de fenila substituida ou alquila substi-
tuida em que substituintes podem ser halogénios, grupos amino, grupos sul-
fato, grupos sulfonato, grupos carbéxi, grupos hidréxi ou grupos nitro.

As composi¢des (que podem opcionalmente ser preparadas a
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partir de um sistema precursor no ponto de uso) podem, por exemplo, ser
aplicadas ao polimero espumado por meio de uma pistola de spray (opcio-
nalmente pressurizado a gés ou ar), um sistema de rolos ou um sistema de
brochamento. Alternativamente, o polimero espumado a ser tratado pode ser
revestido ou impregnado por imersao na composicdo de revestimento en-
quanto contendo um recipiente adequado, por exemplo, em um leito de flui-
do, um leito agitado ou um misturador de tipo misturador de fita.

As composi¢des que devem ser usadas como retardantes de
fogo s&o especialmente adequadas aquelas que compreendem um polimero
espumado ou expandido. Mais de preferéncia, que o polimero é um que é
substancialmente insoluvel no liquido orgénico, se presente, a temperatura
ambiente, isto é, o componente liquido é selecionado com aquele requesito
em mente.

De preferéncia, o teor de umidade da pelicula de composi¢éo
seca ou curada resultante, isto €, o revestimento, ndo é maior do que 40%,
mais de preferéncia nao maior do que 35% e ainda mais de preferéncia néao
maior do que 20% em peso, com mais preferéncia 17% em peso ou menos.

As propriedades da pelicula que resulta das composi¢bes da
invengao podem ser aperfeicoadas por conservacao da composi¢ao a uma
temperatura de 50°C ou mais enquanto a composi¢gdo tem um teor de umi-
dade de mais do que 20% em peso, por pelo menas 30 minutos.

Além disso, as propriedades da pelicula, tal como hidrofobicida-
de ou lubricidade, podem ser aumentadas por aplicagao sobre a pelicula de
uma cera de baixo ponto de fuséo, tal como, por exemplo, cera de polietileno
micronizada (um polimero de polietileno de baixo peso molecular que é oxi-
dado ou néao oxidado e por causa de seu baixo peso molecular tem caracte-
risticas fisicas de tipo cera) ou um estearato, tal como estearato glicol (por
exemplo, triestearato glicol) ou um estearato de metal (por exemplo, esteara-
to de Zn, Ca, Na, Mg) ou uma combinagcdo de uma ou mais ceras € um ou

mais estearatos. A cera, estearato ou mistura da mesma de preferéncia teria

‘um ponto de fusdo de 60°C a 150°C, mais de preferéncia de 80°C a 135°C, e

com mais preferéncia de 90°C a 130°C. Por exemplo, Estearato de Zinco,
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com um ponto de fusdo de 120-130°C pode ser aplicado sobre a pelicula
para servir como um agente de lubrificag@o para facilitar outro processamen-
to da pelicula revestida quando aplicada a um material polimérico. |

Revestimentos preferidos tem uma solubilidade de longo prazo
nao maior do que 25%, tipicamente nao mais do que 20%, de preferéncia
nao mais do que 15%, e mais de preferéncia ndo maior do que 10%, como.
determinada pela metologia de solubilidade/resisténcia a agua definida aqui
em seguida, depois da secagem no forno a pelicula a 80°C para um teor de
agua de cerca de 17% e entdo encharcamento em agua a uma temperatura
de cerca de 22°C por 7 dias. ,

A presente invengao sera agora explicada em mais detalhes a
titulo dos seguintes exemplos ndo limitantes. |

Exemplo 1: Preparacdo de gel de solucédo coloidal de aluminossilicato com

uma razao molar de Si/Al de 8.5 (Comparativo)

50 gramas de solugéo de silicato de sédio (8,6% de NaxO, 29%
de SiO,, restante agua) foram introduzidos diretamente para dentro de uma
proveta de plastico. A solugdo de silicato foi vigorosamente agitada. A solu-
cao de silicato vigorosamente agitada, 40 gramas de solugéo de aluminato
de sddio (2,6% de Nax0O, 3,6% de Al,O3) foram adicionados gota a gota du-
rante 3 a 4 minutos. Depois de uns outros 10 - 20 segundos de misturagdo, a
agitagao foi parada. - o

Cerca de 25 gramas da solugdo coloidal de aluminossilicato cla-
ra resultante formada foram exatamente pesados e foram despejados sobre
um prato de plastico circular plano pré-pesado (~ 10 cm de didmetro). A so-
lugao coloidal de aluminossilicato foi deixada se ajustar por cerca de 5 minu-
tos para formar uma rede de gel. Todas as etapas expostas acima foram
realizadas sob condi¢gdes de temperatura ambiente (cerca de 22°C). O disco
revestido foi colocado em um forno a 80°C por 24 horas e o plastico e o con-
teudo seco foram pesados. O aluminossilicato seco formado era uma folha
moldada circular forte e continua com cerca de 1 mm de espessura e seu
teor sélido era de 74% em peso (isto &, teor de agua de 26% em peso).
Exemplo 2: (Comparativo)




10

15

20

25

30

12

A experiéncia do Exemplo 1 foi repetida mas nessa hora ne-
nhuma solugdo de aluminato foi adicionada e ao invés da solugdo de alumi-
nato 37,5 gramas de agua pura foram adicionados. A pelicula resultante (si-
licato apenas) foi seca para dar um teor de umidade final de 26% em peso.

Metodologia de solubilidade/resisténcia a agua

A fim de testar solubilidade/resisténcia a agua, o seguinte proce-
dimento é adotado: |

A pelicula seca é primeiramente rompida em pedagos grandes-
(cerca de 2 cm transversalmente). 2,0 g dos pedagos sdo postos em uma
jarra "sterelin” e 28 g de agua foram adicionados. Os pedagos foram totalmente
submersos na agua e foram deixados repousar por 24 horas a temperatura
ambiente (cerca de 22°C). Os teores da solugéo foram analisados (usando-se
métodos gravimétricos e titulagao) e a solubilidade dos pedacgos depois de 24
horas de encharcamento, é determinada usando-se a seguinte férmula:

Conteudo dissolvido na solugdo x 100/2,0

Quando esse procedimento foi aplicado a pelicula obtida no E-
xemplo 1 e também a pelicula quando obtida no Exemplo 2, os seguintes
resultados de solubilidade foram obtidos.

% de Solubilidade
Exemplo 1 5
Exemplo 2 100
Esses resultados claramente indicam que a formagao de pelicu-

las de aluminossilicato via o processo de gel de solugdo coloidal ndo apenas

resultam em peliculas sélidas, inicialmente fortes, mas também significativa-

mente aumenta a propriedade de resisténcia a agua das peliculas produzidas.
Os resultados acima referem-se a uma pelicula que foi seca pa-

‘ra um teor de agua de 26% em peso. Em outro lugar neste relatério, a mes-

ma metodologia é empregada exceto que a extensdo de secagem e enchar-
camento podem ser variados como especificados.
Exemplo 3: Efeito de liquido organico

A pelicula formada no Exemplo 1 era forte e clara. No entanto,
quando tal pelicula foi seca no forno além de 24 horas, ela gradualmente
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comecga a formar manchas brancas e no periodo de 72 horas, ela tinha se
transformado em um material em pé/flocoso branco e fraco.

Para aumentar a integridade da pelicula do aluminossilicato a-
lém de 24 horas de secagem, uma pequena qu_éntidade de liquido organico
foi adicionada a .solugéo de silicato do Exemplo 1. Adi¢cdo de 0,5 g de dleo
de silicone com uma viscosidade de 50 mPa.s, por exemplo, mantinha a in-
tegridade da pelicula de aluminossilicato mesmo depois de 168 horas de
secagem no forno a 80°C. Numerosos liquidos organicos tendo vérios pon-
tos de ebulicdo (BP) foram testados (cada um adicionado a um nivel de 0,5
g, que corresponde a 0,55% em peso da composi¢ao) e seu impacto sobre a
integridade de pelicula de aluminossilicato depois de secagem prolongada

(168 horas de secagem no forno a 80°C) sao dados abaixo:

Liquido orgénico testado BP(°C) integridade de pelicula
Hexametil Silazano 110 : branco, em pé
Hexametil Dissiloxano (0.65 mPa.s)) 100 branco, em pé
Oleo de silicone (10 mPa. s) > 150 claro, ndo em pé
Oleo de silicone (20 mPa.s) >150 ~ claro, nao em pé
Oleo de silicone (50 mPa.s) >150 claro, ndo em p6
Oleo de silicone (200 mPa.s) © >150 claro, ndo em p6
Oleo de silicone (1000 mPa.s) | >150 claro, ndo em pé
Oleo de parafina liquida ~300 claro, ndo em p6

Exemplo 4: (Efeito de teor de umidade de pelicula na resisténcia a aqua)

A pelicula seca produzida de acordo com o Exemplo 1 tinha um -

teor de umidade de 26%. Quando essa pelicula foi encharcada por 24 horas,
ela permaneceu razoavelmente intacta. No entanto, quando o encharcamen-
to em agua foi prolongado a 3 e entdao a 7 dias, a solubilidade da pelicula
aumentou proporcionalmente. Reduzindo o teor de umidade da pelicula, por
exemplo, prolongando o tempo de secagem, seria minimizado sua solubili-
dade em agua. No entanto, isso ndo é uma opg¢éao para uma pelicula produ-
zida de acordo com o Exemplo 1 como secagem prolongada para minimizar
seu teor de umidade, resultara em pelicula fraca e em pé. No entanto, a pe-
licula produzida de acordo como Exemplo 3 (isto €, contendo 6leo de silico-
ne) ndo tem tal problema, e assim o 6leo de silicone contendo pelicula do
Exemplo 3 usando-se o dleo de silicone de 50 mPa.s foi seco para tempos

mais longos para gerar peliculas com teores de umidade diferentes. O efeito
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de teor de umidade de pelicula sobre a solubilidade de tal pelicula foi condu-
zida e os resultados sdo dados abaixo:

Resultados de solubilidade
Dias encharcados em agua

% de Teor de umidade da pelicula 1 3 7
26 5% 20% 47%
22 - 4% - 15% 30%
17 3% 4% 5%

A tabela exposta acima claramente indica que uma pelicula de.

5 aluminossilicato, contendo um liquido imiscivel em agua tal como éleo de

silicone e tendo um teor de umidade de cerca de 17%, é significativamente
mais resistente a agua.

Exemplo 5: (Resisténcia a agua de longo prazo)

A pelicula de aluminossilicato (com teor de umidade de 17%)

10  produzida de acordo com Exemplo 4 e encharcada por 7 dias tem boa resis-

téncia a 4gua. No entanto, quando a mesma pelicula é encharcada por mais

do que 7 dias, por exemplo 10 e 25 dias, sua resisténcia a &gua diminui com
tempo de encharcamento diminuido.

Para aperfeicoar ulteriormente a resisténcia a agua de longo

15  prazo da pelicula de aluminossilicato, o Exemplo 4 foi repetido, mas 1 grama

de 6xido de zinco foi adicionado e desse modo suspenso na mistura de sili-

cato e éléo de silicone. A solubilidade das peliculas produﬂz—’idas de acordo

com Exemplos 4 e 5 (com teor de umidade de 17%) foi avaliada usando-se a

metodologia definida aqui mais acima usando-se tempos de encharcamento

20 de 7, 10 e 25 dias. Os seguintes resultados foram obtidos:

Solubilidade depois do encharcamento por 7, 10 e 25 dias

7 dias 10 dias 25 dias
Amostra
Exemplo 4 (com Oxido de zinco) 3% 10% 30%
Exemplo 5 (sem Oxido de zinco) 1% 1,3% 4%

Como pode ser visto a partir dos resultados acima, a adi¢gdo de
uma pequena quantidade de 6xido de zinco aumenta a resisténcia a 4gua de
longo prazo de peliculas produzidas usando-se composicbes de aluminossi-

25 licato aquosas obtidas por rota de gel de solugao coloidal.
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Exemplo 6: (Producéo de pelicula de gel de solucao coloidal de aluminossili-

cato (razao de Si/Al de 8,5) usando-se um misturador in-line)

A 1335 gramas de solugao de silicato de sddio agitada}(17,1%
de Naz0, 23,9% de SiO,, restante dgua), 11 gramas de 6leo de silicone (vis-
cosidade 20 mPa.s a 25°C) foram adicionados. A mistura de silicato éleo de
silicone e solugao de aluminato de sédio (4,6% de Naz0, 5,6% de Al,O3) fo-
ram simultaneamente bombeados para um misturador in-line de alto cisa-
lhamento (com aberturas de entrada adaptadas para se ajustar a viscosida-
de da solugéo coloidal resultante) na taxa de 253 ml/minuto e 107 ml/minuto
respectivamente. Uma solugao coloidal de aluminossilicato clara foi formada
e uma amostra dessa solugao coloidal foi tratata e foi caracterizada do
mesmo que no Exemplo 1. |
Exemplo 7 ,

O mesmo que o Exemplo 6, mas com 22 gramas de 6xido de
zinco adicionados a mistura de silicato/silicone.

Os resultados de testes de solubilidade para amostras dos E-
xemplos 6 e 7 secos para dar o teor de umidade de 17% e encharcados em
agua por 7, 10 e 14 dias eram como se segue: |

Solubilidade depois do encharcamento por 7, 10 e 14 dias

7 dias 10 dias 24 dias
Amostra = '
Exemplo 6 (sem Oxido de zinco) 2,7% 9,5% 13%
Exemplo 7 (com Oxido de zinco) 1% 1,2% 2,2%

Exemplo 8: Revestimentos de contas em um leito fluidizado sequido por

moldagem de forma

Contas de EPS regulares principais com um tamanho de 1,0-1,6
mm foram pré-expandidas usando-se um pré-expansor de carga para dar
uma densidade de 20 kg/m®, com uma presséo de pré-expansao de 25 kPa.
Depois da pre-expansdao um tamanho de conta do EPS de 3-4 mm é obtida e
isso é usado para o revestimento com a mistura de acordo com Exemplo 7.
Essas contas sdo colocadas em um leito fluidizado, onde o fluxo de ar pode
ser ajustado para suspender as contas. O fluxo de ar é baixo para comecar

com e aumenta proporcionalmente quando o revestimento é aplicado, de
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modo a continuar a levitar as contas cuja densidade aumenta quanto mais
mistura é borrifada sobre as contas.

Contas revestidas com a mistura sdo armazenadas em um silo
intermediario e depois disso transferidas para um molde fechado de 1 x 1 x
0,1 m. Esse molde tem orificios de nucleo a distancias regulares através das
quais o vapor pode ser aplicado a mistura de contas soltas revestidas com a
mistura. '

A mistura se torna levemente viscosa por aquecimento com o
vapor, com a condi¢cao de que o teor de DS (sélido seco) estd em entre 75 a
85% e a expanséao das contas de EPS garante que os espacos abertos entre
as contas individuais sejam enchidos como um resultado da outra expansao.

Na producédo de uma segdo transversal, uma estrutura de tipo
favo de mel é obtida onde a mistura deformou e forma uma rede continua.
As contas de EPS sdo meramente um veiculo para a mistura.

Folhas foram produzidas com densidades de 80 e 150 kg/m®. As
folhas foram testadas em agua de 20°C durante 2 semanas e mantinham
sua integridade estrutural. A perda de peso, medida depois da secagem da
folha, era < 5%. Para a supresa dos inventores quando testadas de acordo
com DIN 4102 B2 essas amostras passaram nesse teste, que é normalmen-
te possivel com EPS retardante de chama.

Exemplo 9: Revestimeh?és de 50% de EPS reciclados.

50% de EPS pré-expandidos em um leito fluidizado seguido por
moldagem de forma.

Em uma outra concretizagdo da invengao, a mistura de acordo
com o Exemplo 7 foi borrifada sobre uma mistura de EPS pré-expandido e re-
siduo de embalagem moido para um tamanho de REPS e EPS reciclado de 4-5
mm em uma razédo de 50/50 EPS/REPS. Essa mistura foi colocada em um leito
fluidizado, onde o fluxo de ar pode ser ajustado para suspender as contas. O
fluxo de ar é baixo para comecar e aumenta proporcionalmente quando o re-
vestimento é aplicado, de modo a continuar a levitar as contas cujas densidade
aumenta quanto mais mistura € borrifada sobre a mistura de 50/50.

Contas revestidas com a mistura sdo armazenadas em um silo
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intermediario e depois disso sao transferidas para um molde fechado de 1 x
1 x 0,1 m. Esse molde tem orificios de nucleo a distancias regulares através
das quais o vapor pode ser aplicado ao 50/50 ERPS/REPS revestidd com a
mistura.

As propriedades do produto assim obtido sao iguais aos resulta-
dos de Exemplo 8. .
Exemplo 10: Revestimentos de EPS Arcel em um leito fluidizado seguido por

moldagem de forma

Em uma outra concretizagdo da invengdo a mistura de acordo
com Exemplo 7 foi borrifada sobre contas Arcel (marca registrada Nova
Chemical, uma mistura polimérica de PS e PE).

Contas Arcel de leito fluidizado revestvidas com a mistura sao
armazenadas em um silo intermediario e depois disso sao transferidas para
um molde fechadode 1 x 1 x 0,1 m.

As propriedades do produto assim obtidas sao iguais aos resul-
tados de Exemplo 8.

Exemplo 11 : Revestimentos de contas de espuma de EPP em um leito flui-

dizado sequido por moldagem de forma

Em uma outra concretizagao da invengao, a mistura de acordo
com o Exemplo 7 foi borrifada sobre contas de EPP. Contas de EPP sao
espunr:ﬁas poliméricas de polipropileno que sao, por exemplo, marca registra-
da Neopolene pela BASF. Contas de EPP foram usadas em uma densidade
de 40 g/m® e um tamanho de 5-7 mm. Essa mistura foi colocada em um leito
fluidizado, onde o fluxo de ar pode ser ajustado para suspender as contas.

Contas de EPP revestidas com a mistura de acordo com o E-
xemplo 7 sao armazenadas em um silo intermediario e depois disso sao
transferidas para um molde fechado 1 x 1 x 0,1 m.

As propriedades do produto assim obtidas sao iguais aos resul-
tados de Exempilo 8.
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REIVINDICACOES

1. Método de fabricagcdo de um compésito retardante de fogo, o
método compreendendo as seguintes etapas:

i) provisao de contas de polimero espumado,

i) aplicacao de um revestimento sobre as contas da etapa i) e

iii) modelagem das contas assim revestidas para dar o dito com-
poésito.

2. Método de acordo com a reivindicagao 1, em que a etapa iii) é
realizada em uma prensa.

3. Método de acordo com a reivindicagao 1, em que a etapa iii) é
realizada como um método de moldagem. '

4. Método de acordo com a reivindicagao 1, em que a etapa ii) é
realizada em um leito de fluido, em que o revestimento é borrifado sobre as
contas e um fluxo de ar é soprado através do leito de contas. _

5. Método de acordo com a reivindicagdo 1, em que a etapa ii) é
realizada em um leito agitado, em que o revestimento é borrifado sobre as
contas.

6. Método de acordo com a reivindicagao 1, em que a etapa ii) é
realizada em um misturador, por exemplo, um misturador de fita, em que o
revestimento é borrifado sobre as contas.

7. Método de acordo com a reivindicagao 2, em que a étéﬁa iii)
compreende outras etapas iv), v) e vi), em que a etapa iv) transferéncia das
contas revestidas para uma prensa, v) aplicagdo do vapor as contas revesti-
das presentes na dita prensa, e vi) liberagdo do compdsito a partir da prensa.

8. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes pre-
cedentes, em que o polimero espumado é selecionado de PUR, PET, EPP,
EPE, arilenos de polivinila expandidos ou uma combinagdo dos mesmos.

9. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes pre-
cedentes, em que o revestimento é uma composi¢cdo de formagédo de gel
aquoso, compreendendo:

(a) de 5% a 40%, de preferéncia de 10 a 25% em peso de um

aluminossilicato;
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(b) 0 a 10%, de preferéncia de 0,3% a 5% em peso de um liqui-
do orgénico de aumento de integridade de pelicula; e

o restante sendo a agua e um ou mais outros ingredientes op-
cionais. _

10. Método de acordo com a reivindicagao 9, em que o liquido
orgénico tem um ponto de ebuligdo de pelo menos 110°C, de preferéncia
pelo menos 130°C.

11. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
precedentes 9 a 10, em que o liquido organico é substancialmente imiscivel
em agua. _

12. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagbes
precedentes de 9 a 11, em que o liquido orgénico' € um que é estavel sob
condigGes alcalinas.

13. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
precedentes de 9 a 12, em que o I|’qUido organico é um que tem uma visco-
sidade de menos do que 5000 mPa.s, de preferéncia menos do que 2000
mPa.s, a uma temperatura de 25°C.

14. Método de acordo com qualquer uma daé‘ reivindicagoes
precedentes de 9 a 13, em que o liquido organico é um liquido selecionado
de alcoois poliidroxilicos, 6leos minerais, éleos de parafina liquida, éteres
glicéis, 6leos de silicone e misturas dos mesmos.

15. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
precedentes de 9 a 14, ulteriormente compreendendo pelo menos um metal
ou Oxido de metal para auxiliar a preservagao da integridade de pelicula
quando a composi¢ado é aplicada como um revestimento a uma superficie.

16. Método de acordo com a reivindicagdo 15, em que o 6xido
de metal é um 6xido afotérico.

~17. Método de acordo com a reivindicagdo 15, em que o dxido
de metal é um 6xido acido.

18. Método de acordo com a reivindicagdo 15, em que o Oxido
de metal é selecionado de éxido de zinco, éxido de silicio, 6xido de aluminio,

oxido de boro, éxido de estanho, 6xido de galio, 6xido de germanio e mistu-
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ras de dois ou mais desses 6xidos.

19. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes de
15 a 18, em que o metal ou o seu éxido de metal compreende até 10%, de
preferéncia até 5% em peso da composicao total.

20. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes de
15 a 19, em que o metal ou o0 seu 6xido de metal esté em forma de particulas.

- 21. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
precedentes de 9 a 20, em que o aluminossilicato tem uma razdo molar de:
Si:Al de desde 3 a 30, tipicamente até 15, de preferéncia até 10.

22. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagcoes
precedentes de 9 a 21, em que o revestimento € uma solugdo de um aluminato
de metal e um silicato de metal e, se apropriado, um liquido orgénico selecio-
nado do grupo que compreende alcoois poliidroxilicos, 6leos minerais, 6leos de
parafina liquida, éteres glicéis, éleos de silicone e misturas dos mesmos.

23. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
precedentes 9 a 22, em que o revestimento € um sistema precursor compre-
endendo:

(i) 4gua e um aluminato de metal;

(i) agua e um silicato de metal; e, se apropriado,

(iii) o dito liquido orgéanico.

24. Método de acord.é') com qualquer uma das reivindicagées
precedentes de 9 a 23, em que o polimero espumado tem uma densidade de
5-500 kg/m®.

25. Método de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
precedentes de 9 a 23, em que o polimero espumado incluindo o revestimento
tem uma densidade de 10-1000 kg/m®, em uma base de revestimento seco.

26. Compdsito de um polimero espumado tendo um revestimen-
to com propriedades retardantes de fogo, caracterizado pelo fato de que o
revestimento é produzido usando-se uma composigao de formagao de gel
aquoso, compreendendo uma composicao de aluminossilicato, um ou mais
outros ingredientes opcionais.

27. Compdsito de acordo com a reivindicagdo 26, em que a
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composicao de formacao de gel aquoso ulteriormente compreende um liqui-
do organico de aumento de }integridade de pelicula.

28. Compdsito de acordo com a reivindicacaos 26 a 27, ém que
a composi¢ao de aluminossilicato é de 45% a 90% em peso, com base no
revestimento seco. |

29. Compdsito de acordo com a reivindicagdo 28, em que a
composi¢édo de aluminossilicato é de 50% a 85% em peso, com base no re-
vestimento seco.

30. Compdsito de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
precedentes 26 a 29, em que o teor de umidade do revestimento seco ndo é
mais do que 40%, de preferéncia ndo mais do que 35% e mais de preferén-
cia ndo mais do que 20% em peso. |

31. Compdsito de acordo com a reivindicagao 30, em que o re-
vestimento seco tem um teor de umidade de 16% em peso, ou menos.

32. Compdsito de acordo com qualquer uma das reivindica¢oes
precedentes 26 a 31, em que o revestimento ulteriormente compreende pelo
menos um metal ou 6xido de metal em uma quantidade de até 16%, de pre-
feréncia até 8% em peso do revestimento seco. | ‘

33. Compésito de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
precedentes 27 a 32, em que o liquido organico compreende até 16% em
peso do revestiFhento seco.

34. Compésito de acordo com qualquer uma das reivindicagoes
precedentes 26 a 34, em que o aluminossilicato tem uma razdo molar de
Si:Al de desde 3 a 30, tipicamente até 15, de preferéncia até 10.

35. Uso de um compésito como definido em qualquer uma das
reivindicagdes 26 a 34, como um material de construcgao.

36. Uso de acordo com a reivindicagdo 35, em construgdes.

37. Uso de um compdsito como definido em qualquer uma das
reivindicagdes 26 a 34, como um isolante.

38. Uso de acordo com a reivindicagdo 37, em construgdes.

39. Uso de acordo com a reivindicagao 35-36, em que o material
de construgao é escolhido do grupo painel, porta, cobertura, forro e ceramica.



40. Uso de um compdsito como definido em qualquer uma das

reivindicagOes 26-34, como um material de construgéo para a vedacao.
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RESUMO
Patente de Invengdo: "METODO PARA A FABRICAGAO DE UM COMPO-
SITO RETARDANTE DE FOGO E COMPOSITO ASSIM OBTIDO". |
A presente invengao refere-se a um hétodq de fabricagao de um

'compésito retardante de fogo; um compdsito de um polimero espumado ten-

do um revestimento com propriedades retardantes de fogo, e também ‘ao .
uso de tais compdsitos. O método de acordo com a presente invengéo»cor‘n-
preende as seguintes etapas: | o

i) provisao de contas de polimero espdmado,

ii) aplicagdo de um revestimento sobre as contas da etapa i) e

iii) modelagem das contas assim revestidas para dar o dito com-

posito.
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