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composi¢des de revestimento que incluem particulas resistentes a
corroséao tal que a composig¢édo de revestimento exiba propriedades de
resisténcia a corrosédo. Também séo divulgados substratos pelo menos
parcialmente revestidos com um revestimento depositado de uma tal
composicéo e revestimentos compésitos multi-componentes, nos quais
pelo menos uma camada de revestimento esteja depositada de tal
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aparelhagens para fazer particulas sélidas ultra-finas.
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“COMPOSIGAO DE REVESTIMENTO, SUBSTRATO METALICO, METODO
PARA MELHORAR AS PROPRIEDADES DE RESISTENCIA A CORROSAO
DE UMA COMPOSICAO DE REVESTIMENTO, METODO PARA
INTENSIFICAR A RESISTENCIA A CORROSAO DE UM SUBSTRATO
METALICO, REVESTIMENTO COMPOSITO MULTI - COMPONENTE,
SUBSTRATO METALICO, METODO PARA SUBSTITUIR UMA COMPOSICAO
RESISTENTE A CORROSAO CONTENDO CROMO, METODO PARA
PRODUZIR PARTICULAS SOLIDAS ULTRA-FINAS, APARELHO PARA
PRODUZIR PARTICULAS SOLIDAS ULTRA-FINAS”.

Campo da inveng¢ao

A presente invencdo se refere a composicdes de
revestimento que compreendem particulas resistentes &
corrosdo tais que as composigdes de revestimento exibam
propriedades de resisténcia a corrosdo. A presente
invengdo também se refere a substratos pelo menos
parcialmente reve%tidos com um revestimento depositado de
uma tal composiCéo e revestimentos compdsitos multi-
componentes, onde pelo menos uma camada de revestimento é
depositada de uma tal composicdo de revestimento. A
presente invengdo também estd relacionada com métodos e
aparelhos para fazer particulas sélidas ultrafinas.

Antecedentes da invencdo

Sistemas de revestimento que sd3o depositados sobre um
substrato e curados, tais como sistemas de revestimento
“cor-mais-incolor” e “monorrevestimento”, poderdo estar
sujeitos a danos pelo ambiente. Por exemplo, a corrosdo
de um substrato met&lico revestido poderd ocorrer na
medida em que o substrato é exposto a 6xido e &gua
presentes na atmosfera. Como resultado, uma camada de
revestimento de  “primer” €& freqlentemente usada para
proteger o substrato de corrosdoc. A camada de primer é
frequentemente aplicada diretamente em um substrato
metdlico nu ou pré-tratado. Em alguns casos,
particularmente quando a camada de primer deva ser
aplicada a um substrato metdlico nu, a camada de primer é
depositada de uma composi¢do que inclua um material, fél

como um &cido, tal como &cido fosfdrico, que intensifique
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a adesdo da camada de primer ao substrato. Tais primers
sdo as vezes conhecidos como “primers de causticagdo”.
Conforme indicado, em alguns casos substratos metélicos
sdo “pré-tratados” antes de uma camada de revestimento de
primer ser aplicada (se um tal revestimento de primer for
usado) . Tais “pré-tratamentos” freqlentemente envolvem a
aplicagdo de um revestimento de conversdo de fosfato,
seguido de um enxague, antes da aplicagdo de um
revestimento protetor ou decorativo. O pré-tratamento
freqiientemente age para apassivar o substrato metdlico e
promover resisténcia a corrosdo.

Historicamente, revestimentos de “primers” resistentes &
corrosdo e pré-tratamentos met&dlicos tém utilizado
compostos de cromo e/ou outros metais pesados, tais como
chumbo, para alcan¢ar um desejdvel nivel de resisténcia a
corrosdo e adesdo a revestimentos subseqlentemente
aplicados. Por exemplo, pré-tratamentos metédlicos
freqlentemente utilizam composi¢des para conversdo de
fosfato que contém metais pesados, tais como niquel, e
pds-enxagues que contém cromo. Ademais, as composicdes
usadas para produzir um revestimento de “primer”
resistente a corrosdo freqlentemente contém compostos de
cromo. Um exemplo de uma tal composigdo de primer é
divulgado na patente U.S. n®° 4.069.187. O uso de cromo
e/ou outros metais pesados, entretanto, resulta na
produgdo de correntes de despejos que criam preocupacdes
ambientais e problemas de descarte.

Mais recentemente, esforgos tém sido envidados para
eliminar ou reduzir o uso de cromo e/ou outros metais
pesados. Como resultado, composicdes de revestimento
foram desenvolvidas que contém outros materiais
adicionados para inibir a corros3o. Esses materiais
incluiram, por exemplo, particulas de fosfato de =zinco,
fosfato de ferro, molibdato de =zinco, e molibdato de
calcio, dentre outros, e tipicamente compreendem
particulas tendo um tamanho de particula de

aproximadamente um micron ou maior. A capabilidade de
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resisténcia & corrosdo de tais composigdes, entretanto,
tem sido inferior aquela de suas contrapartidas contendo
cromo.

Como resultado, seria desejavel prover composicgdes de
revestimento que estejam substancialmente isentos de
cromo e/ou outros materiais pesados, onde as composicdes
possam, em pelo menos alguns casos, exibir propriedades

de resisténcia & corrosdo superiores Aaquelas de

composicdes nao contendo cromo semelhantes.
Adicionalmente, seria desejavel prover métodos para
tratar substratos metalicos, incluindo substratos

~

metdlicos nus, para melhorar a resisténcia & corrosdo de
tais substratos, sendo que o método n3o envolve o uso de
cromo e/ou outros metais pesados.

Sumdrio da invengdo

Em certos aspectos, a presente invencdo estd direcionada
a composigdes de revestimento de primers e/ou pré-
tratamentos, tais como primers de causticacao,
compreendendo: (a) um componente promotor de adesdo; e
(b) particulas resistentes & corrosdo selecionadas
dentre: (i) particulas de 6xido de magnésio tendo um
tamanho de particula primdrio médio de n3o mais que 100
nanometros; (ii) particulas compreendendo um reticulado
de ©&6xidoc inorgédnico compreendendo um ou mais &xidos
inorgénicos; e/ou (iii) particulas quimicamente
modificadas tendo um tamanho de particula primario médio
de nao mais que 500 nanometros.

Em alguns aspectos, a presente invenc¢d3o estid direcionada
a métodos para melhorar as propriedades de resisténcia a
corrosdo de uma composigdo de revestimento de primer e/ou
de pré-tratamento, tal como um primer de causticacgdo.
Esses métodos compreendem incluir em uma tal composicio
particulas resistentes & corrosdo selecionadas dentre:
(1) particulas de 6xido de magnésio tendo um tamanho de
particula primdrio médio de ndo mais que 100 nanometros;
(i1) particulas compreendendo um reticulado de 6éxido

inorgénico compreendendo um ou mais 6xidos inorginicos;
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e/ou (iii) particulas quimicamente modificadas tendo um
tamanho de particula primdrio médio de n3o mais que 500

nanometros, de maneira tal que as particulas resistentes

d corrosdo estejam presentes na composigd3o em uma

quantidade suficiente para resultar em uma composicdo
que, quando depositada sobre pelo menos uma porg¢do de um
substrato metdlico selecionado dentre ac¢o laminado a
frio, ago eletrogalvanizado e aluminio, e curado, proveja
um substrato que exiba propriedades de resisténcia a
corrosao pelo menos semelhantes &s propriedades de
resisténcia & corrosdo que o mesmo substrato exibe quando
pelo menos parcialmente revestido sob as mesmas condigdes
com uma composigdo resistente a corrosdo contendo cromo
convencional.

Em certos aspectos, a presente invencdo estd direcionada
a composigdes de revestimento, tais como composicdes de
revestimento de primers e/ou de pré-tratamento, que
compreendem (a) um componente promotor de adesdo, e (b)
particulas resistentes & corrosdo tendo um dilmetro
esférico equivalente de n3o mais que 200 nanometros e
compreendendo uma pluralidade de &xidos inorgénicos. Em
certas concretizagdes, pelo menos um &xido inorglnico
compreende 6xido de =zinco, <cério, 1itrio, manganés,
magnésio, molibdénio, litio, aluminio, ou calcio.

Em alguns aspectos, a presente invencdo estid direcionada
a composigbes de revestimento, tais como composicdes de
revestimento de primers e/ou de pré-tratamento, que
compreendem (a) um componente promotor de ades3o, e (b)
particulas resistentes a corrosdo tendo um dilmetro
esférico equivalente de nd3o mais que 100 nanometros e
compreendendo uma pluralidade de &6xidos inorgdnicos. Em
certas concretizagdes, pelo menos um 6xido inorgédnico
compreende ©6xido de zinco, cério, 1itrio, manganés,
magnésio, molibdénio, litio, aluminio, ou céalcio.

A presente invengdo também se refere a métodos para
intensificar a resisténcia & corrosdo de um substrato

metélico. Tais métodos compreendem revestir pelo menos
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uma porgdo de um substrato metdlico nu com uma composicdo
de revestimento de primer e/ou pré-tratamento que
compreende: (a) um componente promotor de adesdo; (b)
particulas resistentes & corrosdo selecionadas dentre:
(1) particulas de 6éxido de magnésio tendo um tamanho de
particula primdrio médio de ndo mais que 100 nanometros;
(ii) particulas compreendendo um reticulado de ©éxido
inorg@nico compreendendo um ou mais &6xidos inorgénicos;
e/ou (iii) particulas quimicamente modificadas tendo um
tamanho de particula primdrio médio de n3o mais que 500
nanometros.

Breve descrigdo dos desenhos

A seguir, a invengdo serd descrita com relacdo aos
desenhos em anexo, nos quais:

A figura 1 € um fluxograma mostrando as etapas de certos
métodos para fazer particulas sélidas ultra-finas de
acordo com certas concretiza¢des da presente invencdo.

A figura 2 & uma vista esquemdtica de um aparelho para
produzir particulas sélidas ultra-finas de acordo com
certas concretizag¢des da presente invenc3o.

A figura 3 é uma vista em perspectiva detalhada de uma
pluralidade de orificios de injecdo de corrente de
resfriamento brusco de acordo com certas concretizacdes
da presente invencgédo.

Descrigdo detalhada de concretizag¢des da invencdo

Para os propbsitos da descrigdo detalhada a seguir,
devera ser entendido que a invencdo poderad assumir
diversas variagdes alternativas e seqiéncias de etapas,
exceto onde expressamente especificado em contrario.
Ademais, diferentemente de quaisquer exemplos operativos,
ou onde indicado em contréario, todos os nimerocs
expressando, por exemplo, gquantidades de ingredientes
usadas na descrigdo e reivindicacdes deverdo ser
entendidos como estando modificados em todos os casos
pelo termo “cerca de”. Consequentemente, salvo indicacdo
e contradrio, os parametros numéricos apresentados no

descritivo a seguir e reivindica¢des apensas sdo
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aproximacdes que poderao variar dependendo das
propriedades desejadas ser obtidas através da presente
invencdo. No minimo, e ndo como uma tentativa de limitar
a aplicagdo da doutrina de equivalentes a abrangéncia das
reivindicag¢des, cada pardmetro numérico devera pelo menos
ser considerado a luz do numero de digitos significativos

e aplicando técnicas de arredondamento comuns.

Nao obstante as faixas numéricas e parametros
apresentando a faixa ampla da invengao serem
aproximacdes, os valores numéricos apresentados nos

exemplos especificos sd3o reportados da maneira mais
precisa possivel. Entretanto, qualquer valor numérico,
contém inerentemente erros necessariamente resultantes da
variagdo padrdo encontrada nas suas respectivas medi¢des
de testes.

Também, deverd ser entendido que qualquer faixa numérica
apresentada aqui é pretendida incluindo todas as sub-
faixas subentendidas aqui. Por exemplo, uma faixa de “1 a
10” é pretendida incluindo todas as sub-faixas entre (e
incluindo) o valor minimo apresentado de 1 e o valor
maximo apresentado de 10, isto é, tendo um valor minimo
igual a ou maior que 1 e um valor mdximo igual a ou menor
que 10.

Neste pedido, o uso do singular inclui o plural e o
plural abrange o singular, salvo afirmac3o especifica do
contrario. Por exemplo, e sem limitag¢do, este pedido se
refere a composigdes de revestimento que, em certas
concretizagdes, compreendem uma “resina formadora de
pelicula”. Tais referéncias a “uma resina formadora de
pelicula” se pretende abrangerem composigdes de
revestimento compreendendo uma resina formadora de
pelicula bem como composigdes de revestimento
compreendendo uma mistura de duas ou mais resinas
formadoras de pelicula. Adicionalmente, neste pedido, o
uso de “ou” significa “e/ou” salvo afirmac3o especifica
do contrario, apesar de que “e/ou” poderd ser wusado

explicitamente em alguns casos.
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Em certas concretizagdes, a presente invencao esté
direcionada a composigdes de revestimento que estdo
substancialmente isentas de materiais contendo cromo. Em
outras concretizag¢des, as composi¢des de revestimento da
presente invengdo estdo completamente isentas de um tal
material. Conforme usado agqui, o termo “substancialmente
isento” significa que o material sendo discutido estéa
presente na composigdo, o estando, como uma impureza
acidental. Em outras palavras, o material nd3o afeta as
propriedades da composigdo. Isto significa que, em certas
concretiza¢gdes da presente invengdo, a composigdo de
revestimento contém menos que 2 por cento em peso do
material contendo cromo ou, em alguns casos, menos 1 0,05
por cento em peso de material contendo cromo, sendo que
tais pesos percentuais sdo baseados no peso total da
composigdo. Conforme usado aqui, o termo “completamente
isento” significa que o material n3o estd de nenhuma
maneira na composigdo. Dai, certas concretizac¢des das
composigdes de revestimento da presente invencdo ni3o
contém nenhum material contendo cromo. Conforme usado
aqui, o termo “material contendo cromo” refere-se a
materiais que incluem um grupo tridxido de cromo, CrO;.
Exemplos ndo limitativos de tais materiais incluem &acido
crdmico, tridéxido de cromo, anidrido do &cido crémico,
sistema de dicromato, tais como dicromato de aménio,
dicromato de sdédio, dicromato de potdssio e dicromatos de
cdlcio, bario, magnésio, zinco, cé&dmio, e estréncio.
Certas concretizagdes das composic¢des de revestimento da
presente invengdo estdo substancialmente isentas de
outros materiais indesejaveis, incluindo metais pesados,
tais como chumbo e niquel. Em certas concretizacdes, as
composigdes de revestimento da presente invencdo estdo
completamente isentas de tais materiais.

Conforme indicado, as composigdes de revestimento da
presente invengdo compreendem “particulas resistentes &
corrosao”. Conforme usado aqui, o termo ‘“particulas

resistentes & corrosdo” refere-se a particulas que,
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quando incluidas na composigdo de revestimento gque é
depositada sobre um substrato, atua para prover um
revestimento que resista ou, em alguns casos, ainda
evite, a alteragdao ou degradacdo do substrato, tal como
por processo de oxidagdao quimica ou eletroquimica,
incluindo ferrugem em substratos contendo ferro e &xidos
degradativos em substratos de aluminio.

Em certas concretizagdes, a presente inveng¢ao é
direcionada a composigdes de revestimento que compreendem
particulas resistentes & corrosdo compreendendo um 6&xido
inorganico, em algumas concretizagdes uma pluralidade de

6xidos 1inorgédnicos, tais como, por exemplo, ©6xido de

zinco (Zn0), ©&xido de magnésio (MgO), &xido de cério
(Ce0), ©Oxido de molibdénio (MoO;), e/ou didéxido de
silicio (8i0;), dentre outros. Conforme usado aqui, o

termo “pluralidade” significa dois ou mais. Dai, certas
concretizagdes das composigdes de revestimento da
presente invengdo compreendem particulas resistentes a
corrosdo compreendendo dois, trés, quatro, ou mais que
quatro ©&xidos inorgdnicos. Em certas concretizacdes,
esses Oxidos 1inorgédnicos estardo presentes em tais
particulas, por exemplo, na forma de uma mistura
homogénea ou uma solugdo em estado sélido da pluralidade
de o&xidos.

Em certas concretizagdes das composigdes de revestimento
da presente invengdo, as particulas resistentes &
corrosdao compreendendo um 6xido inorgdnico, ou, em certas
concretizagdes, uma pluralidade destes, compreende um
6xido de zinco, cério, itrio, manganés, magnésio,
molibdénio, litio, aluminio, estanho ou cdlcio. Em certas
concretizagdes, as particulas compreendem um ©6xido de
magnésio, zinco, cério, ou calcio. Em certas
concretizag¢des, as particulas também compreendem um éxido
de boro, fésforo, silicio, zircdnio, ferro, ou titénio.
Em certas concretizagdes, as particulas compreendem
didéxido de silicio (daqui por diante identificado como

“gilica”).
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Em certas concretizagdes, as particulas resistentes a
corrosdo que sao incluidas em certas concretizagdes das
composigdes de revestimento da presente invencgao
compreendem uma pluralidade de O6xidos inorgédnicos
selecionados dentre (i) particulas compreendendo um &éxido

de cério, zinco, e silicio; (ii) particulas compreendendo

6xidos de <calcio, =zinco e silicio; (iii) particulas
compreendendo Oxidos de fésforo, zinco e silicio; (iv)
particulas compreendendo ©&xidos de itrio, zinco e
silicio; (v) particulas compreendendo 6xidos de
molibdénio, zinco e silicio; (vi) particulas
compreendendo ©&xidos de boro, =zinco e silicio; (vii)

particulas compreendendo &éxidos de cério aluminio e
silicio; (viii) particulas compreendendo 6xidos de
magnésio ou estanho zinco e silicio; e (ix) particulas
compreendendo ©6xidos de cério, boro e silicio; ou uma
mistura de duas ou mais das particulas de (i) a (ix).

Em certas concretizagdes, as particulas resistentes a
corrosdao incluidas nas composigdes de revestimento da
presente invengdo estdo substancialmente isentas de, ou,
em alguns casos, completamente isentas de um &xido de
zircbnio. Em certas concretiza¢des, isto significa que as
particulas resistentes & corrosdo contém menos que 1 por
cento em peso de 6xido de zircdnio ou, em alguns casos,
menos que 0,05 por cento em peso de 6xido de =zircédnio,
sendo que tais percentuais em peso sdo baseados no peso
total da particula.

Em certas concretizagdes das composigdes de revestimento
da presente invengdo, as particulas resistentes A&
corrosdo compreendem 10 a 25 por cento em peso de 6xido
de zinco, 0,5 a 25 por cento em peso de éxido de cério, e
50 a 89,5 por cento em peso de silica, sendo que os
percentuais em peso s3o baseados no peso total da
particula. Em certas concretizagdes, tais particulas
estdo substancialmente isentas, ou, em alguns casos,
completamente isentas de zircdnio.

Em outras concretizagdes das composicgdes de revestimento
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da presente invengdo, as particulas resistentes a
corrosdo compreendem 10 a 25 por cento em peso de 6xido
de zinco, 0,5 a 25 por cento em peso de 6xido de calcio,
e 50 a 89,5 por cento em peso de silica, sendo que oOs
percentuais em peso sdo baseados no peso total da
particula. Em certas concretizagdes, tais particulas
estdo substancialmente isentas, ou, em alguns casos,
completamente isentas de zircénio.

Em ainda outras concretizagdes das composicdes de
revestimento da presente invencao, as particulas
resistentes a corrosdo compreendem 10 a 25 por cento em
peso de o&xido de zinco, 0,5 a 25 por cento em peso de
6xido de itrio, e 50 a 89,5 por cento em peso de silica,
sendo que os percentuais em peso sdo baseados no peso
total da particula. Em certas concretizagdes, tais
particulas estdo substancialmente isentas, ou, em alguns
casos, completamente isentas de zircbnio.

Em ainda outras concretizagdes das composigdes de
revestimento da  presente invengao, as particulas
resistentes a corrosdo compreendem 10 a 25 por cento em
peso de 6xido de zinco, 0,5 a 50 por cento em peso de
6xido de fésforo, e 25 a 89,5 por cento em peso de
silica, sendo que os percentuais em peso s3o baseados no
peso total da particula. Em certas concretizag¢des, tais
particulas estdo substancialmente isentas, ou, em alguns
casos, completamente isentas de zircdnio.

Em algumas concretizagdes das composi¢des de revestimento
da presente inveng¢do, as particulas resistentes &
corrosdo compreendem 10 a 25 por cento em peso de &xido
de zinco, 0,5 a 50 por cento em peso de 6xido de boro, e
25 a 89,5 por cento em peso de silica, sendo que os
percentuais em peso sd3o baseados no peso total da
particula. Em certas concretizag¢des, tais particulas
estdo substancialmente isentas, ou, em alguns casos,
completamente isentas de zircdnio.

Em certas concretizag¢des das composi¢gdes de revestimento

da presente inven¢do, as particulas <resistentes a
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corrosdao compreendem 10 a 25 por cento em peso de 6xido
de zinco, 0,5 a 50 por cento em peso de Oxido de
molibdénio, e 25 a 89,5 por cento em peso de silica,
sendo que os percentuais em peso sdo baseados no peso
total da particula. Em certas concretizagdes, tais
particulas estdo substancialmente isentas, ou, em alguns
casos, completamente isentas de zircdnio.

Em outras concretiza¢des das composig¢des de revestimento
da presente invencédo, as particulas resistentes a
corrosdo compreendem 0,5 a 25 por cento em peso de déxido
de cério, 0,5 a 50 por cento em peso de éxido de boro, e
25 a 99 por cento em peso de silica, sendo que os
percentuais em peso sdo baseados no peso total da
particula. Em certas concretizacgdes, tais particulas
estdo substancialmente isentas, ou, em alguns casos,
completamente isentas de zircdnio.

Em ainda outras concretizagdes das composicdes de
revestimento da presente invencao, as particulas
resistentes & corrosdo compreendem 0,5 a 25 por cento em
peso de 6xido de cério, 0,5 a 50 por cento em peso de
6xido de aluminio, e 25 a 99 por cento em peso de silica,
sendo que os percentuais em peso sdo baseados no peso
total da particula. Em certas concretizagdes, tais
particulas estdo substancialmente isentas, ou, em alguns
casos, completamente isentas de zircdnio.

Em ainda outras concretizagdes das composicdes de
revestimento da  presente invengao, as particulas
resistentes a corrosdo compreendem 0,5 a 25 por cento em
peso de 6xido de zinco, 0,5 a 25 por cento em peso de
éxido de boro, e 25 a 98,5 por cento em peso de silica,
sendo que os percentuais em peso sd3o baseados no peso
total da particula. Em certas concretizagdes, tais
particulas estd3o substancialmente isentas, ou, em alguns
casos, completamente isentas de zircdnio.

Em ainda outras concretizag¢des das composicdes de
revestimento da presente invencgéo, as particulas

~

resistentes a corrosdo compreendem 0,5 a 25 por cento em
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peso de 6xido de itrio, 0,5 a 25 por cento em peso de
6xido de fésforo, 0,5 a 25 por cento em peso de &xido de
zinco, e 25 a 98,5 por cento em peso de silica, sendo que
os percentuais em peso sdo baseados no peso total da
particula. Em certas concretizag¢des, tais particulas
estdo substancialmente isentas, ou, em alguns casos,
completamente isentas de zircdnio.

Em certas concretizag¢des das composic¢des de revestimento
da presente inveng¢do, as particulas resistentes A
corrosao compreendem 0,5 a 75 por cento em peso de 6xido
de magnésio ou 6xido de estanho, e 25 a 99,5 por cento em
peso de silica, sendo que os percentuais em peso s3o
baseados no peso total da particula. Em certas
concretizagdes, tails particulas est3o substancialmente
isentas, ou, em alguns casos, completamente isentas de
zircdnio.

Em algumas concretiza¢des das composicdes de revestimento
da presente invengdo, as particulas resistentes a
corrosdo compreendem 0,5 a 5 por cento em peso de Sxido
de 1itrio, 0,5 a 5 por cento em peso de 6xido de
molibdénio, 0,5 a 25 por cento em peso de éxido de zinco,
0,5 a 5 por cento em peso de 6xido de cério, e 60 a 98
por cento em peso de silica, sendo que os percentuais em
peso sdo baseados no peso total da particula. Em certas
concretizagdes, tais particulas est3o substancialmente
isentas, ou, em alguns casos, completamente isentas de
zircbnio.

Certas concretizagdes das composicdes de revestimento da
presente invengdo compreendem particulas resistentes a
corrosdo ultra-finas compreendendo um &xido inorgénico
ou, em algumas concretizag¢des, uma pluralidade de &xidos
inorgénicos. Conforme usado aqui, o termo “ultra-fino”
refere-se a particulas que tenham uma &rea superficial
especifica B.E.T. de pelo menos 10 metros quadrados por
grama, tal como 30 a 500 metros quadrados por grama ou,
em alguns casos, 80 a 250 metros quadrados por grama.

Conforme usado aqui, o termo “area superficial especifica
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B.E.T.” refere-se a uma Aarea superficial especifica
determinada por adsorgdo de nitrogénio de acordo com o
padrao ASTM D 3663-78 com base no método de Brunauer-
Emmett-Teller descrito no peridédico “The Journal of the
American Chemical Society”, 60 (1938).
Em certas concretizagdes, as composic¢des de revestimento
da presente invengdo compreendem particulas resistentes a
corrosdo tendo um didmetro esférico equivalente calculado
de ndo mais que 200 nanometros, tal como ndo mais que 100
nanometros ou, em certas concretizacgdes, 5 a 50
nanometros. Conforme serd compreendido por aqueles
entendidos no assunto, um didmetro esférico equivalente
calculado poderda ser determinado a partir da area
superficial especifica de acordo com a seguinte equagdo:
Didmetro (nanometros) = 6000/ [BET (m?*/g) *p (gramas/cm’)]
Certas concretizagdes das composi¢des de revestimento da
presente 1invengdo compreendem particulas resistentes a
corrosdo tendo um tamanho de particula primidrio médio de
ndao mais que 100 nanometros, tal como n3o mais que 50
nanometros ou, em certas concretizagdes, ndo mais que 20
nanometros, conforme determinado examinando visualmente
uma micrografia de uma imagem de microscopia eletrénica
de transmissdao (“TEM”), medindo o di&metro das particulas
na imagem, e calculando o tamanho de particula primério
médio das particulas medidas com base na amplificacdo da
imagem de TEM. Aquele medianamente entendido no assunto
ird entender como preparar tal imagem de TEM e determinar
o tamanho de particula primdrio com base na amplificacdo
e os exemplos contidos aqui ilustram um método adequado
para preparar uma imagem de TEM. O tamanho de particula
primédrio refere-se & esfera de menor didmetro que
encerrarad totalmente a particula. Conforme usado aqui, o
termo “tamanho de particula primdrio” refere-se ao
tamanho de uma particula individual em posigdo a
aglomeragdo de duas ou mais particulas individuais.
Em certas concretizagdes, as particulas resistentes a

corrosdo tém wuma afinidade pelo meio da composicdo
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suficiente para manter as particulas suspendidas no
mesmo. Nestas concretizag¢des, a afinidade das particulas
pelo meio é maior que a afinidade das particulas entre
si, reduzindo assim ou eliminando a aglomeragdo das
particulas dentro do meio.

O formato (ou a morfologia) das particulas resistentes a
corrosao podera variar. Por exemplo, morfologias
geralmente esféricas poderdo ser usadas, como também as
particulas que sejam cibicas, em placas, ou aciculares
(alongadas ou filamentosas).

As particulas resistentes a corrosdo ultra-finas que sdo
incluidas em certas concretiza¢des das composigdes de
revestimento da presente invengdo poderdo ser preparadas
por diversos métodos, incluindo processos de sintese em

fase gasosa, tais como, por exemplo, pirdlise por chama,

em reatores de parede aquecida, sintese de vapores
guimicos, dentre outros métodos. Em certas
concretizagdes, entretanto, tais particulas sdo

preparadas reagindo entre si um ou mais precursores
organometdlicos e/ou de 6xidos metdlicos em um sistema de
plasma de resfriamento brusco réapido. Em certas
concretizagdes, as particulas poderdo ser formadas em um
tal sistema: (a) introduzindo materiais em uma clmara de
plasma; (b) rapidamente aquecer os materiais por meio de
um plasma para produzir uma corrente de produto gasoso;
(c) passar o produto gasoso através de um Dbocal
convergente-divergente restritivo para efetuar um
resfriamento rapido e/ou utilizar um método de
resfriamento alternativo, tal como uma superficie fria ou
uma corrente de resfriamento brusco, e (d) condensar a
corrente de produto gasosa para produzir particulas
s6lidas ultra-finas. Certos sistemas e métodos de plasma
com resfriamento brusco rédpido estdo descritos nas
patentes U.S. n° 5.749.937, 5.595.293 e RE37.853 E, que
sdo aqui incorporadas por referéncia. Um processo
particular para preparar particulas resistentes a

corrosdao ultra-finas adequado para uso em certas
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concretizagdes das composigdes de revestimento da
presente invengado compreende: (a) introduzir um ou mais
precursores organometdlicos e/ou precursores de &xidos
inorgdnicos em uma extremidade axial de uma clmara de
plasma; (b) rapidamente aquecer a corrente de precursor
por meio de um plasma a medida que a corrente de
precursor flui através da cé@mara de plasma, produzindo
uma corrente de produto gasoso; (c) passar o produto
gasoso através de um Dbocal convergente-divergente
restritivo arranjado coaxialmente na extremidade da
cédmara de reagdo; e (d) subseqlentemente resfriar e
reduzir a velocidade do produto final desejado saindo do
bocal, produzindo particulas sélidas ultra-finas.

A corrente precursora poderd ser introduzida na clmara de
plasma como um sélido, 1liquido, gés, ou uma mistura
destes. Precursores liquidos adequados que poderdo ser
usados como parte da corrente precursora incluem

organometdlicos, tais como, por exemplo, etilhexanoato de

cério-2, etilhexanocato de zinco-2, tetraetoxissilano,
metdxido de calcio, fosfato de trietila, 2,4-
pentanodionato de 1litio, Dbutéxido de itriobis(2,4-

penatanodionato) 6xido de molibdénio, trimetoxiboroxina,
sec-butdxido de aluminio, dentre outros materiais,
incluindo misturas destes. Precursores sb6lidos que
poderdao ser usados como parte da corrente de precursor
inclui pé de silica sélido (tal como fuligem de silica.
silica pirogénica, areia de silica e/ou silica
precipitada), acetato de cério, éxido de cério, 6xido de
magnésio, ©6xido de estanho, éxido de =zinco, e outros
6xidos, dentre outros materiais, incluindo misturas
destes.

Em certas concretizagdes, as particulas resistentes &
corrosao ultra-finas que estdo incluidas em certas
concretizagdes das composigbes de revestimento da
presente invencao sao preparadas por um método
compreendendo: (a) introduzir um precursor sdlido em uma

cédmara de plasma; (b) aquecer o precursor por meio de um
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plasma até uma temperatura de reacdo selecionada & medida
que o precursor flui através do cdmara de plasma,
produzindo uma corrente de produto gasosa; (c) contatar a
corrente de presente gasosa com uma pluralidade de
correntes de resfriamento brusco injetadas na cédmara de
plasma através de uma pluralidade de orificios de injegdo
de gés de resfriamento brusco, sendo que as correntes de
resfriamento brusco sdo injetadas a taxas de fluxo e
angulos de injegdo que resultem no impingimento das
correntes de resfriamento brusco umas contra as outras
dentro da corrente de produto gasosa, produzindo assim
particulas sblidas ultra-finas; e (d) passar as
particulas sélidas ultra-finas através de um membro de
convergéncia.

Com referéncia agora a figura 1, é wvisto um fluxograma
mostrando certas concretizag¢des dos métodos para fazer
particulas resistentes & corros3o ultra-finas de acordo
com a presente invengdo. Conforme fica aparente, em
certas concretizag¢des, na etapa 100, um precursor sdlido
€ introduzido em wuma cdmara de alimentacdo. Entdo,
conforme fica aparente da figura 1 na etapa 200, em
certas concretizagdes, o precursor sdlido é contatado com
um portador. O portador poderd ser um gds que atue para
suspender o precursor sdélido no gés, produzindo assim uma
suspensdao de corrente gasosa do precursor sdlido. Gases
portadores adequados incluem, mas n3o estdo limitados a,
argbnio, hélio, nitrogénio, oxigénio, ar, hidrogénio, ou
uma combinacdo destes.

P

Em certas concretizagdes, o precursor sdlido é aquecido,
na etapa 300, por meio de um plasma & medida que o sdlido
precursor flui através da cédmara de plasma, produzindo
uma corrente de produto gasosa. Em certas concretizacdes,
O precursor € aquecido até uma temperatura variando de
2.500°C a 20.000°C, tal como 1.700°C a 8.000°C.

Em certas concretizagdes, a corrente de presente gasosa
poderd ser contatada com um material contendo hidrogénio,

que poderd ser injetado na cédmara de plasma, conforme
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indicado na etapa 350. O material em particular usado
como o reagente ndo estd limitado e poderd incluir, por
exemplo, ar, Agua, vapor, hidrogénio gasoso, amdnia, e/ou
hidrocarbonetos, dependendo das propriedades desejadas
das particulas sdélidas ultra-finas resultantes.

Conforme fica aparente da figura 1, em certas
concretizagdes, apds a corrente de produto gasosa ser
produzida, ela €é, na etapa 400, contatada com uma
pluralidade de correntes de resfriamento brusco gque sado
injetadas na cdmara de plasma através de uma pluralidade
de orificios de injegdo de correntes de resfriamento
brusco, sendo que as correntes de resfriamento brusco sdo
injetadas a taxas de fluxo e &ngulos de injeg¢do dque
resultam no impingimento das correntes de resfriamento
brusco umas contra as outras dentro da corrente de
presente gasosa. O material wusado nas correntes de
resfriamento brusco nd3o sd3o limitadas, contanto que
resfriem adequadamente a corrente de produto gasosa de
maneira a ocasionar a formagdo de particulas sdlidas
ultra-finas. Materiais adequados para uso nas correntes
de resfriamento brusco incluem, mas n3o estio limitadas
a, hidrogénio gasoso, didéxido de carbono, vapor d’é&agua,
amdénia, 4&lcoois mono-, di- e poli-bésicos, materiais
contendo silicio (tais como hexametildissilano), &cidos
carboxilicos, e/ou hidrocarbonetos.

As taxas de fluxo e angulos de injeg¢do em particular das
diversas correntes de resfriamento brusco n3o s3o
limitados, contanto que se impinjam umas contra as outras
dentro da corrente de produto gasosa para resultar no
resfriamento rapido da corrente de produto gasosa para
produzir particulas sélidas ultra-finas. Isto diferencia
a presente invengdo de certos sistemas de plasma com
resfriamento  brusco rapido que utilizam  expansdo
adiabdtica e isoentrdpica de Joule-Thompson através, por
exemplo, do uso de um bocal convergente-divergente ou um
bocal convergente-divergente “virtual” para formar

particulas ultra-finas. Na presente invencdo, a corrente
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de produto gasosa €é contatada com as correntes de
resfriamento brusco para produzir particulas sdélidas
ultra-finas antes de passar aquelas particulas através de
um membro convergente, tal como, por exemplo, um bocal
convergente-divergente, que os inventores descobriram
que, surpreendentemente, auxilia, dentre outros, na
redugdo de incrustagdo ou obstrugdo da cdmara de plasma,
possibilitando assim a produgdao de particulas sdélidas
ultra-finas a partir de reagentes sélidos sem freqientes
interrupgdes no processo de produgdo para limpar o
sistema de plasma. Na presente invencdo, as correntes de
resfriamento brusco primariamente resfriam a corrente de
produto gasosa por diluigdo, ao invés de uma expansio
adiabatica, causando assim um resfriamento brusco réapido
a corrente de produto gasosa e a formagdo de particulas
ultra-finas antes de passar as particulas para dentro e
através do membro convergente, tal como um Dbocal
convergente-divergente, conforme descrito abaixo.

Com referéncia novamente a figura 1, é visto que, apds
contatar a corrente de produto gasosa com as correntes de
resfriamento brusco para causar a producdo de particulas
sbélidas wultra-finas, as particulas s3o, na etapa 500,
passadas através de um membro convergente, sendo que o
sistema de plasma & projetado de maneira a minimizar a
sua incrustagdo. Em certas concretizacdes, o membro
convergente compreende um bocal convergente-divergente
(De Laval). Nessas concretiza¢des, enquanto o bocal
convergente-divergente poderd atuar para resfriar a
corrente de produto a algum grau, as correntes de
resfriamento brusco realizam muito do resfriamento de
maneira tal que uma quantidade substancial de particulas
de sblidos ultra-finas sejam formadas a montante do bocal
convergente-divergente. Nessas concretizacdes, o bocal
convergente-divergente poderd primariamente atuar como
uma posigdo de abafamento que permita a operagdo da
cdmara de plasma a pressdes mais altas, aumentando assim

o tempo de residéncia dos materiais dentro da mesma. A
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combina¢dao de resfriamento de diluicdo de corrente e
resfriamento brusco com um bocal convergente-divergente
aparenta prover um método comercialmente vidvel para
produzir particulas sélidas wultra-finas a partir de
precursores soélidos, uma vez que, por exemplo, (i) um
precursor sélido poderd ser usado eficazmente sem aquecer
o material de alimentagdo a um estado gasoso ou liquido
antes da injegdo no plasma, e (ii) a incrustacgdo do
sistema de plasma poderd ser minimizado, ou eliminado,
reduzindo assim ou eliminando paradas no processo de
produgdo para limpar o sistema de plasma.

Conforme é visto na figura 1, em certas concretizacdes
dos métodos da presente invengdo, apds as particulas
sblidas ultra-finas terem passado através de um membro
convergente, elas s&o colhidas na etapa 600. Qualquer
meio poderd ser usado para separar as particulas sdélidas
ultra-finas do fluxo gasoso, tal como, por exemplo, um
filtro de saco ou um separador de ciclone.

Agora com referéncia a figura 2, é mostrado um diagrama
esquematico de uma aparelhagem para produzir particulas
ultra-finas de acordo com certas concretizacdes da
presente invencdo. Conforme fica aparente, é provida uma
camara de plasma que inclui uma entrada de alimentacdo de
particulas sélidas 50. Também é provida pelo menos uma
entrada de alimentagdo de gds portador 14, através do
qual um gas portador flui na diregd3o da seta 30 e direcdo
a camara de plasma 20. Conforme anteriormente indicado, o
gés portador atua para suspender o reagente sélido no
gas, produzindo assim uma suspensdo de corrente gasosa do
reagente s6lido que flui em dire¢3o ao plasma 29. Os
numerais 20 e 25 designam entrada e saida de resfriamento
respectivamente, gque poderdo estar presentes para uma
camara de plasma de parede dupla 20. Nestas
concretizagdes, o fluxo de refrigerante é indicado pelas
setas 32 e 34.

Na concretiza¢do mostrada na figura 2, é provido um

magarico de plasma 21. O magarico 21 vaporiza a suspensio
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de reagente sbélido de corrente gasosa de entrada dentro
do plasma 29 resultante a medida que a corrente é
liberada através da entrada da cédmara de plasma 20,
produzindo assim uma corrente de produto gasosa. Conforme
€ visto na figura 2, as particulas sdélidas s3o, em certas
concretizagdes, injetadas a jusante do local onde o arco
se liga ao anodo anelar 13 do gerador de plasma ou
magarico.

Um plasma é um gé&s luminoso em alta temperatura que &
pelo menos parcialmente (1 a 100%) ionizado. Um plasma é
constituido de &tomos de gases, 1ions de gases, e
elétrons. Um plasma térmico poderd ser criado passando um
gads através de um arco elétrico. O arco elétrico iréa
rapidamente aquecer o gas até uma temperatura muito
elevada dentro de microssegundos passando através do
arco. O plasma frequentemente & luminoso em temperaturas
acima de 9000 K. Um plasma poderd ser preparado com
qualquer um de uma variedade de gases. Isto podera
proporcionar excelente controle sobre quaisquer reagdes
quimicas ocorrendo no plasma uma vez que o gids poderd ser
inerte, tal como argdnio, hélio, ou nednio, redutor, tal
como hidrogénio, metano, aménia, e mondéxido de carbono,
ou oxidativo, tal como oxigénio, nitrogénio, e didéxido de
carbono. Ar, oxigénio, e /ou misturas gasosas de
oxigénio/argbnio sdo freqUentemente usados para produzir
particulas sdélidas ultra-finas de acordo com a presente
invengdo. Na figura 2, a entrada de alimentacdo de gés de
plasma é vista em 31.

A medida que a corrente de produto gasosa sai do plasma
29, ela prossegue em diregdo & saida da clmara de plasma
20, Conforme fica aparente, um reagente adicional,
conforme descrito anteriormente, poderd ser injetado na
cdmara de reagdo antes da injecd3o das correntes de
resfriamento brusco. Uma entrada de suprimento para
reagente & mostrada na figura 2 em 33.

Conforme é visto na figura 2, em certas concretizacdes da

presente invengdo, a corrente de presente gasosa é
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contatada com uma pluralidade de correntes de
resfriamento brusco que entram na cdmara de plasma 20 na
direcdo das setas 41 através de uma pluralidade de
orificios de injecgdo de gases de resfriamento brusco 40
localizados ao 1longo da circunferéncia da céamara de
plasma 20. Conforme indicado anteriormente, a taxa de
fluxo e o angulo de injec¢do particulares das correntes de
resfriamento brusco ndo sdo limitados contanto que o
resultado no impingimento das correntes de resfriamento
brusco 41 umas contra os outras dentro da corrente de
produto de reagao gasosa, em alguns casos no ou prdximo
do centro da corrente de produto gasosa, resulte no
resfriamento rapido da corrente de produto gasosa para
produzir particulas sélidas ultra-finas. Dai, resulta um
resfriamento brusco da corrente de produto gasosa através
de diluigdo para formar particulas de sélido ultra-finas.
Com referéncia agora & figura 3, é mostrada uma vista em
perspectiva de uma pluralidade de orificios de injec3o de
gases de resfriamento brusco 40 de acordo com certas
concretizagdes da presente invenc¢do. Em uma concretizacgdo
particular, sdo mostrados seis (6) orificios de injecdo
de gases de resfriamento brusco, onde cada orificio
disposto a um &angulo “0” cada um do outro ao longo da
circunferéncia da cadmara de reator 20. Serd apreciado que
cada "“0” poderd ter um valor igual ou diferente de
orificio para orificio. Em certas concretizac¢des da
presente invengdo, serdo providos pelo menos quatro (4)
orificios de injegdo de corrente de resfriamento brusco
40, em alguns casos pelo menos seis (6) orificios de
injegdo de corrente de resfriamento brusco estardo
presentes ou, em outras concretizacdes, doze (12) ou mais
orificios de injeg¢do de corrente de resfriamento brusco
estardo presentes. Em certas concretizagdes, cada angulo
“0” terd um valor de nd3o mais que 90°. Em certas
concretizagdes, as correntes de resfriamento brusco sdo
injetadas em uma cdmara de plasma normal (&ngulo de 90°)

ao fluxo do produto de reagdao. Em alguns casos,
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entretanto, desvios positivos ou negativos em relagdo ao
dngulo de 90° de até 30° poderdo ser usados.

Em certos métodos da presente invencdo, contatar a
corrente de produto gasosa com as correntes de
resfriamento brusco resultard na formacdo de particulas
sbélidas ultra-finas, que sdo entdo passadas para dentro
do membro convergente. Conforme usado aqui, o termo
“membro convergente” refere-se a um dispositivo que
restringe a passagem de um fluxo através do mesmo,
controlado assim o tempo de residéncia do fluxo na camara
de plasma devido ao diferencial de pressdo a montante e a
jusante do membro convergente.

Em certas concretizagdes, o membro convergente compreende
um bocal convergente-divergente (De Laval), tal como
aquele mostrado na figura 2, que é posicionado dentro da
saida da camara de reator 20. A segdo convergente ou a
montante do bocal, i. &, o membro convergente, restringe
a passagem de gds e controla o tempo de residéncia dos
materiais dentro da cémara de plasma 20. Acredita-se que
a contragdo que ocorre no tamanho da secdo transversal da
corrente gasosa a medida gque passa através da porcio
convergente do bocal 22 altere o movimento de pelo menos
uma parte do fluxo das direg¢des aleatdrias, incluindo
movimentos rotacionais e vibratdérios, para um movimento
em linha reta paralelo ao eixo geométrico da cémara de
reagdo. Em certas concretizag¢des, as dimensdes da cémara
de plasma 20 e o material sdo selecionados de maneira a
alcangar velocidades sbnicas dentro do gargalo estreito
do bocal.

A medida que a corrente confinada de fluxo entra na
porgdo divergente ou a jusante do bocal 22, ela é
submetida a wuma queda de pressdo ultra-rapida como
resultado de um aumento gradual de volume ao longo das
paredes cbnicas da saida do bocal. Por meio de uma
selegdo apropriada das dimensdes do bocal, a cémara de
plasma 20 poderéd ser operada a pressdo atmosférica, ou

ligeiramente abaixo da pressdo atmosférica ou, em alguns
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casos, a uma condigdo pressurizada, para alcangar o
desejado tempo de residéncia, enquanto que a cdmara 26 a
jusante do bocal 22 & mantida a uma pressdo de Vacuo por
operagao de dispositivo produtor de vacuo, tal como uma
bomba de vacuo 60. Seguindo & passagem através do bocal
22, as particulas sélidas ultra-finas poderdo entrar e
resfriar na camara 26.

Conforme fica aparente da figura 2, em certas
concretizagdes da presente invengao, as particulas
sbélidas ultra-finas poderao fluir da cémara de
resfriamento 26 para uma estacao de coleta 27, através de
uma segao de resfriamento 45, que poderd compreender, por
exemplo, um tubo de resfriamento encamisado. Em certas
concretizagdes, a estagdo de coleta 27 compreende um
filtro de saco ou outro meio de coleta. Um lavador a
jusante 28 poderda ser usado para condensar e coletar
material dentro do fluxo antes do fluxo entrar a bomba de
vacuo.

Em certas concretizagdes, os tempos de residéncia para os
materiais dentro da cédmara de plasma 26 é da ordem de
milissegundos. O precursor sdlido poderd ser injetado sob
pressao (tal como maior que 1 a 100 atmosferas) através
de um pequeno orificio para atingir velocidade suficiente
para penetrar e se misturar com o plasma. Adicionalmente,
em muitos casos a corrente injetada de precursor sdlido é
injetada normal (&ngulo de 90°) com relacdo ao fluxo dos
gases de plasma. Em alguns casos, desvios positivos ou
negativos do angulo de 90° poderdo ser desejados.

A alta temperatura do plasma rapidamente vaporiza o
precursor sbélido. Pode haver uma diferenca substancial
nos gradientes de temperatura e padrdes de fluxo gasoso
ao longo da cémara de plasma 20. Acredita-se que, na
entrada do arco de plasma, o fluxo é turbulento e existe
um alto gradiente de temperatura; de temperaturas desde
cerca de 20.000°K no eixo geométrico a cerca de 375°K
nas paredes da cédmara. No gargalo do bocal, acredita-se

que o fluxo seja laminar e hd um gradiente de temperatura
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muito baixo através da area aberta restrita.

A camara de plasma é freqguientemente construida de ago
inoxidavel, niquel, tité@nio, cobre, aluminio, ou outros
materiais resfriados a &gua, ou outros materiais. A
cédmara de plasma poderd também ser construida de
materiais cerdmicos para suportar um ambiente quimico e
térmico vigoroso.

As paredes da cadmara de plasma poderdo ser internamente
aquecidas por uma combinagdo de radiagdo, convecgdo e
condugdo. Em certas concretizagdes, o resfriamento das
paredes da camara de plasma evita fusdes indesejadas e/ou
corrosao nas suas superficies. O sistema usado para
controlar tal resfriamento deve manter as paredes a uma
temperatura a mais alta possa ser permitida pelo material
de parede selecionado, que frequentemente €& inerte aos
materiais dentro da camara de plasma nas temperaturas de
parede esperadas. Isto também é verdade com respeito as
paredes do bocal, que poderdo ser submetidas a calor por
convecgdo e condugdo.

O comprimento da cémara de plasma €é freqlentemente
determinado experimentalmente primeiro usando um tubo
alongado dentro do qual o usudrio poderd localizar a
temperatura limiar alvo. A cdmara de plasma pode entdo
ser projetada suficientemente longa para que precursores
tenham suficiente tempo de residéncia na alta temperatura
para atingir um estado de equilibrio e completar a
formag¢do dos desejados produtos finais.

0 diédmetro interno da cémara de plasma 20 poderad ser
determinado pelas propriedades fluidas do plasma e da
corrente gasosa em movimento. Ele deverda suficientemente
grande para permitir o necessdrio fluxo gasoso, mas néo
tdo grande para que sejam formadas 2zonas de remanso ou
estagnadas ao longo das paredes da cémara. Tais padrdes
de fluxo detrimentais; poderao resfriar os gases
prematuramente e precipitar produtos indesejados. Em
muitos casos, o didmetro interno da cdmara de plasma 20 é

maior que 100% do didmetro do plasma na extremidade de
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entrada da camara de plasma.

Em certas concretizagdes, a seg¢do convergente do bocal
tem uma alta variag¢do na razdo de aspecto no didmetro que
mantém transigdes suaves até um primeiro &ngulo ingreme
(tal como >45°) e entdo a 4&ngulos menores (tais como
<45°) conduzindo para dentro do gargalo do bocal. O
propdésito do gargalo de bocal é frequentemente comprimir
os gases e alcangar velocidades sbnicas no fluxo. As
velocidades alcangadas no gargalo do bocal e na secdo
divergente a jusante do bocal sdo controladas pelo
diferencial de pressdo entre a camara de plasma e a secdo
a jusante da segdo divergente do bocal. Pressdo negativa
poderéd ser aplicada a jusante ou press3o positiva podera
ser aplicada a montante para este fim. Um bocal
convergente-divergente do tipo adequado para uso na
presente invengdo estd descrito na patente U.S. n° RE
37.853 na coluna 9, linha 65 & coluna 11, linha 32, a
citada porgdo da qual é aqui incorporada por referéncia.
Descobriu-se surpreendentemente que os métodos e
aparelhagens para fazer particulas sbélidas ultra-finas da
presente invengdo, que utilizam resfriamento por diluigdo
com gas de resfriamento brusco em combinacdo com um
membro convergente, tal como um bocal convergente-
divergente, tem diversos beneficios. Primeiroc, uma tal
combinagdo permite o uso de tempos de residéncia
suficientes do material s6lido dentro do sistema de
plasma que torna pratico o uso de precursores sdélidos.
Segundo, pelo fato de as particulas sélidas ultra-finas
serem formadas antes do fluxo alcancar o membro
convergente, incrustagdes da cédmara de plasma sdo
reduzidas ou, em alguns casos, mesmo eliminadas, uma vez
que a quantidade de material aderindo & superficie
interior do membro convergente é reduzida ou, em alguns
casos, até eliminada. Terceiro, esta combina¢3o permite a
coleta de particulas sblidas ultra-finas em um tUnico
ponto de coleta, tal como uma sacola de filtro, com uma

quantidade minima de tais particulas sendo depositada
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dentro da cé@mara de resfriamento ou secdo de resfriamento
descrita anteriormente.

Em certas concretizagdes das composic¢des de revestimento
da presente 1invengao, as particulas resistentes a

corrosdo compreendem um reticulado de ©6xido inorgénico

- compreendendo um ou mais materiais inorg@nicos. Conforme

usado aqui, o termo ‘“reticulado de &éxido inorgénico
compreendendo um ou mais materiais inorgdnicos” refere-se
uma cadeia molecular compreendendo um, ou em alguns
casos, dois ou mais diferentes materiais inorgénicos
guimicamente conectados uns aos outros por meio de um ou
mais &tomos de oxigénio. Um tal reticulado poderad ser
formado a partir da hidrdlise de sais metdlicos, exemplos
dos quais incluem, mas n3o estdo limitados a, Ce3?*, ce**,
zZn*, Mg?*, Y3+, Ca?*, Mn’*, e  Mof*. Em certas
concretizagdes, o reticulado de 6xido inorgénico
compreendendo zinco, cério, IiItrio, manganés, ou célcio.
Em certas concretizacgdes, o reticulado de 6xido
inorgédnico também compreende silicio, fésforo, e/ou boro.
Em certas concretizagdes, o) reticulado de 6xido
inorgédnico compreende cério, zinco, zircdnio, e/ou
manganés, bem como silicio. Em certas concretizacdes, o
reticulado de &éxido inorgédnico compreende 0,5 a 30 por
cento em peso de cério e 0,5 a 20 por cento em peso de
zinco, com os percentuais em peso sendo baseados no peso
total do material.

Em certas concretizacgdes, o reticulado de éxido
inorgdnico compreende silicio resultante da hidrélise de
um organossilano, tal como silanos compreendendo dois,

trés, quatro ou mais grupos alcdxi. Exemplos especificos

metiltrimetoxissilano, metiltrietoxissilano,
metiltriacetoxissilano, metiltripropoxissilano,
metiltributoxissilano, etiltrimetoxissilano,
etiltrietoxissilano, y-met-acriloxipropiltrimetoxis
silano, y-aminopropiltrimetoxissilano, y-aminopropil -

trietoxissilano, y-mercaptopropiltrimetoxissilano,

clorometiltrimetoxissilano, cloropropilmetiltrietoxis-
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silano, " dimetildietoxissilano, y-cloropropilmetil-
dimetoxissilano, y-cloropropilmetiltrimetoxissilano,
tetrametoxissilano, tetraetoxissilano, tetra-n-propoxis-
silano, tetra-n-butoxissilano, glicidoximetiltrietoxis-
silano, a-glicidoxietiltrietoxissilano, P-glicidoxietil-
trimetoxissilano, B-glicidoxietiltrietoxissilano, o-
glicidoxipropiltrietoxissilano, B-glicidoxipropil-
trimetoxissilano, B-glicidoxipropiltrietoxissilano, Y-
glicidoxipropiltrimetoxissilano, fy-glicidoxipropilmetil-
dimetoxissilano, B-glicidoxipropildimetiltrimetoxis-
silano, hidrolisados destes, oligdmeros destes e misturas
de tais monbmeros de silano. Em certas concretizac¢des, o
reticulado de 6xido inorgdnico compreende silicio
resultante de um silicato, tal como silicato de potéssio,
silicato de sédio, e/ou silicato de amdnio.

Em certas concretizacgdes, o reticulado de 6xido
inorganico é formado combinando um, ou em alguns casos,
dois ou mais sais meté&licos, tais como acetatos,
cloretos, sulfatos, e/ou nitratos metidlicos, com agua
para produzir uma espécie hidrolisada compreendendo um
ion met&lico polivalente. A espécie hidrolisada é entdo
reagida com um composto de silicio adequado (ou fésforo
ou boro conforme possa ser o caso) para produzir um
reticulado de 6&xido inorgdnico compreendendo um ou mais
materiais inorgdnicos. O material sdélido resultante
poderéd entdo ser filtrado, lavado e secado. O pd seco
resultante poderd, caso desejado, ser calcinado a uma
temperatura de, por exemplo, 200 a 1.000°F. Os exemplos
aqui ilustram métodos adequados para fazer tais
particulas resistentes & corrosdo.

Em certas concretizagdes, as particulas resistentes a
corrosao compreendendo um reticulado de 6xido inorgénico,
conforme descrito acima, sdo particulas ultra-finas.

Em certas concretizac¢des das composigdes de revestimento
da presente invengdo, as particulas resistentes A
corrosao compreendem uma argila. Em certas

concretizagdes, tais argilas sdo tratadas com um sal de
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lantanideo e/ou de metal de transigdo. Argilas adequadas
incluem, por exemplo, LUPONITE (um silicato de magnésio
litio sédio hidroso modificado com tetrassdédio
comercialmente disponivel da SouthernCity Products, Inc.)
bentonita (uma argila de filossilicato de aluminio
geralmente impura consistindo predominantemente de
montmorilonita (Na,Ca)g,33(Al,Mg) 2814050 (0OH),.nH,0) .

Tais particulas resistentes & corrosdo poder3do ser
produzidas adicionando uma argila, tal como a Laponite®
estruturada em camadas referenciado acima, a uma solugdo
diluida agitada de um sal metdlico (até 50% em peso de
metal), tal como, por exemplo, acetato de cério, ou
acetato de zinco, em &gua e filtrando o precipitado
s6lido resultante. O precipitado sélido precipitado
poderd, caso desejado, ser lavado, tal como com adgua e/ou
acetona, e secado.

Em certas concretizagdes, a presente invencdo estéa
direcionada a composig¢des de revestimento que compreendem
particulas resistentes & corrosdo compreendendo um éxido
inorgdnico e, combinag¢do com um agente tamponador de pH,
tal como, por exemplo, um borato. Conforme usado aqui,o
termo “agente tamponador de pH” €& pretendido para
referir-se a um material gque ajuste o pH do &xido
inorgdnico em um nivel mais alto do que seria na auséncia
do material. Em certas concretizag¢des, tais particulas
resistentes a corrosdo compreendem um &xido metdlico
misto que inclui borato (B;03), e um ou mais o6xidos de
zinco, bario, cério, itrio, magnésio, molibdénio, 1litio,
aluminio, ou célcio. Em certas concretizacgdes, tal éxido
misto € depositado sobre e/ou em um suporte.

Conforme usado aqui, o termo “suporte” refere-se a um
material sobre o qual ou com o qual um outro material é
carregado. Em certas concretizagdes, as particulas
resistentes a corrosdo compreendem um 6xido inorgdnico,
um borato, e um suporte de silica, tal como de silica
pirogénica, comercialmente disponivel sob a designacdo

comercial Aerosil’ da Degussa, ou silica precipitada, tal
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como Hi-Sil® T600 da PPG Industries, Pittsburgh,
Pensilvania. Em certas concretizag¢des, o suporte tem um
tamanho de particula primdrio médio de nd3o mais que 20
nanometros. Em certas concretizag¢des, tais particulas
resistentes a corrosdo provéem protegdo desejavel contra
ambas corrosdes de borda e corrosdes por arranhadura’ na
superficie de um substrato que esteja exposto a
dissolug¢do anddica.

Exemplos nao limitativos especificos de particulas
resistentes a corrosdo adequados compreendendo um ©&xido
metdlico misto incluindo borato compreendem CaO.B,0s;,
Ba0.B,0,, Zno.B,0;, e/ou MgO.B,0;. Tais pigmentos
resistentes & corrosdo poderdo ser produzidos, por
exemplo, precipitando os tais materiais sobre o suporte.
Tal precipitagdo poderd ser conduzida, por exemplo,
combinando &cido bdérico e um ou mais materiais
precursores compreendendo zinco, bario, c¢ério, itrio.,
magnésio, molibdénio, litio, aluminio, ou cdlcio, com uma
pasta de &gua e silica, evaporando a &gua, e entdo
calcinando o material resultante para produzir as
particulas resistentes a corrosdo, que poderdo entdo ser
moidas ao desejado tamanho de particula.

Em certas concretizagdes, tais particulas também poder3o
compreender materiais adicionais, tais como fosfatos,
silicatos, hidréxi-fosfatos, e/ou hidréxi-silicatos de um
metal, tal como zinco ou aluminio.

Em certas concretizagdes, uma ou mais das particulas
resistentes a corrosdo anteriormente descritas estardo
presentes nas composigdes de revestimento da presente
invengdo em uma quantidade de 3 a 50 por cento em volume,
tal como 8 a 30 por cento em volume ou, em certas
concretizagdes, 10 a 18 por cento em volume, onde os
percentuais em volume sdo baseados no volume total da
composigdo de revestimento.

Em certas concretiza¢des, as composicdes de revestimento
da presente invengdo compreendem particulas resistentes a

COorrosao compreendendo particulas quimicamente
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modificadas tendo um tamanho de particula primdrio médio
de nao mais que 500 nanometros, em alguns casos, nao mais
que 200 nanometros e, em ainda outros casos, ndo mais que
100 nanometros. Exemplos de tais particulas sdo descritos
na patente U.S. n° 6.790.904 da coluna 3, 1linha 43 &
coluna 8, linha 46; publicag¢do de pedido de patente U.S.
n° 2003/0229157 Al em [0021] a [0048]; patente U.S. n°
6.835.458 da coluna 4, linha 54 & coluna 7, linha 58; e
patente U.S. n° 6.593.417 da coluna 23, linha 48 & coluna
24, linha 58, porgdes dos quais estdo sendo aqui
incorporadas por referéncia. Particulas quimicamente
modificadas também estdo comercialmente disponiveis, tais
como aquelas comercialmente disponiveis sob a designagdo
comercial NANOBYK-3650, da Byk-Chemie.

Conquanto tais particulas quimicamente modificadas sejam
conhecidas na técnica ©para prover propriedades de
resisténcia a defeitos e/ou arranhaduras a composicdes de
revestimento nas quais elas s3o incorporadas, os
presentes inventores descobriram surpreendentemente que
elas também conferem propriedades de resisténcia a
corrosdo a composigdes de primers para substratos
metalicos, tais como primers de causticacdo, e/ou
composigdes de revestimento de pré-tratamento quando tais
composigdes sao aplicadas a um substrato met&lico nu. De
fato, os inventores descobriram que, mesmo quando tais
particulas quimicamente modificadas s3o incluidas em uma
composigdo de revestimento em quantidades relativamente
pequenas, 1. &, razbes em peso de particulas para ligante
formador de pelicula de menos que 0,2, a composicdo de
revestimento, quando depositada sobre pelo menos uma
porgao de um substrato metdlico nu selecionado dentre acgo
laminado a frio, ago eletrogalvanizado e aluminio e
curada, as vezes produz um substrato que exibe
propriedades de resisténcia a corrosdo semelhantes a, ou,
em alguns casos, maior Qque, as propriedades de
resisténcia a corrosdo que o mesmo substrato exibe quando

pelo menos parcialmente revestido sob as mesmas condigdes
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com uma composigdo resistente a corros3o contendo cromo
convencional (conforme descrito em mais detalhe abaixo).
Como resultado, os inventores descobriram que tais
particulas resistentes a corrosdo poderdo ser usadas para
substituir cromo em composigdes de revestimento de
primers para substratos metdlicos, tais como primers de
causticagdo, e/ou composi¢des de revestimento para pré-
tratamento de metais.

Conforme indicado anteriormente, em certas
concretizacgdes, as composicgdes de revestimento da
presente invengdo compreendem uma resina formadora de
pelicula. Conforme usado aqui, ‘“resina formadora de
pelicula” refere-se a resinas que possam formar uma
pelicula continua auto-suportante em pelo menos uma face
horizontal de um substrato quando da remogdo de quaisquer
diluentes ou portadores presentes na composicdo ou gquando
da cura a temperatura ambiente ou elevada.

Resinas formadoras de pelicula que poder3o ser usadas nas
composigdes de revestimento da presente invencdo incluem,
sem limitacao, aquelas usadas em  composicgdes de
revestimento de OEM (Fabricantes de Equipamentos
Originais) automotivos, composigdes de revestimento para
repintura automotiva, composi¢des para revestimentos
industriais, composicdes para revestimentos
arquitetdnicos, composigdes para revestimento de bobinas,
e composigdes para revestimentos aeroespaciais, dentre
outras.

Em certas concretizagdes, a resina formadora de pelicula
incluida nas composi¢des de revestimento da presente
invengdo compreende uma resina formadora de pelicula
termofixa. Conforme usado aqui, “termofixa” refere-se a
resinas que “curam” irreversivelmente quando da cura ou
reticulagao, sendo que as <cadeias poliméricas dos
componentes poliméricos sdo unidos entre si por ligacgdes
covalentes. Esta propriedade é geralmente associada com
uma reagao de reticulagdo das composi¢des constituintes

freqientemente induzida, por exemplo, por calor ou
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irradiacdao. Vide Hawley, Gessner G., The Condensed
Chemical Dictionary, Nona Edig¢do, pagina 856; Surface
Coatings, wvol. 2, 0il and Color Chemists Association,
Australia, TAFE Educational Books (1974). Rea¢des de cura
ou reticulagdo também poderdo ser realizadas sob
condi¢des ambientes. Uma vez curada ou reticulada, uma
resina termofixa ndo fundird quando da aplicac¢do de calor
e é insoldvel em solventes. Em outras concretizacdes, a
resina formadora de pelicula incluida nas composic¢des de
revestimento da presente invengdo compreende uma resina
termopléastica. Conforme usado aqui, o termo
“termopléstico” refere-se a componentes poliméricos que
ndao sdo unidos por 1ligagdes covalentes e assim se
submetem a fluxo liquido por aquecimento, e s3o soliveis
em solventes. Vide Saunders, K.J., Organic Polymer
Chemistry, péginas 41-42, Chapman and Hill, Londres
(1973) .

Resinas formadoras de pelicula adequadas para uso nas
composigdes de revestimento da presente invencdo incluem,
por exemplo, aquelas formadas pela reacdo de um polimero
tendo pelo menos um tipo de grupo reativo e um agente de
cura tendo grupos reativos reativos com of(s) grupo(s)
reativo(s) do polimero. Conforme usado aqui, o termo

‘polimero” €& pretendido para abranger oligdmeros, e

inclui, sem limitacao, tanto homopolimeros quanto
copolimeros. Os polimeros poderdo ser, por exemplo,
acrilicos, poliésteres, poliuretanos, polivinilicos,
celuldésicos, acrilatos polimeros & base de silicio

saturados ou insaturados, copolimeros destes e misturas
destes, e poderdo conter grupos reativos tais como grupos
epdxi, &cido carboxilico, hidroxila, isocianato, amda,
carbamato e carboxilato, dentre outros, incluindo
misturas destes.

Polimeros acrilicos adequados incluem, por exemplo,
aqueles descritos na publicagdo de pedido de patente U.S.
n® 2003/0158316 Al em [0030] - [0039], a porcdo citada da

qual é aqui incorporada por referéncia. Polimeros de
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poliéster adequados incluem, por exemplo, aqueles
descritos na publicagdo de pedido de patente U.S. n°
2003/0158316 Al em [0040] a [0046], a porcdo citada da
qual é aqui incorporada por referéncia. Polimeros de
poliuretano adequados incluem, por exemplo, aqueles
descritos na publicacdo de pedido de patente U.S. n°
2003/0158316 Al em [0047] a [0052], a porgdo citada da
qual €é aqui incorporada por referéncia. Polimeros
baseados em silicio adequados sdo definidos na patente
U.S. n° 6.623.791 na coluna 9, linhas 5 a 10, a porcgdo
citada da qual é aqui incorporada por referéncia.

Em certas concretizagdes da presente inveng¢do, a resina
formadora de pelicula compreende um polimero de
polvinila, tal como uma resina de polivinil butiral. Tais
resinas poderdo ser produzidas reagindo dlcool
polivinilico com um aldeido, tal como aldeido acético,
aldeido férmico, ou aldeido butirico, dentre outros.
Alcoois polivinilicos poderdo ser produzidos pela
polimerizagdo de mondémero de acetato de vinila e a
subsequiente metandlise, alcalinamente catalisada, do
acetato de polivinila obtido. A reag¢do de acetalizacdo de
&lcool polivinilico e aldeido butirico nao é
quantitativa, de maneira tal que o polivinil butiral
poderd conter uma certa quantidade de grupos hidroxila.
Adicionalmente, uma pequena quantidade de grupos acetila
podera permanecer na cadeia polimérica.

Resinas de polivinil butiral comercialmente disponiveis
poderdo ser usadas. Tais resinas frequUentemente tém um
grau médio de polimerizagdo de 500 a 1000e um grau de
butiragdo de 57 a 70 moles por cento. Exemplos
especificos de resinas de polivinil butiral adequadas
incluem a linha MOWITAL® de resinas de polivinil butiral
comercialmente disponiveis da Kuraray America, Inc., Nova
York, Nova York, e as resinas de polivinil butiral
BUTVAR® comercialmente disponiveis da Solutia Inc.
Conforme indicado anteriormente, certas composig¢des de

revestimento da presente invengdao poderdo incluir uma
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resina formadora de pelicula que é formada a partir do
uso de um agente de cura. Conforme usado aqui, o termo
“agente de cura” refere-se a um material que promova a
“cura” dos componentes da composig¢do. Conforme usado
aqui, o termo “cura” significa que quaisquer componentes
reticuléaveis da composicdo estarao pelo menos
parcialmente reticulados. Em certas concretizagdes, a
densidade de reticulag¢do dos componentes reticuléveis, 1i.
€, o grau de reticulagdo, varia de 5 por cento a 100 por
cento de reticulagdo completa, tal como de 35 por cento a
85 por cento de reticulagdo completa. Aquele entendido no
assunto compreenderd gque a presenga e o grau de
reticulagdo, i. é, a densidade de reticulacdo, poderad ser
determinado por uma variedade de métodos, tais como
andlise térmica mecdnica dinfmica (DMTA) usado um
analisador MK III DMTA da Polymer Laboratories, conforme
descrito na patente U.S. n® 6.803.408, na coluna 7, linha
66 a coluna 8, linha 18, a porgdo citada da qual sendo
aqui incorporada por referéncia.

Qualquer um de uma variedade de agentes de cura
conhecidos daqueles entendidos no assunto poderd ser
usado. Por exemplo, resinas aminoplasticas e
fenopléasticas adequadas exemplificativas est3o descritas
na patente U.S. n° 3.919.351, na coluna 5, linha 22 &
coluna 6, linha 25, a porgdo citada da qual sendo aqui
incorporada por referéncia. Poliisocianatos e isocianatos
blogqueados adequados exemplificativos estdo descritos na
patente U.S. n° 4.546.045 na coluna 5, linhas 16 a 38, e
na patente U.S. n® 5,468.802 na coluna 3, linhas 48 a 60m
As porgdes citadas das quais sendo aqui incorporadas por
referéncia. Anidridos adequados exemplificativos est3o
descritos na patente U.S. n° 4.798.746, na coluna 10,
linhas 16 a 50; e na patente U.S. n° 4,732.790, na coluna
3, linhas 41 a 57, as porgdes citadas das quais sendo
aqui incorporadas por referéncia. Poliepdxidos adequados
exemplificativos estdo descritos na patente U.S. n°

4.681.811, na coluna 5, linhas 33 a 58, a porg¢do citada
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da qual sendo aqui incorporada por referéncia. Poliacidos
adequados exemplificativos estdo descritos na patente
U.S. n° 4.681.811, na coluna 6, linha 45 & coluna 9,
linha 54, a porgdo citada da qual sendo aqui incorporada
por referéncia. Polidis adequados exemplificativos estdo
descritos na patente U.S. n°® 4.046.729 na coluna 7, linha
52 & coluna 8, linha 9 e coluna 8, linha 29 & coluna 9,
linha 66, e na patente U.S. n° 3.919.315, na coluna 2,
linha 64 & coluna 3, linha 33, as por¢des citadas das
quais sendo aqui incorporadas por referéncia. Exemplos
adequados de poliaminas estdo descritas na patente U.S.
n° 4.046.729, na coluna 6, linha 61 & coluna 7, linha 26
e na patente U.S. n° 3.799.854, na coluna 3, linhas 13 a
50, as porgdes citadas das quais sendo aqui incorporadas
por referéncia. Misturas apropriadas de agentes de cura,
tais como aqueles descritos acima, poderdo ser usados.

Em certas concretizag¢des, as composigdes de revestimento
da presente invengdo sdo formuladas como uma composicdo
mono-componente onde um agente de cura € misturado com
outros componentes da composicdo para formar uma
composigdo estavel. Em outras concretizac¢des, composicdes
da presente invengdo poderdo ser formuladas como uma
composigdo bi-componente onde um agente de cura é
adicionado a uma mistura pré-formada dos outros
componentes da composigdo imediatamente antes da
aplicacgéo.

Em certas concretizagdes, a resina formadora de pelicula
estd presente nas composigdes de revestimento da presente
invencdo em uma quantidade maior que 30 por cento em
peso, tal como 40 a 90 por cento em peso, ou, em alguns
casos, 50 a 90 por cento em peso, com O percentual em
peso sendo baseado no peso total da composigdo de
revestimento. Quando um agente de cura for usado, ele
podera, em certas concretizagdes, estar presente em uma
quantidade de até 70 por cento em peso, tal como 10 a 70
por cento em peso, este peso percentual sendo baseado no

peso total da composicdo de revestimento.
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Em certas concretizagdes, as composi¢des de revestimento
da presente invengdo estdo na forma de composigdes de
revestimento liquidas, exemplos das quais incluem
composigdes de revestimento aquosas e base solvente, e
composicdes de revestimento eletrodepositaveis. As
composigdes de revestimento da presente invengdo também
poderdo estar na forma de um sélido co-reagivel na forma
particulada, i. é, uma composigdo de revestimento em pd.
Independentemente da forma, as composigdes de
revestimento da presente invengdo poderdo ser pigmentadas
ou incolores, e poderdo ser usadas isoladamente ou em
combinacgado como primers, revestimentos base, ou
revestimentos superiores. Certas concretizagdes da
presente invencdo, conforme discussdo em mais detalhe
abaixo, estdo direcionadas a composi¢des de revestimento
de primers resistentes a corrosdo e/ou de pré-tratamento.
Conforme indicado, certas concretizagdes da presente
invengdo estdo direcionadas a composicdes de revestimento
de primers para substratos metédlicos, tais como “primers
de causticagdo”, e/ou composigdes de revestimento para
pré-tratamento de substratos metdlicos. Conforme usado
aqui, o termo “composigdo de revestimento de primer”
refere-se a composigdes de revestimento das quais um
revestimento de fundo poderd ser depositado sobre um
substrato de maneira a preparar a superficie para
aplicagdo de um sistema de revestimento protetor ou
decorativo. Conforme usado aqui, o termo ‘“primer de
causticagdo” refere-se a composi¢des de revestimento de
primers que incluam um componente promotor de adesdo, tal
como um &cido livre conforme descrito em mais detalhe
abaixo. Conforme usado aqui, o termo “composicdo de
revestimento de pré-tratamento” refere-se a composicdes
de revestimento que possam ser aplicadas segundo
espessuras de pelicula muito baixas a um substrato nu de
maneira a melhorar a resisténcia & corros3o ou para
aumentar a adesao de camadas de revestimento

subsequentemente aplicadas. Substratos metdlicos que
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poderdao ser revestidos com tais composig¢des incluem, por
exemplo, substratos compreendendo ag¢o (incluindo ago
eletrogalvanizado, ag¢o laminado a frio, ag¢o galvanizado
por imersdo a quente, dentre outros), aluminio, ligas de
aluminio, ligas de =zinco-aluminio, e aco folheado com
aluminio. Substratos que poderdo ser revestidos com tais
composigdes também poderdo compreender mais que um metal
ou 1liga metadlica, onde o substrato poderda ser uma
combinagdo de dois um mais substratos metalicos
revestidos montados juntos, tais como ag¢o galvanizado por
imersdo a quente montado com substratos de aluminio.

As composigdes revestimento de primer e/ou composi¢des de
revestimento de pré-tratamento de substratos metdlicos da
presente inveng¢do poderd ser aplicado a metais nus. Por
“nu” quer-se dizer um material virgem que ndo tenha sido
tratado com nenhuma composigdo de pré-tratamento, tal
como, por exemplo, banhos fosfatizantes convencionais,
enxagues de metais pesados, etc. Adicionalmente,
substrato metélicos nus sendo revestidos com as
composigdes de revestimento de primer da presente
invengdo poderdo ser uma borda de corte de um substrato
esteja de outra maneira tratado e/ou revestido sobre o
restante da sua superficie.

Antes de aplicar uma composigdo de revestimento de primer
da presente invengdo e/ou uma composigdo de pré-
tratamento de metal da presente invenc3o, o substrato
metédlico a ser revestido deverd primeiro ser limpo para
remover graxas, sujeiras ou outras matérias estranhas.
Procedimentos e materiais de limpeza padrdes também
poderdo ser empregados. Esses materiais poderdo incluir,
por exemplo, limpadores alcalinos suaves ou fortes, tais
como aqueles que estdo comercialmente disponiveis.
Exemplos incluem BASE Phase Non-Phos ou BASE Phase #6,
ambos os quais estdo comercialmente disponiveis da PPG
Industries, Pretreatment and Specialty Products. A
aplicagdo de tais limpadores poderd ser seguida ou

precedida de um enxaglie com agua.
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A superficie metdlica poderda entdo ser enxaguada com uma
solugdo acida aquosa apds limpeza com o limpador alcalino
e antes de contato com uma composigdo de revestimento de
primer de substrato metdlico e/ou composig¢do para pré-
tratamento de substrato metédlico da presente invengdo.
Exemplos de solu¢gdes de enxaguamento adequadas incluem
limpadores &acidos suaves ou fortes, tais como as solugdes
de &cido nitrico diluido comercialmente disponiveis.
Conforme indicado anteriormente, certas concretizagdes da
presente 1invengdo estdo direcionadas a composig¢des de
revestimento compreendendo um componente promotor de
adesdo. Conforme usado aqui, o termo “componente promotor
de adesao” refere-se a qualquer material que seja
incluido na composigdo para intensificar a ades3o da
composigdo de revestimento a um substrato met&lico.

Em certas concretizagdes da presente inveng¢do, um tal
componente promotor de adesdo compreende um &cido livre.
Conforme usado aqui, “acido 1livre” é pretendido para
englobar &cidos organicos e/ou inorgdnicos que s3o
incluidos como um componente separado das composig¢des da
presente invengdo em oposigdo a quaisquer A&cidos que
possam ser usados para formar um polimero que possa estar
presente na composig¢do. Em certas concretizag¢des, o acido
livre incluido nas composigdes de revestimento da
presente 1invengdo ¢é selecionado dentre &cido téanico,
dcido fosférico, A&cido fosforoso, &cido citrico, ou
misturas destes. Derivados adequados incluem é&steres,
amidas, e/ou complexos metdlicos de tais &cidos.

Em certas concretizagdes, o A&acido livre compreende um
dcido orgénico, tal como A&cido ténico, i. &, tanino.
Taninos sdoc extraidos de diversas plantas e &rvores que
poderdo ser classificadas de acordo com suas propriedades
gquimicas como (a) taninos hidrolisaveis, (b) taninos
condensados, e (c¢) taninos mistos contendo tanto taninos
hidrolis&veis quanto taninos condensados. Taninos Uteis
na presente inven¢do incluem aqueles gque contenham um

extrato de tanino de plantas e A&rvores naturalmente
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ocorrentes, e sdo geralmente referidos como taninos
vegetais. Taninos vegetais adequados incluem os taninos
vegetais condensados solGveis em &gua quente ou comuns,
tais como quebracho, mimosa, mangue vermelho, abeto,
cicuta, *“gabien”, acacias, “catechu”, pau-ferro, ch&,
larigo, cerejeira, castanheira, dividivi, alga valdnia,
sumagre, chinchona, carvalho, etc. Esses taninos vegetais

ndo sdo compostos quimicos puros com estruturas

conhecidas mas, ao contrario, contém numerosos
componentes incluindo parcelas fendlicas, tais como
catecol, pirogalol, etc., condensadas em uma estrutura

polimérica complicada.

Em certas concretizagdes, o acido 1livre compreende um
adcido fosfdérico, tal como um &cido ortofosfdrico, &acido
superfosférico a 100 por cento ou solugdes agquosas
destes, tais como uma solugdo de Aacido fosfdérico a 70 a
90 por cento.

Adicionalmente a ou no 1lugar de tais &cidos livres,
outros componentes promotores de adesdo sdo fosfatos
metalicos, organofosfatos, e organofosfonatos.
Organofosfatos e organofosfonatos adequados incluem
aqueles divulgados nas patentes U.S. n®° 6.440.580, na
coluna 3, linha 24 & coluna 6, linha 22, 5.294.265, na
coluna 1, 1linha53 & coluna 2, linha 55, e 5.396.526, na
coluna 2, 1linha 15 & coluna 3, 1linha 8, as porgdes
citadas das quais sendo aqui incorporadas por referéncia.
Fosfatos metdlicos adequados incluem, por exemplo,
fosfato de zinco, fosfato de ferro, fosfato de manganés,
fosfato de <calcio, fosfato de magnésio, fosfato de
cobalto, fosfato de =zinco-ferro, fosfato de zinco-
manganés, fosfato de zinco-cdlcio, incluindo os materiais
descritos nas patentes U.S. n®° 4.941.930, 5.238.506 e
5.653.790.

Em certas concretizag¢des, o componente promotor de adesio
compreende uma resina epdxi fosfatizada. Tais resinas
poderdo compreender o produto de reacdo de um ou mais

materiais com funcionalidade epbxi em um ou mais
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materiais contendo fésforo. Exemplos ndo limitativos de
tais materiais, que sdo adequados para uso na presente
invengdo, sdo divulgados na patente U.S. n®° 6.159.549, na
coluna 3, linhas 19 a 62, a citada porc¢do da qual sendo
aqui incorporada por referéncia.

Em certas concretizagdes, o componente promotor de adesdo
estard presente nas composi¢des de revestimento de primer
de substrato metdlico e/ou composic¢des de revestimento de
pré-tratamento de metais em uma quantidade variando 0,05
a 20 por cento em peso, tal como de 3 a 15 por cento em
peso, com os percentuais em peso sendo baseados no peso
total da composicgdo.

Conforme indicado anteriormente, em certas
concretizagdes, tal como em concretizagdes onde as
composicdes de revestimento da presente invengao
compreendam uma composigdo de revestimento de primer de
substrato metdlico e/ou uma composigdo de pré-tratamento
de metais, a composigdo também poderd compreender uma
resina formadora de pelicula. Em certas concretizagdes, a
resina formadora de pelicula estarid presente em tais
composi¢des em uma quantidade variando de 20 a 90 por
cento em peso, tal como 30 a 80 por cento em peso, com os
percentuais sendo baseados no peso total da composigdo.
Em certas concretizagdes, a composicdo de revestimento da
presente invengdo poderd também compreender ingredientes
opcionais adicionais, tais como aqueles ingredientes bem
conhecidos na técnica para formular revestimentos de
superficies. Tais ingredientes opcionais poderdo

compreender, por exemplo, pigmentos, corantes, agentes

tensoativos, agentes de controle de fluxo, agentes
tixotrépicos, cargas, agentes desgaseificantes, co-
solventes organicos, catalisadores, antioxidantes,

estabilizantes de 1luz, absorventes de UV, e outros
adjuvantes costumeiros. Quaisquer de tais aditivos
conhecidos na técnica poderdo ser usados, ausentes
problemas de compatibilidade. Exemplos n3o limitativos

desses materiais e quantidades adequadas incluem aqueles
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descritos nas patentes U.S. n°® 4.220.679. 4.403.003,
4.147.769, e 5.071.904.

Em certas concretizag¢des, as composicgdes de revestimento
da presente invengdo também compreendem, adicionalmente a
quaisquer das outras particulas resistentes a corros3o,
particulas resistentes a corrosao nao crbmicas
convencionais. Particulas resistentes A& corrosdo ndo
crdmicas convencionais adequadas incluem, mas n3o estdo
limitadas a, fosfato de ferro, fosfato de zinco, silica
com troca de ion célcio, silica coloidal, silica amorfa
sintética, e molibdatos, tais como molibdato de c&alcio,
molibdato de zinco, molibdato de bario, molibdato de
estréncio, e misturas destes. Silicas com troca de ion
calcio adequadas estdo comercialmente disponiveis da W.R.
Grace & Co. como SHIELDEX AC3 e/ou SHIELDEX® C303.
Silicas amorfas adequadas estdo comercialmente
disponiveis da W.R. Grace & Co. sob a designacdo
comercial SYLOID®. Um hidroxil fosfato de zinco adequado
esta comercialmente disponivel da Elementis Specialties,
Inc., sob a designag¢do comercial NALZIN'2.

Esses pigmentos resistentes & corrosdco ndo crémicos
tipicamente compreendem particulas tendo um tamanho de
particula de um micron ou maior. Em certas
concretizagdes, essas particulas estario presentes nas
composigdes de revestimento da presente invencdo em uma
quantidade variando de 5 a 40 por cento em peso, tal como
10 a 25 por cento em peso, com os percentuais sendo
baseados no peso total de sélidos da composicdo.

Em certas concretizacgdes, a presente invengdo é
direcionada a composigdes de revestimento compreendendo
um componente promotor de adesdo, uma resina fendlica, e
um alcoxissilano, adicionalmente a guaisquer das
particulas resistentes a COorrosao anteriormente
descritas. Resinas fendlicas adequadas incluem aquelas
resinas preparadas pela condensagdo de um fenol ou um
fenol substituido com alquila com um aldeido. Resinas

fenélicas exemplificativas incluem aquelas descritas na
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patente U.S. n° 6.774.168, na coluna 2, linhas 2 a 22, a
citada porgdao sendo aqui incorporada por referéncia.
Alcoxissilanos adequados sdo descritos na patente U.S. n°
6.774.168, na coluna 2, linhas 23 a 65, incorporada aqui
por referéncia, e incluem, por exemplo,
alcriloxialcoxissilanos, tais como y-acriloxipropil-
trimetoxissilano e metacrilatoalcoxissilano, tal como v-
metacriloxipropiltrimetoxissilano. Tais composigdes
também incluem um solvente, um agente reoldgico, e/ou um
pigmento, conforme descrito na patente U.S. n® 6.774.168,
na coluna 3, linhas 28 a 41, a porgdo citada da qual
sendo aqui incorporada por referéncia.

Os inventores descobriram que as particulas resistentes &
corrosdo divulgadas aqui sdo particularmente adequadas
para uso como agente de causticag¢do, tal como primers de
causticagdo de repintura automotiva e primers para
revestimento de bobinas de metais. Como resultado, certas
concretizagdes da presente invengdo estd3o direcionadas a
primers de causticagdo compreendendo: (a) uma resina
formadora de pelicula, tal como uma resina de polivinila;
(b) um componente promotor de ades3o, tal como um &acido
livre; e (c) particulas resistentes & corros3o do tipo
descrito acima. Conforme usado aqui, o termo “repintura”
refere-se ao ato de refazer, restaurar ou reparar a
superficie ou o acabamento de um artigo.

As composigbes de revestimento da presente invencgdo
poderdo ser preparadas por uma variedade de métodos. Por
exemplo, em certas concretizacgdes, as particulas
resistentes & corrosdo anteriormente descritas sdo
adicionadas a qualquer tempo durante a formulacdo de uma
composigdo de revestimento compreendendo uma resina
formadora de pelicula, contanto que elas formem uma
suspensdo estdvel na resina formadora de pelicula.
Composigdes de revestimento da presente invengdo poderdo
ser preparadas, primeiro misturando uma resina formadora
de pelicula, as particulas resistentes & corros3o

anteriormente descritas, e um diluente, tal como um
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solvente orgédnico e/ou dgua, em um recipiente fechado que
contenha um meio de moagem cerdmico. A mistura é
submetida a condig¢des de tensdo de alto cisalhamento, tal
como agitando a mistura em um agitador de alta
velocidade, até que uma dispersdao homogénea das
particulas permanega suspensa na resina formadora de
pelicula com nenhuma deposigdo visivel de particulas no
recipiente. Caso desejado, qualquer modo de aplicagao de
tensdo a mistura podera ser utilizado, contanto que
tensdo suficiente seja aplicada para alcangar uma
dispersdo estéavel das particulas na resina formadora de
pelicula.

As composigdes de revestimento da presente invenc¢ao
poderdo ser aplicadas a um substrato por técnicas de
aplicagdo conhecidas, tal como revestimento por mergulho
ou imersdo, aspersdo, aspersdo intermitente, mergulho
seguido de aspersdo, aspersdo seguida de mergulho,
pincelamento ou por rolo. Técnicas de aspersdo e
equipamentos para aspersdo com ar e de aspersdo
eletrostatica, usuais, quer métodos manuais, quer métodos
automédticos, poderdo ser usados. Enquanto as composigdes
de revestimento da presente invencao podem ser aplicadas
a diversos substratos, tais como madeira, vidro, pano,
pléstico, espuma, incluindo substratos elastoméricos, e
similares, em muitos casos o substrato compreende um
metal.

Em certas concretizagdes das composigdes de revestimento
da presente invengdo, apds a aplicagdo da composigdo ao
substrato, uma pelicula é formada sobre a superficie do
substrato retirando solvente, 1i. €&, solvente orgdnico
e/ou A&agua, para fora da pelicula por um periodo de
aquecimento ou de secagem ao ar. Condig¢des de secagem
adequadas dependerdao da composigdo e/ou da aplicagdo em
particular, mas em alguns casos um tempo de secagem de
cerca de 1 a 5 minutos a uma temperatura de cerca de 20 a
121°C (80 a 250°F) serd suficiente. Mais que uma camada

poderd ser aplicada, caso desejado Geralmente entre
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revestimentos, o revestimento anteriormente aplicado &
flasheado, isto €&, exposto; isto é, exposto a condicgdes
ambiente durante 5 a 30 minutos. Em certas
concretizagbes, a espessura do revestimento é de 1,3 a
127 micra (0,005 a 5 mils), tal como 1,3 a 76,2 micra
(0,05 a 3,0 mils). A composigdo de revestimento poderéa
entdo ser aquecida. Na operacdo de cura, solventes sdo
retirados e componentes reticuldveis da composigdo, caso
os haja, sdo reticulados. A operagdo de aguecimento e
cura € &as vezes realizado a uma temperatura na faixa de
71 a 177°C (160 a 350°F), mas, caso necesséario,
temperaturas mails baixas ou mais altas poderdo ser
usadas.

Conforme indicado, certas concretizagdes das composicdes
de revestimento da presente inveng¢do estido direcionadas a
composigdes de primer, tal como de “primers de
causticagdo”, enquanto gque outras concretizag¢des da
presente invengdo estdo direcionadas a composicdes de
pré-tratamento de substratos de metal. Em qualquer dos
casos, tails composigdes sdo freqlentemente revestidas
superiormente com um sistema de revestimento protetor ou
decorativo, tal como um monorrevestimento para
revestimento superior ou uma combina¢do de uma composicdo
de revestimentc base pigmentada e uma composic3o de
revestimento incolor, i. &, um sistema cor-mais-incolor.
Como resultado, a presente inveng¢do também é direcionada
a revestimentos compdsitos multi-componentes
compreendendo pelo menos uma camada de revestimento
depositada de uma composig¢do de revestimento da presente
invencgéao. Em certas concretizagdes, as composigdes
compdsitas mono-componentes da presente invencao
compreendem  uma composigao formadora = de pelo de
revestimento base servindo como um revestimento base
(freqientemente um revestimento de cor pigmentado) e uma
composigdo formadora de pelicula aplicada sobre o
revestimento base servindo como um revestimento superior

(freqientemente, um revestimento transparente ou
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incolor) .

Nestas concretizagdes da presente invengdo, a composigdo
de revestimento da qual o revestimento base e/ou o
revestimento superior é (sdo) depositado (s) poderéa
compreender, por exemplo, quaisquer das composigdes de
revestimento base ou de revestimento superior
convencionais conhecidas daqueles entendidos no assunto,
por exemplo, formulando composigdes de revestimento OEM
automotivas, composigdes de revestimento para repintura
automotiva, composigdes de revestimento industriais,
composigdes de revestimento para a construgdo civil,
composigdes para revestimento de bobinas, e composicdes
de revestimento aeroespaciais, dentre outras. Tais
composigdes tipicamente incluem uma resina formadora de
pelicula que poderd incluir, por exemplo, um polimero
acrilico, um poliéster, e/ou um poliuretano. Resinas
formadoras de pelicula exemplificativas s8o divulgadas na
patente U.S. n° 4.403.003, na coluna 2, linha 24 & coluna
4, linha 40, bem como na patente U.S. n° 4.403.003,
patente U.S. n® 4.147.679 e patente U.S. n° 5.071.904.

A presente invengdo também é direcionada a substratos,
tais como substratos metédlicos, pelo menos parcialmente
revestidos com uma composigdo de revestimento da presente
invengdc bem como substratos, tais como substratos
metélicos, pelo menos parcialmente revestidos com um
revestimento compdsito mono-componente da presente
invencgdo.

Em muitos casos, as composicdes de revestimento da
presente invengdo, quando depositadas sobre pelo menos
uma porgdo de um substrato metdlico selecionado dentre
ago laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e aluminio e
curadas, produzirdo um substrato que exibe propriedades
de resisténcia & corrosdo maiores que as propriedades de
resisténcia a corrosdo que o mesmo substrato exibe quando
pelo menos parcialmente revestido com uma composicdo de
revestimento semelhante que nd3o inclua as particulas

-~

resistentes a corrosdo anteriormente descritas. Em alguns
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casos, as composigdes de revestimento da presente
invengdo, gquando depositadas sobre pelo menos uma porgao
de substratos de dois metais selecionados dentre ago
laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e aluminio e
curadas, produzem um substrato que exibe propriedades de
resisténcia a corrosdo maior que a resisténcia & corrosao
que os mesmos trés substratos exibem quando pelo menos
parcialmente revestidos sob as mesmas condigdes com uma

composigdo de revestimento semelhante que ndo inclua as

particulas resistentes a corrosao anteriormente
descritas.
Como resultado, certas concretizagdes da presente

invengdo estdo direcionadas a composic¢des de revestimento
qgue compreendem particulas resistentes a corrosdo
selecionadas dentre (i) particulas de 6xido de magnésio
tendo um tamanho de particula primdrio médio de n3o mais
que 100 nanometros; (ii) particulas compreendendo um
reticulado de 6xido inorgédnico compreendendo um ou mais
6xidos inorgénicos; e/ou (iii) particulas quimicamente
modificadas tendo um tamanho de particula primdrio médio
de ndo mais que 500 nanometros, e sendo que as particulas
resistentes a corrosdo estdo presentes em uma quantidade
suficiente para resultar em uma composig¢do que, quando
depcsitada sobre pelc menos uma por¢d3c de um substrato
metdlico selecionado dentre ago laminado a frio, aco
eletrogalvanizado e aluminio, e curada, produz um
substrato que exibe propriedades de resisténcia a
corrosdao maiores que as propriedades de resisténcia a
corrosdo que o mesmo substrato exibe quando pelo menos
parcialmente revestido sob as mesmas condi¢des com uma
composigdo de revestimento semelhante, que n3o inclua as
particulas resistentes & corrosio.

Em certas concretizagdes, as particulas resistentes a
COrrosao estardo presentes na composigao em uma
quantidade suficiente para resultar em uma composicao
que, quando depositada sobre pelo menos uma porc¢do de

substratos de dois metais selecionados dentre aco
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laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e aluminio e
curadas, produzem um substrato que exibe propriedades de
resisténcia a corrosdo maior que a resisténcia & corrosido
que os mesmos dols substratos exibem quando pelo menos
parcialmente revestidos sob as mesmas condig¢des com uma
composigdo de revestimento semelhante que nd3o inclua as
particulas resistentes & corrosd3o. Em ainda outras
concretizagdes, tais particulas estardo presentes na
composigdo em uma quantidade suficiente para resultar uma
composigdo que, quando depositada sobre pelo menos uma
porgao de um substrato metdlico selecionado dentre aco
laminado a frio, ago eletrogalvanizado e aluminio, e
curada, produz um substrato que exibe propriedades de
resisténcia & corrosdo maiores que as propriedades de
resisténcia & corrosdo que o mesmo substrato exibe quando
pelo menos parcialmente revestido sob as mesmas condicdes
com uma composigdo de revestimento semelhante, que n3o
inclua as particulas resistentes & corrosdo.

Conforme usado aqui, o termo “propriedades de resisténcia
a corrosdo” refere-se a medic3o de prevencdo de corrosio
em um substrato meté&lico utilizando o ensaio descrito em
ASTM B1ll17 (Teste de Aspersdo com Sal). Neste ensaio, o
substrato revestido é riscado com uma faca para expor o
substrato met&lico nu. O substrato riscado é colocado em
uma camara de ensaio onde uma solugdo salina aquosa &
continuamente nebulizada sobre o substrato. A camara é
mantida a uma temperatura constante. O substrato
revestido é exposto ao ambiente de aspersdo de sal
durante um periodo de tempo especificado, tal como 500 ou
1000 horas. Apds a exposigdo, o substrato revestido é
removido da c@mara de ensaio e avaliada para corrosdo ao
longo da risca. A corrosdo é medida como ‘“expansdo de
risca” (“scribe creep”), que é definida como a disténcia
total que a corrosdo viajou através da risca medida em
milimetros.

Neste pedido, quando é afirmado que um substrato “exibe

propriedades de resisténcia a corrosdo maiores que” um
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outro substrato, isto significa que o substrato exibe
menos expansdao de risca (a corrosdo viaja através da
risca menos milimetros) comparativamente com outro
substrato. Em certas concretizacgdes, as particulas
resistentes a corrosdo estardo presentes nas composicdes
de revestimento da presente invengdo em uma quantidade
suficiente para resultar em um substrato exibindo
propriedades de resisténcia & corrosdo pelo menos 15%
maiores ou, em alguns casos, pelo menos 50% maiores, que
as propriedades de resisténcia a corrosdo exibidas pelo
mesmo substrato quando pelo menos parcialmente revestido
sob as mesmas condigdes com  uma composicdao de
revestimento semelhante que ndo inclua as particulas
resistentes a corroséo.

Conforme wusado aqui, o termo “as mesmas condi¢des”,
significa que wuma composigdo de revestimento & (i)
depositada sobre o substrato & mesma espessura de
pelicula ou semelhante a&quela composicdo & qual esté
sendo comparada, e (ii) curada sob as mesmas condic¢des ou
semelhantes, tais como temperatura de cura, umidade, e
tempo, que a composigdo a qual estd sendo comparada.
Conforme usado aqui, “composicado de revestimento
semelhante que nd3o inclua as particulas resistentes &
corrosao” significa que uma composicdo contém os mesmos
componentes nas mesmas quantidades ou semelhantes que a
composigdo a qual estd sendo comparada, exceto que as
particulas resistentes & corrosdo descritas aqui, que
estdo incluidas nas composi¢des de revestimento da
presente invencgao, ndo estdo presentes e s3o substituidas
por particulas resistentes & corrosdo ndo crémicas
convencionais, tais como NALZIN® 2 ou SHIELDER® AC3
(identificado anteriormente).

Em muitos casos, as composicdes de revestimento da
presente inveng¢do, quando depositadas sobre pelo menos
uma porgao de um substrato metdlico selecionado dentre
ago laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e aluminio e

curada, produz um substrato que exibe propriedades de
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resisténcia a corrosdo semelhantes a, ou, em alguns
casos, maiores que, as propriedades de resisténcia a
corrosdo que o mesmo substrato exibe quando pelo menos
parcialmente revestido sob as mesmas condigdes com uma
composigdo resistente a COorrosao contendo cromo
convencional. Em alguns casos, as composigdes de
revestimento da presente inveng¢do, quando depositadas
sobre pelo menos uma por¢do de substratos de dois metais
selecionados dentre ago laminado a frio, ago
eletrogalvanizado e aluminio e curadas, produzem um
substrato que exibe propriedades de resisténcia &
corrosdo maior que a resisténcia a corrosdo que oOs mesmos
dois substratos exibem quando pelo menos parcialmente
revestidos sob as mesmas condig¢des com uma composic¢do de
resistente a corrosdo contendo cromo convencional. Em
ainda outros casos, as composi¢des de revestimento da
presente invengdo, quando depositadas sobre pelo menos
uma porgdo de um substrato metédlico selecionado dentre
ago laminado a frio, ago eletrogalvanizado e aluminio, e
curada, produz um substrato que exibe propriedades de
resisténcia a corrosdo semelhantes a e, em alguns casos,
maiores que as propriedades de resisténcia & corros3o que
o0 mesmo substrato exibe quando pelo menos parcialmente
revestido sob as mesmas condigdes com uma composicdo de
revestimento contendo cromo convencional.

Como resultado, certas concretizagdes da presente
invengao estdo direcionadas a composicdes de revestimento
que compreendem particulas resistentes & corrosdo
selecionadas dentre: (i) particulas de 6xido de magnésio
tendo um tamanho de particula primdrio médio de n3do mais
que 100 nanometros; (ii) particulas compreendendo um
reticulado de &6xido inorgdnico compreendendo um ou mais
éxidos inorgénicos; e/ou (iii) particulas quimicamente
modificadas tendo um tamanho de particula primdrio médio
de n3o mais que 500 nanometros, e sendo que as particulas
resistentes & corrosdo estdo presentes na composigdo em

uma quantidade suficiente para resultar em uma composicado
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que, quando depositada sobre pelo menos uma porgao de um
substrato metdlico selecionado dentre ag¢o laminado a
frio, ago eletrogalvanizado e aluminio, e curado, produza
um substrato que exiba propriedades de resisténcia a
corrosao pelo menos semelhantes as ou, em algumas
concretizagdes, propriedades de resisténcia a corrosao
que O  mesmo substrato exibe gquando pelo menos
parcialmente revestido sob as mesmas condic¢cdes com uma
composigao resistente a corrosao contendo cromo
convencional. Em certas concretizagdes, as particulas
resistentes a corrosdo estardo presentes na composigdo em
uma quantidade suficiente para resultar em uma composigdo
que, quando depositada sobre pelo menos uma porgdo de
substratos de dois metais selecionados dentre aco
laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e aluminio e
curadas, produzem um substrato que exibe propriedades de
resisténcia a corrosdao semelhantes a ou, em algumas
concretizagdes, maiores que a resisténcia a corrosdo que
os mesmos dois substratos exibem quando pelo menos
parcialmente revestidos sob as mesmas condi¢des com uma
composigdo de revestimento semelhante que n3o inclua a
composigao resistente a corrosao contendo cromo
convencional. Em ainda outras concretizacgdes, tais
particulas resistentes a corros3o estardo presentes na
composigcdo em uma quantidade suficiente para resultar uma
composigao que, quando depositada sobre pelo menos uma
porgcdo de um substrato metdlico selecionado dentre aco
laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e aluminio, e
curada, produz um substrato que exibe propriedades de
resisténcia a corrosdo semelhantes a, ou, em algumas
concretizagdes, maiores que as propriedades de
resisténcia & corrosdo que os mesmos trés substratos
exibem quando pelo menos parcialmente revestidos sob as
mesmas condigdes com uma composicdo de revestimento
semelhante, gque ndo inclua a composicdo resistente a
corrosdo contendo cromo convencional.

Neste pedido, quando é afirmado que um substrato “exibe
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propriedades de resisténcia & corrosdo semelhantes a”
outro substrato, significa que o substrato exibe expansdo
de risca conforme medida de acordo com ASTM B117 conforme
descrito acima de ndo mais que 10% maior que o substrato
ao qual estda sendo comparado. Conforme usado aqui, o
termo “composigdo resistente a corrosdo contendo cromo
convencional” refere-se a composigdes de revestimento
comercialmente disponiveis da PPG Industries, Inc.,
Pittsburgh, PA, sob as designac¢des comerciais D8099 e
DX1791.

Conforme serd apreciado por aqueles entendidos no assunto
com base na descrigdo acima, certas concretizacdes da
invengdo estdo direcionadas a métodos para intensificar a
resisténcia a corrosdo de um substrato metidlico, tais
métodos compreendendo revestir pelo menos uma porcgdo do
substrato com uma composigdo de revestimento de primer
e/ou de pré-tratamento que compreende (a) um componente
promotor de adesdo, e (b) particulas resistentes a
corrosdao selecionadas dentre (i) particulas de 6xido de
magnésio tendo um tamanho de particula primario médio de
nao mais que 100 nanometros; (i) particulas
compreendendo um reticulado de 6xido inorganico
compreendendo um ou mais O&xidos inorglnicos; e/ou (iii)
particulas quimicamente modificadas tendo um tamanho de
particula primidrio médio de nd3o mais que 500 nanometros.
Em certas concretizagdes, tails composi¢des de primer
estardo substancialmente isentas de materiais contendo
cromo e/ou também compreendem uma resina formadora de
pelicula, tal como um polimero de polivinila.

Conforme serd apreciado por aquele entendido no assunto,
certas concretizagdes da  presente invengao estao
direcionadas s métodos para intensificar a resisténcia a
corrosdo de um substrato metdlico. Os métodos compreendem
revestir pelo menos uma porgcdo do substrato com uma
composigdo de revestimento de primer e/ou de pré-
tratamento gque compreende (a) um componente promotor de

adesao, e (b) particulas resistentes a COrrosao



10

15

20

25

30

35

52

selecionadas dentre (i) particulas de &xido de magnésio
tendo um tamanho de particula primdrio médio de ndo mais
que 100 nanometros; (ii) particulas compreendendo um
reticulado de 6xido inorgdnico compreendendo um ou mais
6xidos inorgénicos; e/ou (iii) particulas quimicamente
modificadas tendo um tamanho de particula primdrio médio
de ndo mais que 500 nanometros.
Ilustrando a invengao estdo os seguintes exemplos que,
entretanto, ndo deverdo ser considerados como limitativos
da 1invengdo aos seus detalhes. Salvo observacdo em
contrario, todas as partes e percentagens nos exemplos
seguintes, bem como ao longo do descritivo, s3o em peso.
EXEMPLOS

Os seguintes Exemplos de Particulas descrevem a
preparagdo de particulas resistentes a corros3do adequadas
para uso em certas concretizagdes das composigdes de
revestimento da presente invenc3o.

EXEMPLO DE PARTICULA 1

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 1) foram adicionadas e agitadas lentamente durante
15 minutos. Entdo, a carga C (vide tabela 1) foi
adicionada ao longo de 5 minutos e agitada lentamente
durante 30 minutos. Entdo, 300 g de &gua foram
adicionados e aquecidos a 40°C. A mistura reagente foi
agitada lentamente a 40°C durante seis horas e entdo
resfriada a temperatura ambiente. O sélido precipitado
foi separado por filtragdo, lavado com acetona e secado a
temperatura ambiente durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 2

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 1) foram adicionadas e agitadas lentamente durante
15 minutos. Entdo, a carga C (vide tabela 1) foi
adicionada ao longo de 5 minutos e agitada lentamente
durante 6 minutos. Entdo, 300 g de &gua foram adicionados

e aquecidos a 40°C. A mistura reagente foi agitada
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lentamente a 40°C durante 375 minutos e entdo resfriada a
temperatura ambiente. O sdélido precipitado foi separado
por filtragdo, lavado com acetona e secado a temperatura
ambiente durante 24 horas.

EXEMPLO DE PARTICULA 3

Um frasco de reagao foi equipado com um agitador, um
termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 1) foram adicionadas ao longo de trés minutos.
Entdo, a carga C (vide tabela 1) foi adicionada ao longo
de 5 minutos e agitada lentamente durante 32 minutos.
Entdo, 200 g de &gua foram adicionados e aquecidos a
40°C. A mistura reagente foi agitada lentamente a 40°C
durante seis horas e entdo resfriada & temperatura
ambiente. Entdo, c¢inco gramas de trietilamina em 30
gramas de A&agua foram adicionados e agitados lentamente
durante uma hora. O sélido precipitado foi separado por
filtragdo, lavado com acetona e secado & temperatura
ambiente durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 4

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 1) foram adicionadas e agitadas lentamente durante
45 minutos. Entdo, a carga C (vide tabela 1) foi
adicionada ao longo de 5 minutos e agitada lentamente
durante 30 minutos. Entao, 200 g de Agua foram
adicionados e aquecidos a 40°C. A mistura reagente foi
agitada lentamente a 40°C durante duas horas. Ent3o, a
carga D, aspergida com corrente de nitrogénio
continuamente, (vide tabela 1) foi adicionada ao longo de
trinta minutos e agitada lentamente a 40°C durante duas
horas. A mistura reagente foi ent3c resfriada a
temperatura ambiente. E nove gramas de trietilamina foram
adicionados e agitados lentamente durante 90 minutos. O
s6lido precipitado foi separado por filtracdo, lavado com
acetona e secado a temperatura ambiente durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 5

Um frasco de reagdao foi equipado com um agitador, um
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termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 1) foram adicionadas e agitadas durante 85
minutos. A temperatura foi aumentada até 75°C e agitada
lentamente a 75°C durante 55 minutos. Ent3o, a mistura
reagente foi resfriada até 50°C e a carga C (vide tabela
1) foi adicionada ao 1longo de 5 minutos e agitada
lentamente durante 25 minutos. Ent3do, a carga D,
aspergida com corrente de nitrogénio continuamente, (vide
tabela 1) foi adicionada ao longo de trinta minutos e
agitada lentamente a 50°C durante 375 minutos. A mistura
reagente foi resfriada a temperatura ambiente e o sélido
precipitado foi separado por filtragdo, 1lavado com

acetona e secado a temperatura ambiente durante 24 horas.
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EXEMPLO DE PARTICULA 6

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 2) foram adicionadas aquecidas até 50°C e agitadas
durante dez minutos. Entdo, a carga C (vide tabela 2) foi
adicionada ao longo de 5 minutos e agitada lentamente
durante 40 minutos. Entdo, a carga D, aspergida com
corrente de nitrogénio continuamente, (vide tabela 2) foi
adicionada ao longo de trinta minutos e agitada
lentamente a 50°C durante seis horas. A mistura reagente
foi resfriada & temperatura ambiente e o sdélido
precipitado foi separado por filtragdo, 1lavado com
acetona sequencialmente e secado & temperatura ambiente
durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 7

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um
termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 2) foram adicionadas a 50°C. Entdo, a temperatura
foi aumentada até 75°C e agitada lentamente durante uma
hora. Entdo, a mistura reagente foi resfriada até 50 °C e
a carga C (vide tabela 2) foi adicionada ao longo de 5
minutos e agitada lentamente durante 25 minutos. Ent3o, a
carga D, aspergida com corrente de nitrogénio
continuamente, (vide tabela 2) foi adicionada ao longo de
trinta minutos e agitada lentamente a 50°C durante 320
minutos. A mistura reagente foi ent3o resfriada a
temperatura ambiente e o sélido precipitado foi separado
por filtragdo, lavado com acetona seqUencialmente e
secado a temperatura ambiente durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 8

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 2) foram adicionadas a 50°C e a temperatura foi
aumentada até 75°C e agitada lentamente durante uma hora.
Entdo, a mistura reagente foi resfriada até 50 °C e a
carga C (vide tabela 2) foi adicionada ao longo de 5

minutos e agitada lentamente durante 35 minutos. Entdo, a
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carga D, aspergida com corrente de nitrogénio
continuamente, (vide tabela 2) foi adicionada ao longo de
trinta minutos e agitada lentamente a 50°C durante seis
horas. A mistura reagente foi entdo resfriada a
temperatura ambiente e o sélido precipitado foi separado
por filtragdo, lavado com acetona seqlencialmente e
secado a temperatura ambiente durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 9

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A (vide tabela 1) foi
adicionada e agitada lentamente a 50°C. Entdo, a carga B
e a carga C (vide tabela 2) foram adicionadas
simultaneamente ao longo de duas horas. Ent3o, a mistura
reagente foi agitada 1lentamente a 50°C durante trés
horas. O sélido precipitado foi separado por filtracédo,
lavado com acetona seguiencialmente e secado a temperatura
ambiente durante 48 horas. O sdélido obtido foi moido
usando almofariz e mao de almofariz.
EXEMPLO DE PARTICULA 10

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A (vide tabela 2) foi
adicionada e agitada lentamente a 50°C. Ent3o, a carga B
e a carga C (vide tabela 2) foram adicionadas
simultaneamente ao longo de duas horas. Ent3o, a mistura
reagente foili agitada lentamente a 50°C durante trés
horas. O sélido precipitado foi separado por filtracdo,
lavado com acetona sequencialmente e secado & temperatura
ambiente durante 48 horas. O sélido obtido foi moido

usando almofariz e mdao de almofariz.
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EXEMPLO DE PARTIcULA 11

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 3) foram adicionadas e agitadas lentamente durante
30 minutos. Entdo, a temperatura foi aumentada até 50°C e
agitada lentamente durante 105 minutos. Entdo, 100 gramas
de &gua foram adicionados e a mistura reagente foi
aquecida até 60°C e agitada lentamente durante 45
minutos. Entdo, a fonte de aquecimento foi removida. Na
temperatura de reagdo de 34°C, a carga C (vide tabela 3)
foi adicionada ao longo de 5 minutos. A mistura reagente
foi agitada lentamente durante 30 minutos a 30°C. A carga
D, aspergida com corrente de nitrogénio continuamente
durante a adigdo, (vide tabela 3) foi adicionada ao longo
de trinta minutos e agitada lentamente a 30°C durante 260
minutos. A mistura reagente foi ent3o resfriada a
temperatura ambiente e o sbélido precipitado foi separado
por filtragdo, lavado com acetona e secado & temperatura
ambiente durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 12

Um frasco de reacdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 3) foram adicionadas e agitadas lentamente durante
20 minutos. Entdo, 100 gramas de &gua foram adicionados e
a mistura reagente foi aquecida até 60°C e agitada
lentamente durante uma hora. Entao, a fonte de
aquecimento foi removida. Na temperatura de reag3o de
48°C, a carga C (vide tabela 3) foi adicionada ao longo
de dois minutos. A mistura reagente foi agitada
lentamente durante trés horas enquanto resfriando até
26°C. O sélido precipitado foi separado por filtracgdo,
lavado com acetona e secado & temperatura ambiente
durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 13

Um frasco de reagdo foil equipado com um agitador, um
termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide

tabela 3) foram adicionadas, aquecidas até 40°C e
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agitadas lentamente durante 45 minutos. Entéao, a
temperatura foi aumentada até 50°C e agitada lentamente
durante 105 minutos. Entdo, a fonte de aquecimento foi
removida e, na temperatura de reagdo de 38°C, a carga C
(vide tabela 3) foi adicionada ao longo de dois minutos.
A mistura reagente foi agitada lentamente durante duas
horas enquanto resfriando até 26°C. O sdlido precipitado
foi separado por filtragdo, lavado com acetona e secado a
temperatura ambiente durante 24 horas.
EXEMPLO DE PARTICULA 14

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. A carga A e a carga B (vide
tabela 3) foram adicionadas ao longo de 15 minutos.
Entdo, a temperatura foi aumentada até 50°C. A carga C
(vide tabela 3) foi adicionada ao longo de cinco minutos

e agitada lentamente durante 30 minutos. A carga D,

- aspergida com corrente de nitrogénio continuamente

durante a adigdo, (vide tabela 3) foi adicionada ao longo
de trinta minutos e agitada lentamente a 30°C durante
quatro horas. A mistura reagente foi resfriada até a
temperatura ambiente e o sélido precipitado foi separado
por filtragdo, lavado com acetona sequencialmente e

secado a temperatura ambiente durante 24 horas.
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TABELA 3
Parti- | Parti- | Parti- | Parti-
cula cula cula cula
Exemplo|Exemplo| Exemplo | Exemplo
11 12 13 14
Carga A (gramas)
Agua Deionizada 200.0 | 200.0 | 200.0 300.0
Carga B (gramas)
Acetato de Cério (III) 34.0 34.0 34.0 0.0
1.5H201 22.0 22.0 22.0 33.0
Acetato de Zinco 21.2 21.2 0.0 31.8
dihidrato?
Acetato de
Magnésio (II) .4H,0°
Carga C (gramas)
Silquest TEOS silano* 48.0 0.0 0.0 72.0
puro 200.0 0.0 0.0 300.0
Acetona 0.0 40.3 0.0 0.0
Acido Fosférico a 85%° 0.0 0.0 48.0 0.0
Metassilicato® de Sédio 0.0 50.0 100.0 0.0
Agua Deionizada
Carga D (gramas)
Trietilamina’ 10.0 15.0
Agua Deionizada 60.0 90.0

Comercialmente disponivel da Prochem Inc.,

Comercialmente disponivel da Barker Industries

Comercialmente disponivel da Acros Organics

Comercialmente disponivel da GE silicones
Fisher Scientific
Aldrich

Fisher Scientific

Comercialmente disponivel da

Comercialmente disponivel da
Comercialmente disponivel da

EXEMPLO DE PARTICULA 15

A um frasco de reacdo,
3a)

minutos.

a carga A e a carga B (vide tabela
foram adicionadas e agitadas lentamente durante 15
tabela 3a)

adicionada ao longo de cinco minutos e agitada lentamente

Entdo, a carga C, (vide foi

durante 1500 minutos. Entdo, 20 gramas de &Agua deionizada

foram adicionados e agitados lentamente durante 40

minutos. O sbélido precipitado foi separado por filtracgéo,
lavado com acetona sequencialmente e secado & temperatura

ambiente durante 24 horas.
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EXEMPLO DE PARTICULA 16

Um frasco de reagdo foi equipado com um agitador, um

termopar, e um condensador. (vide
tabela 3a)
agitadas lentamente durante uma hora.

(vide tabela 3a)

A carga A e a carga B
50°C e

a carga C,

foram adicionadas aquecidas até

Entao,

foi adicionada ao longo de 5 minutos e

agitada lentamente durante 30 minutos. Entdo, a carga D,
aspergida com corrente de nitrogénio continuamente
durante a adig¢do, (vide tabela 3a) foi adicionada ao

longo de trinta minutos e agitada lentamente durante trés

horas. O sdblido precipitado foi separado por filtracio,
lavado com acetona e secado a temperatura ambiente
durante 24 horas.
TABELA 3a
Particula Particula
Exemplo 15 | Exemplo 16
Carga A (gramas)
Agua Deionizada 50.0 800
Carga B (gramas)
Acetato de Cério (III) 1.5H,0" 8.8 51.0
Acetato de Zinco dihidrato? 4.8 99.0
Acetato de Magnésio(II) .4H,0°
Carga C (gramas)
Silquest TEOS silano® puro 0.0 144.0
Acetona 0.0 600.0
Laponite RD? 20.0
Carga D (gramas)
Trietilamina’ 30.0
Agua Deionizada 180.0

! Comercialmente disponivel da Prochem Inc.,

? Comercialmente disponivel da Barker Industries

* Comercialmente disponivel da GE silicones

* Argila sintética Comercialmente disponivel da Southern

Clay Products, Inc.

> Comercialmente disponivel da Fisher Scientific
EXEMPLO DE PARTICULA 17

Um vaso de reagdo adequado equipado com destilaci3o a

vacuo foi purgado com nitrogénio gasoso. Ao frasco foram

adicionados 1600 gramas de Snowtex O (uma solucgdo a 20%

de silica coloidal em &gua comercialmente disponivel da
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Nissan Chemical) . Uma mistura de 6,5 gramas de
metacrilato de trimetoxissililpropila em 154 gramas de
dgua com um pH ajustado em 5,0 com &cido acético foi
adicionada ao frasco ao longo de 5 minutos & temperatura
ambiente. A mistura foi agitada lentamente durante 45
minutos & temperatura ambiente. Ent3o, 64 gramas de vinil
trimetoxissilano foram adicionados & mistura reagente ao
longo de 5 minutos. A mistura reagente foi novamente
agitada lentamente durante 45 minutos & temperatura
ambiente. Um total de 1280 gramas de butil Cellosolve
foram entdo adicionados a mistura reagente ao longo de
cerca de 20 minutos a temperatura ambiente. A mistura foi
novamente agitada lentamente & temperatura ambiente.A
mistura foi lentamente aquecida até 90°C e destilada a
vacuo. Um total de 1679 gramas de destilado foi removido.
A mistura final era uma mistura ligeiramente enevoada, de
baixa viscosidade com cerca de 29% de sdlidos conforme
medido a 100°C durante 60 minutos.
EXEMPLO DE PARTICULA 18

Particulas foram preparadas usando um sistema de plasma

térmico de CC. O sistema de plasma incluia um macarico de
plasma de ccC (Plasma Spray Gun Model SG-100
comercialmente disponivel da Praxair Technology, Inc.,
Danbury, Connecticut) operado com 80 litros padrdes por
minuto de gés portador de argdnio e poténcia de 24
quilowatts alimentados ao magarico. Uma composicdo de
alimentagdo precursora liquida compreendendo os materiais
e as quantidades listados na tabela 4 foi preparada e
alimentada ao reator a uma taxa de 5 gramas por minuto
através de um nebulizador de liquido assistido com géas
posicionade 3,7 polegadas a jusante da saida do macarico
de plasma. No nebulizador, uma mistura de 4,9 litros
padrdes por minuto de argbnio e 10,4 litros padrdes por
minuto de oxigénio foram liberados para assistir na
atomizagdo dos precursores liquidos. Oxigénio adicional a
28 litros padrdes por minuto foi liberado através de um

bocal com 1/8 de polegada de di&metro localizado a 180°
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de afastamento do nebulizador. Em seguida a uma seg¢do de
reator com 6 polegadas de comprimento, uma pluralidade de
aberturas de injegdo de corrente de resfriamento brusco
foi provida gque incluia bocais com 6 1/8 de didmetro
localizados radialmente afastados de 60°. Um bocal
convergente-divergente com 10 milimetros de didmetro do
tipo descrito na patente U.S. n° RE 37.853E foi provido 4
polegadas a jusante da abertura de injeg¢do de corrente de
resfriamento brusco. Ar de resfriamento brusco foi
injetado através da pluralidade de aberturas de injecdo
de corrente de resfriamento brusco a uma taxa de 100

litros padrdes por minuto.

TABELA 4
Material Quantidade
2-Etilhexanocato de cério? 271 gramas
2-Etilhexanoato de zinco? 254 gramas
Tetraetoxissilano® 1046 gramas

' Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,

Massachusetts.
2 Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,
Massachusetts.
* Comercialmente disponivel da Sigma Aldrich Co., St
Louis, Missouri.
As particulas produzidas tinham uma composic3o tedrica de
10 por cento em peso de 6xido de cério, 15 por cento em
peso de &xido de zinco e 75 por cento em peso de silica.
A area superficial especifica B.E.T. medida foi de 170
metros quadrados por grama usando um analisador Gemini
modelo 2360 (comercialmente disponivel da Micrometrics
Instrument Corp., Norcross, Gedrgia), e o dilmetro
esférico equivalente calculado foi de 13 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 19

Particulas de precursores liquidos foram preparadas

usando o aparelho e condigdes identificados no Exemplo 18
e os materiais de alimenta¢do e quantidades listados na
Tabela 5.
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TABELA 5
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de cério’ 81 gramas
2-Etilhexanoato de zinco? 355 gramas
Tetraetoxissilano® 1062 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
3 por cento em peso de 6xido de cério, 21 por cento em
peso de 6xido de zinco e 76 por cento em peso de silica.
A &area superficial especifica B.E.T. medida foi de 181
metros quadrados por grama usando um analisador Gemini
modelo 2360, e o didmetro esférico equivalente calculado
foi de 13 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 20

Particulas a partir de precursores liquidos foram
preparadas usando o aparelho e condi¢des identificados no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

listados na Tabela 6.

TABELA 6
Material Quantidade
Metéxido de cilcio® 116 gramas
Butanol 116 gramas
Acido 2-etilhexandico 582 gramas
Tetraetoxissilano® 820 gramas
* Comercialmente disponivel da Sigma Aldrich Co., St

Louis, Missouri.

As particulas produzidas tinham uma composic3o tedrica de
21 por cento em peso de 6xido de célcio e 76 por cento em
peso de silica. A é&area superficial especifica B.E.T.
medida foi de 181 metros quadrados por grama usando um
analisador Gemini modelo 2360, e o diémetro esférico
equivalente calculado foi de 14 nanometros.

EXEMPLO DE PARTICULA 21

Particulas de precursores liquidos foram preparadas

usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 7.
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TABELA 7
Material Quantidade
Met6xido de Calcio* 55 gramas
Butanol 55 gramas
Acido 2-ethylhexandico 273 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 160 gramas
Tetraetoxissilano’® 809 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
10 por cento em peso de 6xido de célcio, 12,3 por cento
em peso de o6xido de zinco e 77,7 por cento em peso de
silica. A &area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 163 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente
calculado foi de 15 nanometros.

EXEMPLO DE PARTICULA 22

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢Bes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e gquantidades

estdo listados na Tabela 8.

TABELA 8
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Zinco? 393 gramas
Fosfato de Trietila® 137 gramas
Tetraetoxissilano® 889 gramas

> Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,

Massachusetts.
EXEMPLO DE PARTICULA 23

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

est3c listados na Tabela 9.

TABELA 9
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Zinco?® 389 gramas
Fosfato de Trietila’® 411 gramas
Tetraetoxissilano® 521 gramas

As particulas produzidas tinham uma composic¢do tedrica de
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22,5 por cento em peso de 6xido de fésforo, 40 por cento
em peso de O6xido de zinco e 37,5 por cento em peso de
silica. A &area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 37 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 61 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 24

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentac¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 10.

TABELA 10
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Zinco? 398 gramas
Tetraetoxissilano? 1069 gramas

As particulas produzidas tinham uma composig¢do tedrica de
23 por cento em peso de 6xido de zinco e 77 por cento em
peso de silica. A &area superficial especifica B.E.T.
medida foi de 121 metros quadrados por grama usando o
analisador Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico

equivalente calculado foi de 19 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 25

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condicdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estao listados na Tabela 11.

TABELA 11
Material Quantidade
2,4-Pentanodionato de Litio® 28 gramas
Metanol 240 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 389 gramas
Fosfato de Trietila® 513 gramas
Tetraetoxissilano® 382 gramas

¢ Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,
Massachusetts.

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
1 por cento em peso de &6xido de litio, 50 por cento em

peso de 6xido de fésforo, 22,5 por cento em peso de déxido
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de zinco e 27,5 por cento em peso de silica. A A&rea
superficial especifica B.E.T. medida foi de 33 metros
quadrados por grama usando o analisador Gemini modelo
2360 e o didmetro esférico equivalente calculado foi de

67 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 26

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentag¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 12.

TABELA 12
Material Quantidade
Butéxido de Itrio’ 195 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 358 gramas
Fosfato de Trietila® 41 gramas
Etanol 50 gramas
Tetraetoxissilano® 1004 gramas

? Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,
Massachusetts.

As particulas produzidas tinham uma composic¢3o tedrica de
3 por cento em peso de 6xido de itrio, 4 por cento em
peso de 6xido de fdésforo, 20,7 por cento em peso de éxido
de zinco e 72,3 por cento em peso de silica. A A&rea
superficial especifica B.E.T. medida foi de 227 metros
quadrados por grama usando o analisador Gemini modelo
2360 e o diametro esférico equivalente calculado foi de

10 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 27

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 13.

TABELA 13
Material Quantidade
Butéxido de Itrio’ 195 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco? 363 gramas
Tetraetoxissilano? 1056 gramas

7 Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,
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Massachusetts.

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
3 por cento em peso de 6xido de itrio, 21 por cento em
peso de 6xido de zinco e 76 por cento em peso de silica.
A Aarea superficial especifica B.E.T. medida foi de 202
metros quadrados por grama usando o0 analisador Gemini
modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente calculado

foi de 11 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 28

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 14.

TABELA 14
Material Quantidade
Bis(2,4-pentanodionato) &éxido 91 gramas
de Molibdénio®
Metanol 906 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 185 gramas
Tetraetoxissilano? 1101 gramas

8 Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,
Massachusetts.

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
10 por cento em peso de &6xido de molibdénio, 10,7 por
cento em peso de 6xido de zinco e 79,3 por cento em peso
de silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida
foi de 222 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 11 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 29

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 15.
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TABELA 15
Material Quantidade
Bis(2,4-pentanodionato) 27 gramas
6xido de Molibdénio®
Metanol 272 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 334 gramas
Tetraetoxissilano?® 1079 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
3 por cento em peso de 6xido de molibdénio, 19,3 por
cento em peso de 6xido de zinco e 77,7 por cento em peso
de silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida
foi de 238 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 10 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 30

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentag¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 16.

TABELA 16
Material Quantidade
Trimetoxiboroxina® 167 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 188 gramas
Tetraetoxissilano’ 405 gramas
Hexanos'’ 152 gramas
Metil etil cetona 365 gramas

® Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,

Massachusetts.
® Comercialmente disponivel da Sigma Aldrich Co., St
Louis, Missouri.

As particulas produzidas tinham uma composicido tedrica de
20 por cento em peso de 6xido de boro, 21,7 por cento em
peso de ©6xido de =zinco e 58,3 por cento em peso de
silica. A &area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 184 metros gquadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 13 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 31

Particulas de precursores ligquidos foram preparadas
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usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 17.

TABELA 17
Material Quantidade
Trimetoxiboroxina’ 251 gramas
sec-Butéxido de Aluminio'! 413 gramas
Tetraetoxissilano?® 536 gramas

' Comercialmente disponivel da Chattem Chemicals, Inc.,

Chattanooga, Tennessee.

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
20 por cento em peso de 6xido de boro, 28,5 por cento em
peso de 6xido de aluminio e 51,5 por cento em peso de
silica. A Aarea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 88 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 28 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 32

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e gquantidades

estdo listados na Tabela 18.

TABELA 18
Material Quantidade
2-Etilhexancato de Cério' 20 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco?® 389 gramas
Tetraetoxissilano? 1066 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
22,5 por cento em peso de &xido de zinco, 0,75 por cento
em peso de 6xido de cério e 76,75 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 152 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 10 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 33

Particulas de precursores liquidos foram preparadas

usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
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Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estd3o listados na Tabela 19.

TABELA 19
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério’ 41 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 375 gramas
Tetraetoxissilano?® 1067 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
21,7 por cento em peso de 6xido de zinco, 1,5 por cento
em peso de 6xido de cério e 76,8 por cento em peso de
silica. A &area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 190 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o diametro esférico equivalente

calculado foi de 12 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 34

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 20.

TABELA 20
Material Quantidade
2-Etilhexanocato de Cério’ 81 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 355 gramas
Tetraetoxissilano? 1062 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
20,5 por cento em peso de 6xido de zinco, 3,0 por cento
em peso de Oxido de cério e 76,5 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 152 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 15 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 35

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 21.
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TABELA 21
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cériot! 163 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 311 gramas
Tetraetoxissilano?® 1056 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
18 por cento em peso de 6xido de zinco, 6 por cento em
peso de 6xido de cério e 76 por cento em peso de silica.
A area superficial especifica B.E.T. medida foi de 143
metros quadrados por grama usando o analisador Gemini
modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente calculado
foi de 16 nanometros. Foi preparada uma micrografia de
uma 1imagem de TEM de uma porgdo representativa das
particulas (ampliagdo de 50.000x). A micrografia foi
preparada pesando de 0,2 a 0,4 grama das particulas e
adicionando aquelas particulas a metanol presente em uma
quantidade suficiente para produzir uma densidade de
particula adequada em uma grade de TEM. A mistura foi
colocada em um sonicador durante 20 minutos e entdo
dispersada sobre uma grade de TEM de 3 mm revestida com
uma pelicula wuniforme de carbono usando uma pipeta
descartavel. Apds permitir que o metanol evaporasse, a
grade foi carregada em um porta-amostras que foi entdo

inserido em um instrumento de TEM.
EXEMPLO DE PARTICULA 36

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentacdo e quantidades
estdo listados na Tabela 22, a entrada de poténcia de
plasma foi de 12 quilowatts ao invés de 24 quilowatts, e
a taxa de fluxo de ar de resfriamento brusco foi de 30
litros padrdes por minuto ao invés de 100 litros padrdes

por minuto.

TABELA 22
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério’ 81 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco® 254 gramas
Tetraetoxissilano® 1062 gramas
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As particulas produzidas tinham uma composicgdo tedrica de
20,5 por cento em peso de 6xido de zinco, 3 por cento em
peso de 6xido de cério e 76,5 por cento em peso de
silica. A A&area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 95 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 24 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 37

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢gdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estd3o listados na Tabela 23.

TABELA 23
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério’ 81 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco?? 254 gramas
Butéxido de Itrio’ 195 gramas
Bis(2,4-pentanodionato) &6xido de 27 gramas
Molibdénio®

Tetraetoxissilano’ 1060 gramas
Metanol 272 gramas

As particulas produzidas tinham uma composic¢d3o tedrica de
14,7 por cento em peso de 6xido de zinco, 3 por cento em
peso de &6xido de molibdénio, 3 por cento em peso de éxido
de itrio e 76,3 por cento em peso de silica. A A&area
superficial especifica B.E.T. medida foi de 157 metros
quadrados por grama usando o analisador Gemini modelo
2360 e o didmetro esférico equivalente calculado foi de

15 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 38

Particulas de precursores 1liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdao listados na Tabela 24.

TABELA 24
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cériot! 271 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco® 254 gramas
Tetraetoxissilano’ 1046 gramas
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As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
14,7 por cento em peso de 6xido de zinco, 10 por cento em
peso de Oxido de cério e 75,3 por cento em peso de
silica. A area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 130 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 24 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 39

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 25.

TABELA 25
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério* 81 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco? 355 gramas
Tetraetoxissilano® 1062 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
20,5 por cento em peso de 6xido de zinco, 3 por cento em
peso de Oxido de cério e 76,5 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 114 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o diametro esférico equivalente
calculado foi de 20 nanometros. Uma imagem de TEM de uma
porgao representativa das particulas (ampliacdo de
50.000x) foi preparada da maneira descrita no Exemplo de
Particula 35. O tamanho de particula primeiro médio
calculado a partir da imagem de TEM foi de 18,7

nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 40

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢gdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 26.
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TABELA 26
Material Quantidade
2-Etilhexanocato de Cério! 81 gramas
sec-Butdéxido de Aluminio®! 522 gramas
Tetraetoxissilano’ 972 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
27 por cento em peso de 6xido de aluminio, 3 por cento em
peso de 6xido de cério e 70 por cento em peso de silica.
A Aarea superficial especifica B.E.T. medida foi de 138
metros quadrados por grama usando o analisador Gemini
modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente calculado
foi de 17 nanometros. Uma imagem de TEM de uma porgao
representativa das particulas (ampliag¢do de 100.000x) foi
preparada da maneira descrita no Exemplo de Particula 35.
O tamanho de particula primeiro médio calculado a partir

da imagem de TEM foi de 18,8 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 41

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 27.

TABELA 27
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério’ 271 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 254 gramas
Tetraetoxissilano’ 1046 gramas

As particulas produzidas tinham uma composic3o tedrica de
20,5 por cento em peso de 6xido de zinco, 3 por cento em
peso de &xido de cério e 76,5 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 98 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o diametro esférico equivalente

calculado foi de 23 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 42

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no

Exemplo 18 e os materiais de alimentacdo e quantidades
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estdo listados na Tabela 28 e o didmetro do bocal
convergente-divergente era de 15 milimetros ao invés de

10 milimetros.

TABELA 28
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério! 271 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco?® 254 gramas
Tetraetoxissilano?® 1046 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
14,7 por cento em peso de 6xido de zinco, 10 por cento em
peso de o6xido de cério e 75,3 por cento em peso de
silica. A &area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 196 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 11 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 43

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades
estdo listados na Tabela 29, o difmetro do bocal
convergente-divergente era de 15 milimetros ao invés de
10 milimetros, a entrada de poténcia de plasma foi de 12
quilowatts ao invés de 24 quilowatts, e a taxa de fluxo
de ar de resfriamento brusco foi de 30 litros padrdes por

minuto ao invés de 100 litros padrdes por minuto.

TABELA 29
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério! 81 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco® 355 gramas
Tetraetoxissilano’ 1062 gramas

As particulas produzidas tinham uma composic¢do tedrica de
20,5 por cento em peso de 6xido de zinco, 3 por cento em
peso de Oxido de cério e 76,5 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 114 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 20 nanometros.
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EXEMPLO DE PARTICULA 44

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentag¢do e gquantidades
estdo listados na Tabela 30 e o didmetro do bocal
convergente-divergente era de 15 milimetros ao invés de

10 milimetros.

TABELA 30
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério! 81 gramas
Trimetoxiboroxina® 355 gramas
Tetraetoxissilano?® 1062 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
20,5 por cento em peso de 6xido de cério, 3 por cento em
peso de 6xido de boro e 75,3 por cento em peso de silica.
A area superficial especifica B.E.T. medida foi de 229
metros quadrados por grama usando o analisador Gemini
modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente calculado

foi de 10 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 45

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 31.

TABELA 31
Material Quantidade
2-Etilhexanocato de Cério’ 163 gramas
Trimetoxiboroxina’ 99 gramas
Tetraetoxissilano? 583 gramas
Metil etil cetona 365 gramas

As particulas produzidas tinham uma composic3o tedrica de
10 por cento em peso de 6xido de boro, 6 por cento em
peso de 6xido de cério e 84 por cento em peso de silica.
A area superficial especifica B.E.T. medida foi de 124
metros quadrados por grama usando o analisador Gemini
modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente calculado

foi de 19 nanometros.
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EXEMPLO DE PARTICULA 46

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢gdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 32.

TABELA 32

Material Amount
2-Etilhexanoato de Cério' 163 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco? 156 gramas
Trimetoxiboroxina® 99 gramas
Tetraetoxissilano® 458 gramas
Hexanos'’ 152 gramas
Metil etil cetona 365 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica
de 18 por cento em peso de 6xido de zinco, 10 por cento
em peso de 6xido de boro, 6 por cento em peso de 6xido de
cério e 66 por cento em peso de silica. A é&rea
superficial especifica B.E.T. medida foi de 143 metros
quadrados por grama usando o analisador Gemini modelo
2360 e o diémetro esférico equivalente calculado foi de

17 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 47

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 33.

TABELA 33
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério! 389 gramas
Fosfato de trietila’ 411 gramas
Tetraetoxissilano® 521 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica
de 22,5 por cento em peso de 6xido de zinco, 40 por cento
em peso de 6xido de fésforo, e 37,5 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 84 metros gquadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o diametro esférico equivalente

calculado foi de 27 nanometros.
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EXEMPLO DE PARTICULA 48

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condicdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 34.

TABELA 34
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério’ 163 gramas
Tetraetoxissilano?® 1306 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicio tedrica de
6 por cento em peso de 6xido de cério e 94 por cento em
peso de silica. A &rea superficial especifica B.E.T.
medida foi de 156,2 metros quadrados por grama usando o
analisador Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico

equivalente calculado foi de 14 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 49

Particulas de precursores 1liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentacdo e quantidades

estdo listados na Tabela 35.

TABELA 35
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério?’ 163 gramas
Tetraetoxissilano® 1306 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
6 por cento em peso de 6xido de cério e 94 por cento em
peso de silica. A A&rea superficial especifica B.E.T.
medida foi de 240 metros quadrados por grama usando o
analisador Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico
equivalente calculado foi de 11 nanometros.

EXEMPLO DE PARTICULA 50

Particulas foram preparadas usando um pequeno sistema de

plasma de CC que incluia um magarico de plasma de CC
(Plasma Spray Gun Model SG-100 comercialmente disponivel
da Praxair Technology, Inc., Danbury, Connecticut)

operado com 60 litros padrdes por minuto de gas portador
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de argdnio e poténcia de 25 quilowatts alimentados ao
macarico. Uma composigdo de alimentagdo precursora sdlida
compreendendo os materiais e as quantidades listados na
tabela 36 foi preparada e alimentada ao reator a uma taxa
de 2,5 gramas por minuto através de um alimentador de pd
assistido com gé&s (Modelo 1264 comercialmente disponivel
da Praxair Technology) posicionado na saida do magarico
de plasma. No alimentador de pd, 3,8 litros padrdes por
minuto de argdénio foram liberados como gas. Oxigénio foi
liberado a 7 litros padrdes por minuto através de dois
bocais com 1/8” de dildmetro localizado a 180° de
afastamento a 0,69” a jusante da abertura de injecd3o de
pd. Em seguida a uma segdo de reator com 7,7 polegadas de
comprimento, uma pluralidade de aberturas de injecd3o de
corrente de resfriamento brusco foi provida que incluia
bocais com 6 1/8 de diémetro localizados radialmente
afastados de 60°. Um bocal convergente-divergente com 7
milimetros de didmetro do tipo descrito na patente U.S.
n°® RE 37.853E foi provido 3 polegadas a jusante da
abertura de inje¢do de corrente de resfriamento brusco.
Ar de resfriamento Dbrusco foi injetado através da
pluralidade de aberturas de injec3o de corrente de

resfriamento brusco a uma taxa de 30 litros padrdes por

minuto.
TABELA 36
Material Quantidade
Acetato de Cério'? 33.2 gramas
Oxido de Zinco*? 54 gramas
Silica™ 228 gramas

12 Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,

Massachusetts.

13 Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,
Massachusetts. _

' Comercialmente disponivel sob a designacdo comercial da
WB-10 from PPG Industries, Inc., Pittsburgh, PA.

As particulas produzidas tinham uma composic3o tedrica de
6 por cento em peso de 6xido de cério, 18 por cento em

peso de 6xido de zinco e 76 por cento em peso de silica.
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A &area superficial especifica B.E.T. medida foi de 105
metros quadrados por grama usando o analisador Gemini
modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente calculado

foi de 23 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 51

Particulas de precursores 1liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentacdo e guantidades

estdo listados na Tabela 37.

TABELA 37
Material Quantidade
2-Etilhexanoato de Cério’ 163 gramas
2-Etilhexanoato de Zinco? 311 gramas
Tetraetoxissilano? 1056 gramas

As particulas produzidas tinham uma composig¢do tedrica de
6 por cento em peso de 6xido de cério, 18 por cento em
peso de 6xido de zinco e 76 por cento em peso de silica.
A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi de 134
metros quadrados por grama usando o analisador Gemini
modelo 2360 e o diametro esférico equivalente calculado

foi de 17 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 52

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e quantidades

estdo listados na Tabela 38.

TABELA 38
Material Quantidade
Metéxido de Calcio? 116 gramas
Butanol 116 gramas
Acido 2-etilhexandico®® 582 gramas
Tetraetoxissilano® 820 gramas

* Comercialmente disponivel da Alfa Aesar, Ward Hill,

Massachusetts.
As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
21,3 por cento em peso de 6xido de calcio, e 78,7 por

cento em peso de silica. A &area superficial especifica
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B.E.T. medida foi de 116 metros quadrados por grama
usando o analisador Gemini modelo 2360 e o didmetro

esférico equivalente calculado foi de 21 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 53

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentag¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 39.

TABELA 39
Material Quantidade
Met6xido de Calcio* 55 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco? 160 gramas
Tetraetoxissilano?® 809 gramas
Butanol 55 gramas
Acido 2-etilhexandico®® 273 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
10 por cento em peso de 6xido de cdlcio, 12,3 por cento
em peso de &6xido de zinco e 77,7 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 124 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 19 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 54

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condicdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentag¢d3o e quantidades

estdo listados na Tabela 40.

TABELA 40
Material Quantidade
2-Etilhexanocato de Cério’ 163 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco? 311 gramas
Tetraetoxissilano’ 1056 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
6 por cento em peso de 6xido de cério, 18 por cento em
peso de 6xido de zinco e 76 por cento em peso de silica.
A &area superficial especifica B.E.T. medida foi de 135

metros quadrados por grama usando o analisador Gemini



10

15

20

25

30

84

modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente calculado

foi de 17 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 55

Particulas de precursores 1liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentag¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 41.

TABELA 41
Material Quantidade
Acetato de Cério? 33,2 gramas
Silica™ 282 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicd3o tedrica de
6 por cento em peso de acetato de cério e 94 por cento em
peso de silica. A &rea superficial especifica B.E.T.
medida foi de 156 metros quadrados por grama usando o
analisador Gemini modelo 2360 e o difmetro esférico

equivalente calculado foi de 15 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 56

Particulas de precursores 1liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentac¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 42.

TABELA 42
Material Quantidade
Oxido de zinco®® 54 gramas
Silica™® 246 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
18 por cento em peso de acetato de zinco e 82 por cento
em peso de silica. A &area superficial especifica B.E.T.
medida foi de 107 metros quadrados por grama usando o
analisador Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico

equivalente calculado foi de 22 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 57

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no

Exemplo 18 e os materiais de alimentagdo e gquantidades
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estdo listados na Tabela 43.

TABELA 43
Material Quantidade
Acetato de Cério'? 8,3 gramas
Oxido de zinco® 65,1 gramas
Silica™ 230,4 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
1,5 por cento em peso de 6xido de cério, 21,7 por cento
em peso de 6xido de =zinco e 76,8 por cento em peso de
silica. A &area superficial especifica B.E.T. medida foi
de 106 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 22 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 58

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condic¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimenta¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 44.

TABELA 44
Material Quantidade
Acetato de Cério*? 55,2 gramas
Oxido de zinco®? 44,1 gramas
Silica** 225,9 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
10 por cento em peso de 6xido de cério, 14,7 por cento em
peso de 6xido de =zinco e 75,3 por cento em peso de
silica. A &rea superficial especifica B.E.T. medida foi
de 93 metros quadrados por grama usando o analisador
Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico equivalente

calculado foi de 24 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 59

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condig¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentag¢d3o e quantidades

estdo listados na Tabela 45.
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TABELA 45
Material Quantidade
Metéxido de Calcio* 55 gramas
Butanol 55 gramas
Acido 2-etilhexandico™® 273 gramas
Tetraetoxissilano? 809 gramas

As particulas produzidas tinham uma composigdo tedrica de
21 por cento em peso de 6xido de cdlcio e 76 por cento em
peso de silica. A A&rea superficial especifica B.E.T.
medida foi de 162 metros gquadrados por grama usando O
analisador Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico

equivalente calculado foi de 15 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 60

Particulas de precursores 1liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentac¢do e quantidades

estdo listados na Tabela 46.

TABELA 46
Material Quantidade
Butéxido de Itrio’ 195 gramas
2-Etilhexanocato de Zinco? 363 gramas
Tetraetoxissilano® 1056 gramas

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
3 por cento em peso de 6xido de itrio, 21 por cento em
peso de 6xido de zinco e 76 por cento em peso de silica.
A area superficial especifica B.E.T. medida foi de 181
metros quadrados por grama usando o analisador Gemini
modelo 2360 e o diametro esférico equivalente calculado

foi de 13 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 61

Particulas de precursores 1liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢gdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentagc3o e quantidades
estdo listados na Tabela 47.

TABELA 47

Material Amount
Oxido de Magnésio®*! 25 gramas
Silica®® 75 gramas
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#1  Ccomercialmente disponivel da Sigma Aldrich Co., St

Louis, Missouri.

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
21 por cento em peso de 6xido de magnésio e 75 por cento
em peso de silica. A &rea superficial especifica B.E.T.
medida foi de 162 metros quadrados por grama usando o
analisador Gemini modelo 2360 e o difmetro esférico

equivalente calculado foi de 15 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 62

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condigdes identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimenta¢3o e quantidades

estdo listados na Tabela 48.

TABELA 48
Material Amount
Oxido de Estanho (IV)*2 60 gramas
Silica'® 40 gramas

## Comercialmente disponivel da Sigma Alfa Aesar, Ward

Hill, Massachusetts.

As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
60 por cento em peso de 6xido de estanho e 40 por cento
em peso de silica. A &rea superficial especifica B.E.T.
medida foi de 161 metros quadrados por grama usando o
analisador Gemini modelo 2360 e o didmetro esférico

equivalente calculado foi de 7 nanometros.
EXEMPLO DE PARTICULA 63

Particulas de precursores liquidos foram preparadas
usando a aparelhagem e as condi¢des identificadas no
Exemplo 18 e os materiais de alimentac3o e quantidades

estdo listados na Tabela 49.

TABELA 49
Material Amount
Oxido de Estanho (IV)**2 80 gramas
Oxido de Estanho (II)"*? 20 gramas
#  Comercialmente disponivel da Sigma Aldrich Co., St

Louis, Missouri.
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As particulas produzidas tinham uma composicdo tedrica de
80 por cento em peso de 6xido de estanho (IV) e 20 por
cento em peso de ©6xido de estanho (II). A Area
superficial especifica B.E.T. medida foi de 59 metros
quadrados por grama usando o analisador Gemini modelo
2360 e o diametro esférico equivalente calculado foi de
15 nanometros.

Os seguintes Exemplos de Composigdes de Revestimento
descrevem a preparagdo e testes de diversas composicdes
de revestimento.

COMPOSIC@ES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 1A A 1E

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os
componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 50.
Todos os materiais no pacote A da formulacdo foram
adicionados sob agitagdo com uma lamina de misturacdo
Cowles na ordem listada até o etanol. 17,42 gramas de
etanol foram retidos do total até mais tarde durante a
preparagdao. Em seguida, resina de poli(vinil)butiral foi

lentamente adicionada enguanto que ainda sob agitacgdo e

deixada misturar durante 15 minutos. Entdo, foi
adicionada foi adicionada resina epdéxi. Em seguida,
particulas resistentes & corrosio, as havendo, e
pigmento(s) foram adicionados com misturacdo pesada

durante cerca de 10 minutos. Ent3o, o restante do etanol
e outros solventes foram lentamente adicionados. Esta
mistura final foi deixada misturar durante dez minutos e
entdo adicionada a um recipiente selado de vidro de 8
ongas contendo aproximadamente 150 gramas do material
acima para aproximadamente 125 gramas de contas de
zircoa. Este recipiente selado foi ent3o deixado em um
agitador de tintas de duas a 4 horas. Apds remover a
pasta do agitador de tintas, as contas de moagem foram
retiradas por filtragdo com um filtro de tintas padrdo e
o material acabado estava pronto.

O pacote B da formulagdo foi preparado adicionando os
componentes a um recipiente adequado sob agitacdo com uma

l8mina de p& e deixando misturar durante 20 minutos.
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Quando prontas para aspersdo, as duas composig¢des foram

misturadas.
TABELA 50
Pacote . ExemploExemploExemploExemploExemplo
Material 1A 1B 1C 1D 1E
A DOWANOL PM! 9.18 9.18 9.18 9.18 9.18
A BLS-2700% 10.17 | 10.17 | 10.17 { 10.17 | 10.17
A Etanol? 56.51 | 56.51 | 56.51 | 56.51 | 56.51
A Butvar B-90* 6.9 6.9 6.9 6.9 6.9
A EPON 834-X-80° 3 3 3 3 3
A Particula
Exemplo 5 j 2.26 j ) ]
A Particula
Exemplo 9 ) ) 2.26 B j
A Particula
Exemplo 10 B B B 2.26 )
A Particula
Exemplo 7 j j j B 2.26
A K-White G105° 2.26 2.26 2.26 2.26 2.26
A Aerosil 200’ 0.6 0.6 0.6 0.6 0.6
A Tolueno® 6.91 6.91 6.91 6.91 6.91
A Xileno’ 5.19 5.19 5.19 5.19 5.19
A Alcool
Isobut 111col? 5.89 5.89 5.89 5.89 5.89
B Etanol? 85.28 | 85.28 | 85.28 | 85.28 | 85.28
B Butanol!?! 9.43 9.43 9.43 9.43 9.43
5 ACldo8ig§f°rlco 1.59 | 1.59 | 1.59 | 1.59 | 1.59
B |Agua Deionizada| 0.09 | 0.09 [ 0.09 | 0.09 | 0.09

L Propileno glicol monometil éter comercialmente

disponivel da BASF Corp.

?’ Resina Fendélica comercialmente disponivel da Georgia

Pacific

3 Solvente organico comercialmente disponivel da

ChemCentral Corp.

* Resina de poli(vinil butiral) comercialmente disponivel

da Solutia Inc.
> Resina de Epiclorohidrina-Bisfenol A comercialmente
disponivel da Resolution Performance Products

® Composto de trifosfato de Aluminio comercialmente
disponivel da Tayca

Diéxido de Silicio comercialmente disponivel da Cabot
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Corp.

8 Comercialmente disponivel da Ashland Chemical Co.

? Comercialmente disponivel da Ashland Chemical Co.

% comercialmente disponivel da Avecia.

1 Comercialmente disponivel da BASF Corp.
2 Comercialmente disponivel da Akzo Chemicals Inc.

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 50, bem como os Exemplos 1F e 1G
(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 51. Os substratos foram
preparados primeiro limpando com uma cera e removedor
desengraxante (DX330, comercialmente disponivel da PPG
Industries, Inc.) e deixados secar. Os painéis foram
entdo jateados com areia usando um aplicador de jato de
areia orbital DA e novamente limpos com DX330. As
composigdes foram aplicadas usando uma pistola aspersora
DeVilbiss GTI HVLP com um bico aspersor de 1,4, Capa
N2000, e 30 1b/pol?’ na pistola. Cada composicdo foi
aplicada em duas demdos com um flash de cinco minutos
entre formagdes de peliculas de 12,7 a aproximadamente
31,8 micra (0,50 a aproximadamente 1,25 mil). Foi
permitido decorrer um periodo de tempo minimo de vinte a
trinta minutos e ndo mais que uma hora antes de aplicar o
selante global D 839 da PPG Industries, Inc. sobre cada
composigdo. O selante foi misturado e aplicado como um
selante molhado-sobre-molhado até aproximadamente 25,4 a
50,8 micra (1,0 a 2,0 mils) de tinta e deixado flashear
durante quarenta e cinco minutos antes de aplicar o
revestimento base. O revestimento base Deltron DBC,
comercialmente disponivel da PPG Industries, Inc., foi
aplicado scobre o selante em duas demd3os com cinco a dez
minutos de flash entre revestimentos até uma formacdo de
pelicula de aproximadamente 12,7 micra (0,5 mil). O
revestimento base foi deixado durante aproximadamente
quinze minutos para flashear antes de se aplicar o
revestimento incolor Global D893, comercialmente

disponivel da PPG Industries, Inc., em duas dem3os com
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cinco a dez minutos de flasheamento entre revestimentos
até uma formagao de pelicula de 63,5 a 76,2 micra (2,50 a
3,00 mils). Selante, revestimento base, e revestimento
incolor foram misturados conforme 0 procedimento
recomendado para estes produtos pela PPG Industries, Inc.
A resisténcia a aspersd3o salina foi testada conforme
descrito em ASTM B11l7. Painéis removidos do ensaio de
aspersdao salina apdés 1000 horas foram medidos para
expansao de risca através da risca. Os valores de
expansdo de risca foram reportados como uma média de seis
(6) medigdes. Os resultados est3o ilustrados na Tabela
51, com o valor mais baixo indicando melhores resultados

de resisténcia a corrosio.

TABELA 51

Substrato |Ex.1A| Ex.1B | Ex.1C [Ex.1Dl Ex.1lE [Ex.1F“Ex.1G"

Ago 4.3 11.1 9.5 3.9 8.3 22 0
Laminado a

frio
(APR10288)

G-60 7.2 3.3 1.1 0 0 4.3 0]
Galvani-

zado
(APR18661)
Aluminio 10.5 Pelami-Pelami-Pela-pPelami- 1 0
(APR21047) nado nado | mi- nado

nado

13 D-831 comercialmente disponivel da PPG Industries,
Inc., Pittsburgh, PA.

¥ D8099 Primer Caustico Anti-Corros3o de secagem rapida
comercialmente disponivel da PPG Industries, Inc.,
Pittsburgh, PA.

COMPOSIC@ES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 2A A 2F

Foram preparadas composigdes de revestimento usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 52.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composicdes de

Revestimento 1A a 1E.
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TABELA 52
Pacote . ExemploExemploExemploExemploExemploExemplo
Material 2A 2B 2C 2D 2F 2F
A DOWANOL PM* 9.18 9.18 9.18 9.18 9.18 9.18
A BLS-27002 10.17 10.17 10.17 10.17 10.17 10.17
A Etanol? 56.51 | 56.51 56.51 56.51 | 56.51 | 56.51
A Butvar B-90* 6.9 6.9 6.9 6.9 6.9 6.9
A |[EPON 834-X-80° 3 3 3 3 3 3
A Particula
Exemplo 5 j 2.26 B }
A Particula
- - - - - 2.2
Exemplo 10 6
A Particula
Exemplo 8 ) } 2.26 } }
A Particula
Exemplo 15 ) } } 2.26 ) j
A Particula
Exemplo 6 B B B B 2.26 B
A K-White G105°| 2.26 2.26 2.26 2.26 2.26 2.26
A Aerosil 2007 0.6 0.6 0.6 0.6 0.6 0.6
A Tolueno® 6.91 6.91 6.91 6.91 6.91 6.91
A Xileno® 5.19 5.19 5.19 5.19 5.19 5.19
A Alcool
Isobutilico 1° 5.89 5.89 5.89 5.89 5.89 5.89
B Etanol? 85.28 85.28 | 85.28 85.28 85.28 85.28
B Butanol!! 9.43 9.43 9.43 9.43 9.43 9.43
B Acido
Fosférico 1.59 1.59 1.59 1.59 1.59 1.59
a 85%'2
B Agua 0.09 | 0.09 | 0.09 | 0.09 | 0.09 | 0.09
Deionizada

Substratos de Ensaios

As composigles da Tabela 53, bem como os Exemplos 2F e 2G
(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 53 usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados sdo
ilustrados na Tabela 53, com o valor mais baixo indicando
resultados de melhor resisténcia & corrosdo.
TABELA 53

Substrato| Exem- | Exem- | Exem- | Exem- | Exem- | Exem- [Exem-[Exem-
plo 2A|plo 2B|plo 2C|plo 2D|plo 2E|plo 2F| plo | plo
2G13 2H14

Ago 4.2 11.3 2.3 10 7.7 13.7 23 10.3
Laminado
a frio
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(APR10288)

G-60 5.3 2 1.2 0.9 0 0.5 1.3 0
Galvani-
zado
(APR18661)

Aluminio [Delami-Delami-Delami-Delami-Delami-Delami-| 0.5 0
(APR21047)! nado nado nado nado nado nado

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 3A A 3D

Foram preparadas composigdes de revestimento usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 54.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composigdes de

Revestimento 1A a 1E.

TABELA 54
Pacote , ExemploExemploExemploExemplo
Material 3A 3B 3C 3D
A DOWANOL PM?! 8.82 9.18 9.18 9.18
A BLS-2700% 9.77 | 10.17 | 10.17 | 10.17
A Etanol? 54.28 | 56.51 | 56.51 | 56.51
A Butvar B-90° 6.63 6.9 6.9 6.9
A EPON 834-X-80° | 2.88 - - -
A Particula '
Exemplo 5 2-17 j B j
A Particula
Exemplo 12 B 2.17 B )
A Particula
Exemplo 13 j j B 2.17
A Particula _ _ 5 17 _
Exemplo 14 )
A Aerosil 2007 0.58 0.58 0.58 0.58
A Tolueno® 6.64 6.64 6.64 6.64
A Xileno?® 4.99 4.99 4.99 4.99
A Alcool
Isobutilico® 5.66 5.66 5.66 5.66
B Etanol? 81.92 | 81.92 | 81.92 | 81.92
B Butanol!?! 9.06 9.06 9.06 9.06
B Acido Fosfori
ct c>8;;?20rlco 1.53 | 1.53 | 1.53 | 1.53
B |Agua Deionizada| 0.09 | 0.09 0.09 | 0.09

Substratos de Ensaios

As composi¢des da Tabela 54, bem como os Exemplos 3 E e
3F (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela ©55 wusando os mesmos

procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
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de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados sédo

ilustrados na Tabela 55,

resultados de melhor resisténcia & corrosio.

com o valor mais baixo indicando

TABELA 55
Substrato | Exemplo [Exemplo|Exemplo|Exemplo| Exemplo |[Exemplo
3A 3B 3C 3D 3E' 3FH
Aco Delami 12.7 9 14.5 Delami 2.7
Laminado nated nated
a frio
(APR10288)
G-60 14.3 7.2 7 9.3 11.8 2.2
Galvani-
zado
(APR18661)
Aluminio 6.2 9.2 4.7 4.5 4.7 0.5
(APR21047)
> DPX-171 Comercialmente disponivel da PPG Industries, Inc.,

Pittsburgh, PA.
COMPOSICﬁO DE REVESTIMENTO EXEMPLO 4A

Foi preparada uma composigdo de revestimento usando os

mostrados na Tabela 56.
da

componentes e pesos
Os

(em gramas)

revestimentos foram preparados mesma maneira

conforme descrito para os Exemplos de Composic¢des de
Revestimento 1A a 1E.
TABELA 56
Pacote Material Exemplo 4A

A DOWANOL PM! 9.18

A BLS-27002 10.17

A Etanol’ 56.51

A Butvar B-90* 6.9

A EPON 834-X-80° 3

A Particula Examplo 11 2.26

A Aerosil 200’ 0.6

A Tolueno® 6.91

A Xileno® 5.19

A Alcool Isobutilico?® 5.89

B Etanol? 85.28

B Butanol!! 9.43

B Acido Fosférico 85%'? 1.59

B Agua Deionizada 0.09

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 56, bem como os Exemplos 4B e 4C
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(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 57 usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados séo
ilustrados na Tabela 57, com o valor mais baixo indicando

resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 57
Substrato Exemplo | Exemplo | Exemplo
4A 4B 4ct*
Aco Laminado 2.1 24.2 0
a frio (APR10288)
G-60 Galvani-zado 7.3 2 0
(APR18661)
Aluminio (APR21047) | Delamin 0.7 0
ado

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 5A A 5G

Foram preparadas composigdes de revestimento usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 58.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composicdes de

Revestimento 1A a 1E.



10

15

96

TABELA 58
Paco- Matefial ExX. Ex. EX. Ex. EX. EX. Ex.
te 5A 5B 5C 5D SE 5F 5G
A DOWANOL PM* 9.1819.18(9.18[9.18{9.18|9.18 | 9.18
A BLS-27002 10.17(10.17(10.17{/10.127{10.17(10.17]10.17
A Etanol? 56.51|56.51(56.51|56.51/56.51|56.51|56.51
A Butvar B-90% 6.9 | 6.9 6.9 6.96.9]6.9] 6.9
A Cromatol?e Zinco 5 26 _ _ _ _ _ _
A Oxido de
Magnésio®’ B 2.26 B B B
A Particula
Examplo 1 } B 2.26 B
A Particula
Examplo 2 B B 2.26 B
A Particula
Examplo 3 B B B B 2.26 ) B
A Particula
Examplo 4 B B i B B 2.26
A Nalzin-2'® - - - - - - 2.26
A Aerosil 2007 0.6 0.6 | 0.6 | 0.6 | 0.6 0.6 0.6
A Tolueno® 6.91]|6.91|6.91(6.91|6.91|6.91|6.91
A Xileno® 5.18 (5.18(5.18 |5.18 |5.18 | 5.18 | 5.18
A Alcool
Isobutilico © | 5-89(5.89/5.89(5.89(5.89|5.895.89
B Etanol? 85.28(85.28(|85.28{85.28(85.28(85.28(|85.28
B Butanol™! 9.43 (9.43(9.43(9.43(9.4319.4319.43
B AC1d°E£§§f°rlC° 1.59(1.59|1.59(1.59|1.59|1.59|1.59
B |Agua Deionizada|0.09 [0.09[0.09[/0.09]0.09]0.09|0.09

** Tetroxy cromato de Zinco comercialmente disponivel da

PMG Colours.

Y7 Oxido de Magnésio, tamanho de particula primdria médio
de 20 nanometros, comercialmente disponivel da
Nanostructured & Amorphous Materials, Inc.

'®*  Hydroxil fosfato de zinco pigmento anti-corrosio
comercialmente disponivel da Elementis Specialties, Inc.

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 58, bem como os Exemplos 5H e 5I
(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 59 usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados s3o
ilustrados na Tabela 59, com o valor mais baixo indicando

resultados de melhor resisténcia & corrosio.
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TABELA 59
Substrato|Ex. 5A[Ex.|Ex. 5C|Ex. 5D|Ex. S5E|Ex. S5F|Ex. 5G| Ex. | Ex.
5B SHY® |51
Aco 6.2 4 0.7 1.3 3.3 0 13 10.7| 8.2
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 10.7 |5.2| 15.2 | 13.2 | 11.8 | 14.3 | 15.6 10 {7.8
Galvani-
zado
(APR18661)
Aluminio |Delam.| 1 |[Delam.|Delam.[Delam.|Delam.|Delam.| 6.2 0
(APR21047)

COMPOSIGCOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 6A A 6HG

Foram preparadas composigdes de revestimento usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 60.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composic¢des de

Revestimento 1A a 1E.

TABELA 60
Pacote Exem-[Exem-[Exem-|Exem-|[Exem-|Exem-|Exem-|Exem-
Material plo | plo | plo | ple | plo | plo | plo | plo
6A 6B 6C 6D 6E 6F 6G 6H
A DOWANOL PM' [9.18[9.18(9.18|9.18(9.18(9.18/9.18|9.18
A BLS-27002 10.17/10.17/10.17(10.17|10.17{10.17[10.17(10.17
A Etanol? 56.51|56.51|56.51(56.51|56.51{56.51|56.51|56.51
A Butvar B-90° [ 6.9 6.9 6.9 6.9 6.9[6.9]6.9[6.9
A |EPON 834-X-80°%° 3 - - - 3 - 3 3
A Oxido de - |2.26| - - - 12.26]2.2612.26
Magnésio
A Particula . - |2.26]| - |2.26|2.26| - |2.26
Examplo 1
A Particula
Examplo 11 2.26|2.26 - 2.26 - - 2.26 -
A K-White G105° - - - |2.26(2.26]2.26(2.26| -
A Aerosil 2007 [ 0.6 | 0.6 (0.6 | 0.6 | 0.6 | 0.6 | 0.6 0.6
A Tolueno® 6.91]6.91(6.91|6.91|6.91|6.91]|6.91]|6.91
A Xileno® 5.18(5.18(5.18|5.18(5.18|5.18|5.18|5.18
A Alcool
Isobutilicol 5.89|5.89(5.89(5.89|5.89(5.89(5.89|5.89
B Etanol? 85.28(85.28(85.28(85.28|85.28(85.28(85.28(85.28
B Butanol®* 9.43)9.43/9.43(9.43|9.43(9.43/9.43|9.43
B Acido
Fosférico 1.59{1.59(1.59/1.59[1.5911.59]1.59{1.59
85%'2
B Agua 0.0910.09(0.0910.09(0.09(10.09|0.09]10.09
Deionizada
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Substratos de Ensaios

As composi¢des da Tabela 60, bem como os Exemplos 61 e 6J
(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 6a usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados sdo
ilustrados na Tabela 61, com o valor mais baixo indicando

resultados de melhor resisténcia a corrosio.

TABELA 61
Substrato|Ex. 6A|Ex. |[Ex. 6C|Ex. 6D|Ex. |Ex. |Ex. | Ex. | Ex. | Ex.
6B 6E | 6F | 6G | 6H |61 |6J™
Ago 2.1 2.5 0 0 0 0 0.5(13.7(24.2 0
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 7.3 3.2 4.4 2.6 2.710.5(0.7] 0.5 2 0
Galvani-
zado
(APR18661)
Aluminio |Delam.| 0 |Delam.|Delam.| 0.5 0 0 0 0.7 0
(APR21047)

COMPOSIGAO DE REVESTIMENTO EXEMPLO 7A

Foi preparada uma composig¢do de revestimento usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 62.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composicdes de
Revestimento 1A a 1E.

TABELA 62

Pacote Material Exemplo 7A
A DOWANOL PM* 3.1
A BLS-27002 9.86
A Etanol? 54.75
A Butvar B-90* 6.68
A EPON 834-X-80° 3,44
A Particula Exemplo 17 20.82
A 2-mercaptobenzotiazol 1,01
A Aerosil 200’ 0.58
A Tolueno® 6.69
A Xileno’ 5.09
A Alcool Isobutilico®® 5.71
B Etanol’® 82.63
B Butanol®! 9.14
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Acido Fosférico 85%? 2.6
B Agua Deionizada 0.09

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 62, bem como os Exemplos 7B e 7C
(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio 1identificados na Tabela 63 usando ©s mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados s3o
ilustrados na Tabela 63, com o valor mais baixo indicando

resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 63
Substrato Exemplo | Exemplo | Exemplo
7A 7B 4ct
Ac¢o Laminado 0.5 17,4 0,3
a frio (APR10288)
G-60 Galvani-zado 0.1 4,4 0
(APR18661)
Aluminio (APR21047) 0.4 Delami- 0
nado

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 8A E 8B

Composigdes de revestimento 8A e 8B foram preparadas

usando os componentes e pesos (em gramas) mostrados na
Tabela 64. Os revestimentos foram preparados da mesma
maneira conforme descrito para os Exemplos de Composicgdes

de Revestimento 1A a 1E.

TABELA 64
Pacote Material Exemplo 8A |Exemplo 8B

A DOWANOL PpM! 10.55 3.68
A BLS-27002 11.7 11.7
A Etanol?® 65.35 64 .97
A Butvar B-90* 7.93 7.93
A Tetroxi Cromato de Zinco 2.6 --

A Particula Exemplo 17 -- 9.52
A Aerosil 200’ 0.69 0.69
A Tolueno® 7.95 7.94
A Xileno’ 5.97 5.97
A Alcool Isobutilico *° 6.77 6.77
B Etanol? 98.07 98.05
B Butanol'! 10.85 10.85
B Acido Fosfdérico 85%? 1.83 1.83
B Agua Deionizada 0.11 0.11
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Substratos de Ensaios

As composi¢des da Tabela 64, bem como os Exemplos 8C e 8D
(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 65 usando o0s mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados sdo
ilustrados na Tabela 65, com o valor mais baixo indicando

resultados de melhor resisténcia a corrosido.

TABELA 65
Substrato Exemplo |Exemplo 8B|Exemplo|Exemplo
8A gcts 8D*?
Ago Laminado 8.3 2.3 25.3 24.1
a frio (APR10288)
G-60 Galvani-zado 12.8 3.5 8.2 8.9
(APR18661)
Aluminio (APR21047) 1.4 Delaminado 8.9 3.7

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 9A E 9B

Composigdes’ de revestimento 9A e 9B foram preparadas

usando o0s componentes e pesos (em gramas) mostrados na
Tabela 66. Os revestimentos foram preparados da mesma
maneira conforme descrito para os Exemplos de Composicdes

de Revestimento 1A a 1E.

TABELA 66

Pacote Material Exemplo 9A|Exemplo 9B
A DOWANOL PM! 3.17 3.13
A BLS-2700% 9.86 9.86
A Etanol? 56.05 55.34
A Butvar B-90* 6.68 6.68
A EPON 834-X-80° 3.44 3.44
A VANSIL® w-50%° 20 20
A Particula Exemplo 17 -- 9.55
A 2-mercaptobenzotiazol 1.01 1.01
A NANOBYK-3650 8.59 --
A Aerosil 200’ 0.6 0.6
A Tolueno® 6.85 6.76
A Xileno’ 5.15 5.08
A Alcool Isobutilico 1° 5.85 5.77
B Etanol?® 82.63 82.63
B Butanol'! 9.14 9.14
B Acido Fosférico 85%'2 2.6 2.6
B Agua Deionizada 0.09 0.09
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'®* Wollastonita (metassilicato de cdlcio) comercialmente
disponivel da R.T. Vanderbilt Co., Inc.

Substratos de Ensaios

As composig¢des da Tabela 66, bem como os Exemplos 9C e 9D
(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 67 wusando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados sdo
ilustrados na Tabela 67, com o valor mais baixo indicando

resultados de melhor resisténcia 3 corrosio.

TABELA 67
Substrato Exemplo | Exemplo | Exemplo | Exemplo
9A 9B oct? 9p*?
A¢o Laminado 5.6 2.1 15.2 5
a frio

(APR10288)
G-60 Galvani- 1.7 1.8 6.3 0
zado (APR18661)

Aluminio 0 0 5.2 0

(APR21047)

COMPOSIGOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 10A A 10C

Composigdes de revestimento 10A a 10C foram preparadas

usando os componentes e pesos (em gramas) mostrados na
Tabela 68. Os revestimentos foram preparados da mesma
maneira conforme descrito para os Exemplos de Composicgdes

de Revestimento 1A a 1E.
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TABELA 68
Pacote . Exemplo|Exemplo|Exemplo

Material 1o§ 105 10C
A DOWANOL PM? 9.18 3.1 3.1
A BLS-27002 10.17 9.86 9.86
A Etanol? 56.51 | 54.75 | 54.75
A Butvar B-90* 6.9 6.68 6.68
A EPON 834-X-80° 3 3.44 3.44
A Talco'’ -- 20 20
A Particula Exemplo 17 -~ 10.41 --
A 2-mercaptobenzotiazol -- 1.01 1.01
A NANOBYK-3650 - -- 8.9
A Aerosil 200’ 0.6 0.58 0.58
A Tolueno® 6.91 6.69 6.69
A Xyleno® 5.19 5.03 5.03
A Alcool Isobutilico®® 5.89 5.71 5.71
B Etanol?® 85.28 | 85.28 | 85.28
B Butanol®* 9.43 9.43 9.43
B Acido Fosférico 85%'2 1.59 1.59 1.59
B Agua Deionizada 0.09 0.09 0.09

1

comercialmente disponivel da Barretts Minerals

Substratos de Ensaios

As composig¢des da Tabela 68, bem como os Exemplos 10D e
10E

ensaio

(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
Tabela 69

procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos

identificados na usando o0s mesmos

de Composigdes de Revestimento 1A a 1G. Os resultados sao
ilustrados na Tabela 69, com o valor mais baixo indicando

resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 69
Substrato Exemplo |[Exemplo |Exemplo |Exemplo [Exemplo
10A 10B 10C 10D 10E"
A¢o Laminado ([Delaminado| 4.8 1 23 1.8
a frio
(APR10288) ,
G-60 19.5 9.3 5 9.2 0.5
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 23.5 8.2 0 1.5 0
(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 11A A 11E

Composig¢des de revestimento foram preparadas usando os
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compostos e pesos mostrados na Tabela 70. Revestimentos
foram preparados adicionando os componentes 1 a 7 a um
recipiente adequado sob agitagdo com uma l&mina de
misturag¢dao Cowles. Em seguida, o componente 8 foi
adicionado 1lentamente ainda sob agitagdo e deixado
misturar durante 15 minutos. Em seguida, os componentes 9
a 18 sdo adicionados na ordem sob agitac¢do. Esta mistura
foi deixada misturar durante 10 minutos e entd3o foi
adicionada a um recipiente de vidro selado de 8 ongas
contendo aproximadamente 150 gramas do material acima
para aproximadamente 125 gramas de contas de zircoa. Este
recipiente selado foi entdo deixado em um agitador de
tintas de 2 a 4 horas. Apds remover a pasta do agitador
de tintas, as contas de moagem foram retiradas por
filtragdo com um filtro de tintas padrdo e o material
acabado estava pronto.

Uma segunda composigdo foi preparada adicionando os
componentes 1 a 3, e 18 a 20 a um recipiente adequado sob
agitagdo com uma lamina de pd e deixando misturar durante
20 minutos. Quando prontas para aspersd3o, as duas

composigdes foram misturadas.
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TABELA 70

C;ZP' Material Ex.11A|Ex.11B|Ex.11C|Ex.11D|Ex.11E

1 Isopropanol!® 6.23 | 6.23 | 6.23 | 6.23 | 6.23
A L

2 LSSS?LIN%&A 28.00 | 28.00 |28.00/ 28.00 |28.00
3 Tolueno®® 45.15| 45.15 |45.15| 45.15 | 45.15
4 MPA 2000T/#202-T

AGT ANTI- 1.13 | 1.13 {1.13 | 1.13 | 1.13
DEPOSICAOY

5 Etanol?° 52.96 | 52.96 |52.96]52.96 |52.96
6 ANTI - TERRA-U?% 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45
7 PHENODUR PR 263%% | 3.02 | 3.02 | 3.02 ] 3.02 | 3.02
8 MOWITAL B30H?? 8.03 | 8.03 [ 8.03 | 8.03 | 8.03
9 RAVEN 410%* 0.15 | 0.15 | 0.15 | 0.15 | 0.15
10 CAB-0O-SIL M-5%° 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46
11 -

M]’:I‘C‘;I;.OCEALI\;I%O ll\go_l\gp;?A 9.77 | 9.77 | 9.77 | 9.77 | 9.77
12 NALZIN-22%7 10.35 - - - -
Partlculi: Exemplo _ 10.35 _ _ _
Partlculiz Exemplo _ _ 10.35 _ _
ticul E
Particu ;s xemplo _ ~ B 10.35 _
Particul E 1
icu ;T xemplo _ _ _ _ 10.35
13 SOLSPERSE 32500%° - 0.35 | 0.35 | 0.35 | 0.35
AMA MA
14 Ri‘SOOAMPICO 1.9 | 1.91 | 1.91 | 1.91 | 1.91
15 TRONOX CR-8007° 6.32 | 6.32 | 6.32 | 6.32 | 6.32
16 EPON 834-X-803! 2.05 | 2.05 | 2.05 | 2.05 | 2.05
17 | ZINCO NUXTRA 16%°%| 0.97 | 0.97 [ 0.97 ] 0.97 | 0.97
1 4-METIL-2-

8 PENTANONA®? 20.00 | 20.00 |20.00|20.00|20.00
19 ACIDO TANICO?* 0.62 | 0.62 | 0.62 | 0.62 | 0.62
20 ACIDO FOSFORICO 3.00 | 3.00 [ 3.00 | 3.00 | 3.00

85%3%

16

Petroleum.

17

Corporation.

Solvente Orgdnico comercialmente disponivel da British

Solvente Orgdnico comercialmente disponivel da BASF

'* Solvente Orgdnico comercialmente disponivel da Ashland

Chemical Co.

19

Aditivo

Reolégico

comercialmente

disponivel

da
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Elementis Specialties, Inc.

20 Solvente Orgénico comercialmente disponivel da

ChemCentral Corp.

' Aditivo umectante comercialmente disponivel da BYK-

Chemie GmbH.

*? Resina Fendlica comercialmente disponivel da UCB

Chemical, Inc.

?> Resina de Polivinil butiral comercialmente disponivel

da Kuraray Co., Ltd.

**  Negro-de-Fumo em pd comercialmente disponivel da

Columbian Chemicals Co.

?®> Diéxido de Silicio comercialmente disponivel da Cabot

Corp.

¢ Talco comercialmente disponivel da Barretts Minerals,

Inc.

®7 pigmento anti-corrosdo de hydroxil fosfato de =zinco

comercialmente disponivel da Elementis Specialties, Inc.

?® Agente umectante comercialmente disponivel da Avecia

Ltd.

2> pigmento de 6xido de ferro comercialmente disponivel

da Rockwood Pigments NA, Inc.

3 pigment de dibdoxido de titdnio comercialmente

disponivel da Kerr-McGee Corp.

3 Resina de Epiclorohidrina-Bisfenol comercialmente

disponivel da Resolution Performance Products.

32 golucdo de 2-ethyl hexanoate de zinco comercialmente

disponivel da Condea Servo LLC
** Solvente orgdnico comercialmente disponivel da Shell
Chemical Co.

** Comercialmente disponivel da Yorkshire Americas, Inc.
3> Comercialmente disponivel da Atofina Chemicals, Inc.

Substratos de Ensaio

As composigdes da Tabela 70, bem como os Exemplos 11F e
11G (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 71 wusando uma pistola
aspersora DeVilbiss GTI HVLP com um bico aspersor de 1,4,
Capa N2000, e 35 lb/pol2 na pistola. Cada composicdo foi
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aplicada em duas dem3os com um flash de cinco minutos
entre formagdes de peliculas de 12,7 a aproximadamente
31,8 micra (0,50 a aproximadamente 1,25 mil). Foi
permitido decorrer um periodo de tempo minimo de vinte a
trinta minutos e ndo mais que uma hora antes de aplicar o
selante global D 839 da PPG Industries, Inc. sobre cada
composigdao. O selante foi misturado e aplicado como um
selante molhado-sobre-molhado até aproximadamente 25,4 a
50,8 micra (1,0 a 2,0 mils) de tinta e deixado flashear
durante gquarenta e cinco minutos antes de aplicar o
revestimento base. O revestimento base Deltron DBC,
comercialmente disponivel da PPG Industries, Inc., foi
aplicado sobre o selante em duas demdos com cinco a dez
minutos de flash entre revestimentos até uma formagdo de
pelicula de aproximadamente 12,7 mwmicra (0,5 mil). O
revestimento base foi deixado durante aproximadamente
quinze minutos para flashear antes de se aplicar o
revestimento incolor Global D893, comercialmente
disponivel da PPG Industries, Inc., em duas dem3os com
cinco a dez minutos de flasheamento entre revestimentos
até uma formacdo de pelicula de 63,5 a 76,2 micra (2,50 a
3,00 mils). Selante, revestimento base, e revestimento
incolor foram misturados conforme o} procedimento
recomendado para estes produtos pela PPG Industries, Inc.
A resisténcia a aspersdo salina foi testada conforme
descrito em ASTM B1l1l7. Painéis removidos do ensaio de
aspersdo salina apds 1000 horas foram medidos para
expansdo de vrisca através da risca. Os valores de
expansao de risca foram reportados como uma média de seis
(6) medigdes. Os resultados est3o ilustrados na Tabela
71, com o valor mais baixo indicando melhores resultados

~

de resisténcia & corrosio.



10

107

TABELA 71
Substrato Ex. Ex. |Ex 11C| Ex. Ex. Ex. Ex.
11A 11B 11D 11E | 11F%¢ |11G%
Ago 27.3 22 7.5 18.7 15.7 31.7 11.5
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 4.3 9.2 2.2 1.8 7.2 1.3 0.67
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 0 9.8 2.8 3.3 11.8 2.5 0.3
(APR21047)

3® D-831 comercialmente disponivel da PPG Industries,
Inc., Pittsburgh, PA.

*” D8099 Primer CAustico Anti-Corrosdo de secagem réapida
comercialmente disponivel da PPG Industries, Inc.,
Pittsburgh, PA.

COMPOSIC@ES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 12A A 12D

Composigdes de revestimento 9A e 9B foram preparadas
usando os componentes e pesos (em gramas) mostrados na
Tabela 72. Os revestimentos foram preparados da mesma
maneira conforme descrito para os Exemplos de Composic¢des

de Revestimento 1A a 1E.

TABELA 72
Comp .N° Material Ex.12A | Ex.12B | Ex.12C | Ex.12D
1 Isopropanol'® 6.25 6.25 6.25 6.25
2 ALCOOL''NORMAL
BUTELICO 13.00 | 13.00 | 13.00 | 13.00
3 Tolueno'® 45.18 | 45.18 45.18 | 45.18
4 AGT. ANTI-DEPOSIGAO
MPA 2000T/#202-T%° 1.13 1.13 1.13 1.13
5 Etanol?® 52.96 | 52.96 | 52.96 | 52.96
6 ANTI-TERRA-U?! 0.45 0.45 0.45 0.45
7 PHENODUR PR 26322 3.02 3.02 3.02 3.02
8 MOWITAL B30H?? 8.03 8.03 8.03 8.03
9 RAVEN 410%* 0.15 0.15 0.15 0.15
10 CAB-0-SIL M-5% 0.46 0.46 0.46 0.46
11 TALCO MICROTALC-
MONTANA MP 15-382%° 9.7 .77 9.71 .77
12 NALZIN-2?%7 10.35
Particulas Ex. 23 10.35 6.89 3.45
13 SOLSPERSE 325002%® 0.35 0.35 0.35
14 AMARELO MAPICO
5150A7° 1.91 1.91 1.91 1.91
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15 TRONOX CR-800°° 6.32 6.32 6.32 6.32
16 EPON 834-X-80° 2.05 2.05 2.05 2.05
17 NUXTRA ZINC 16%3° 0.97 0.97 0.97 0.97
18 4-METIL-2-PENTANONA®*?| 20.00 | 20.00 | 20.00 | 20.00
19 ACIDO TANICO** 0.62 0.62 0.62 0.62
20 ACIDO FOSFORICO 85%%°| 1.91 1.91 1.91 1.91

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 72, bem como o Exemplo 12E
(descrito abaixo), foram aplicadas aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 73 usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdao ilustrados na Tabela 73, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 73
Substrato |Exemplo|Exemplo| Exemplo Exemplo [Exemplo
12A 12B 12C 12D 12E%°
Aco 37.3 0.8 1.7 Delaminado| 23.8
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 15.8 8.8 15.8 10.83 6
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 1.7 20.8 DelaminadobDelaminado| 6.3
(APR21047)

COMPOSIGCOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 13A A 13E

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 74.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composicdes de
Revestimento 11A a 11E.
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TABELA 74
Componente Material Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
No. 13A | 13B | 13C | 13D | 13E
1 Isopropanol®® 6.25(6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25
2 ALCOOL NORMAL
BUTTLICOY 13.00(13.00[/13.00(13.00{13.00
3 Tolueno®® 45.18(45.18(45.18{45.18(|45.18
4 AGT. ANTI-
DEPOSICAO MPA 1.13(1.13|1.13|1.13[1.13
2000T/#202-T*°
5 Ethanol?° 52.96(52.96(52.96(52.96(/52.96
6 ANTI-TERRA-U% 0.45|0.45| 0.45 | 0.45| 0.45
7 PHENODUR PR 263%2 [3.02 (3.02(3.02 |3.02]3.02
8 MOWITAL B30H?%3 8.03(8.03|8.03(/8.03|8.03
9 RAVEN 410% 0.15(0.15(0.15 | 0.15( 0.15
10 CAB-O-SIL M-5%° | 0.46 (0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46
11 TALCO MICROTALC-
MONTANA Mp 1t.3g26| 9-77 [9-7719.779.77]9.77
12 NALZIN-227 10.35
Particulas Exemplo 10.35
18
Particulas Exemplo 10.35
19
Particulas Exemplo 10.35
20
Particulas Exemplo 10.35
21
13 SOLSPERSE 32500°%% 0.35]0.35|0.35]0.35
14 AMARELO MAPICO
5 150a2° 1.91(1.91(1.91{1.91|1.91
15 TRONOX CR-800°° |6.32]6.3216.32(6.32|6.32
16 EPON 834-X-80°' [2.05[2.05]2.05[2.05(2.05
17 NUXTRA ZINC 16%%2 | 0.970.97[0.970.97]0.97
18 4-METIL-2-
PENTANONA®? 20.00(20.00[20.00(20.00{20.00
19 ACIDO TANICO** 0.620.62|0.62|0.62]0.62
20 ACIDOéiszORICO 1.91(1.91|1.91]1.91|1.91

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 74, bem como o Exemplo 13F
(descrito abaixo), foram aplicadas aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 75 wusando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos

de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
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sdo ilustrados na Tabela 75, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia a corrosdo.

TABELA 75
Substrato Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. Ex.
13A | 13B | 13C | 13D | 13E | 13F*®
Aco Laminado 27 | 1.7 0.4 0.6 |3.8]|23.8
a frio (APR10288)
G-60 Galvanizado 2.7 1 0.2 0 0 0 0
(APR18661)
Aluminio (APR21047) 0.310.5]12.3{0.8]0.2 2

*® DPX-171 comercialmente disponivel da PPG Industries,

Inc., Pittsburgh, PA.
COMPOSIC@ES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 14A A 14G

Composig¢des de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 76.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composig¢des de
Revestimento 11A a 11E. ”
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TABELA 76
Componente Material Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex.
No. 14A | 14B | 14C | 14D | 14E | 14F | 14G
1 Isopropanol’® 6.25|6.25|6.25(6.25(16.25]6.25(|6.25
2 AL;SgﬁLﬁggﬂAL 13.00/13.0013.00[13.00[13.00/13.00[13.00
3 Tolueno'® 45.18/45.18/45.18/45.18/45.18/45.18/45.18
AGT. ANTI-
DEPOSICAOMPA |1.13(1.13({1.13(1.13]1.13[1.13(1.13
2000T/#202-T*°
5 Ethanol?° 52.96/|52.96[52.96/52.96[52.96|52.96[52.96
6 ANTI-TERRA-U?' |0.45|0.45|0.45(0.45/0.45|0.45]0.45
7 PHENODUR PR 2632?%3.02(3.02(3.02(3.02{3.02[3.02/3.02
8 MOWITAL B30H?® [(8.03{8.03(8.03|8.03/8.03(8.03/8.03
9 RAVEN 410%* 0.15(0.15|0.15/0.15|0.15/0.15|0.15
10 CAB-O-SIL M-5%° |0.46|0.46|0.46|0.46{0.46(0.460.46
11 TALCO MICROTALC-
MONTANA MP 15- [9.7719.77(9.77|9.77(9.77|9.77|9.77
3826
12 NALZIN-2?%7 10.35
Particulas
Exemplo 26 10.35
Particulas
Exemplo 27 10.35
Particulas
Exemplo 28 10.35
Particulas
Exemplo 29 10.35
Particulas
Exemplo 30 10.35
Particulas
Exemplo 31 10.35
13 SOLSPERSE 32500° 0.35{0.35[0.35{0.35(0.35{0.35
14 jdumngOXQPICO 1.91(1.91(1.91(1.91{1.91|1.91{1.91
15 TRONOX CR-800°%° |6.32(6.32(6.32|6.32|6.32]6.32|6.32
16 EPON 834-X-80°%'[2.05(2.05[/2.05(2.05]/2.05[2.05][2.05
17 NUXTRA ZINC 16%°30.97(0.97(0.97[0.97]0.97[0.97]0.97
18 ;éﬁ?;;gﬁig 20.00{20.00[20.00/20.00[20.00|{20.00[20.00
19 ACIDO TANICO** |0.62]0.62|0.62[0.62]0.62]0.62]0.62
20 ACIDOEEgEEORICO 3.00(3.00(3.00(3.00]3.00/3.00/3.00

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 76, bem como o Exemplo 14H
(descrito abaixo), foram aplicadas aos substratos de

5 ensaio identificados na Tabela 77 wusando o0s mesmos
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procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 77, com o wvalor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 77
Substrato Ex. Ex. | Ex. Ex. | Ex. | Ex. Ex. Ex.
14A | 14B | 14C | 14D | 14E | 14F 14G 14H*
Acgo 28.2 (1.8 1 3.5 (0.7|23.3 |Delaminado | 36
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 6.3 3.7 2.7 1 0.5 3 5.5 7.2
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 1.8 5.5 2 7.2 [4.3 6.5 7.7 1.5
(APR21047)

COMPOSIGOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 15A A 15E

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 78.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composicdes de
Revestimento 11A a 11E.

TABELA 78
Componente Material Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
No. 15A | 15B 15C 15D 15E
1 Isopropanol®® |[6.25] 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25
2 AE;S?%LﬁggﬂaL 13.00/13.00(13.00|13.00[13.00
3 Tolueno®® 45.18{45.18 | 45.18 | 45.18 [45.18
AGT. ANTI-

DEPOSICAOMPA [1.13 | 1.13 | 1.13 | 1.13 | 1.13
2000T/#202-T*°

5 Ethanol?° 52.96|52.96 | 52.96 | 52.96 |52.96
6 ANTI-TERRA-U?! [ 0.45 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45
7 PHENODUR PR
26322 3.02 | 3.02 | 3.02 | 3.02 | 3.02
8 MOWITAL B30H** ([ 8.03 | 8.03 | 8.03 | 8.03 | 8.03
9 RAVEN 410% 0.15| 0.15 | 0.15 | 0.15 | 0.15
10 CAB-O-SIL M-5%°|0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.456
11 TALCO
MICROTALC-
7 )
MONTANA Mp 15- | 277 9.77 | 9.77 | 9.77 | 9.77
382%¢
12 NALZIN-2%’ 10.35 4.14 4.14

Particulas 10.35| 6.21
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Exemplo 18

Particulas
10.35| 6.21

Exemplo 20

13 SOLSPERSE
3250028 0.35 | 0.35 | 0.35 | 0.35
14 zumeigoxﬁplco 1.91 ] 1.91 [ 1.91 | 1.91 | 1.91
15 TRONOX CR-800%°|6.32| 6.32 | 6.32 | 6.32 | 6.32
16 EPON 834-X-80°'|2.05| 2.05 | 2.05 | 2.05 | 2.05
17 NUXaiﬁjleC 0.97| 0.97 | 0.97 | 0.97 | 0.97
18 ;é;%ﬁ;égj@ 20.00]20.00|20.00{20.00|20.00
19 ACIDO TANICO** | 0.62 | 0.62 | 0.62 | 0.62 | 0.62
20 ACIDO FOSFORICO| 3.00 | 3.00 | 3.00 | 3.00 | 3.00

85%3°

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 78, bem como os Exemplos 15F e
15G (descrito abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio 1identificados na Tabela 79 usando o0s mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 79, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 79
Substrato Ex. |Ex. |Ex. | Ex. |Ex. Ex. Ex.
15A |15B|15C| 15D |15E 15F38 15G*°
Aco Laminado |18.3| 24 | 21 | 2.5 (2.1 Delaminado, 3.2
a frio
(APR10288)
G-60 4.5 10.9|2.5 0 4.7 8 8.7
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 1 0.9 1 2.2 10.2 3.2 0.2
(APR21047)

3% DX-1791 comercialmente disponivel da PPG Industries,

Inc., Pittsburgh, PA.
COMPOSIC@ES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 16A A 16G

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 80.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira

conforme descrito para os Exemplos de Composi¢des de
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Revestimento 11A a 1l1E.

TABELA 80
Comﬁf' Material Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex.
n;g € 16A | 16B | 16C | 16D | 16E | 16F | 16G
1 Isopropanol*® 6.25|6.25(6.25|6.25(6.25|6.25|6.25
2 ALSS?%L?ggﬂAL 13.00(13.00/13.00(13.00/13.00/13.00[13.00
3 Tolueno®® 45.18|45.18(45.18}45.18/45.18[45.18|45.18
4 AGT. ANTI-

DEPOSICAO MPA 1.13(1.13{1.13(1.13{1.13/1.13(1.13
2000T/#202-T"°

5 Etanol?®® 52.96|52.96[52.96/52.96|52.96|52.96(52.96
6 ANTI-TERRA-U?*! 0.45|0.45|0.45|0.45|0.45]0.45(0.45
7 PHENODUR PR 263% |3.02(3.02(3.02[3.02(3.02(3.02(3.02
8 MOWITAL B30H?? 8.03/8.03(8.03(8.03(8.03(8.03{8.03
9 RAVEN 4102% 0.15/0.15|/0.15|0.15|0.15({0.15(0.15
10 CAB-O-SIL M-5%° |0.46|0.46|0.46(0.46|0.46|0.46|0.46

11 TALCO MICROTALC-
MONTANA MP 15-38°%°

12 NALZIN-22%7 10.35
Particulas Exemplo
33
Particulas Exemplo
32
Particulas Exemplo
34
Particulas Exemplo 10.35

35
Particulas Exemplo 10.35
40
Particulas Exemplo 10.35
37
13 SOLSPERSE 32500°%%
14 AMARELO MAPICO
2150A%°
15 TRONOX CR-8003%°
16 EPON 834-X-80°
17 NUXTRA ZINC 16%*
18 4-METIL-2-
PENTANONA?*?
19 ACIDO TANICO** 0.62|0.62(0.62|0.62[0.62]0.62[0.62
20 ACIDO FOSFORICO
85%°°

10.35

10.35

10.35

.35

o

.35{0.35|0.35}0.35

.91

.91(1.91

=

.9111.91)1.91

.32
.05
.97

.3216.32|6.32
.05(2.05(|2.05 .05
.9710.97]0.97 .97

20.00j20.00]20.00{20.00J20.00(20.00(20.00

.32
.05
.97

0

1
.32(16.32

2

0

oI

O[O — |O
oI} H |O
O[] = |O

3.00(3.00(3.00|3.00(3.00(3.00(3.00

Substratos de Ensaios

As composig¢des da Tabela 80 bem como os Exemplos 16H e

5 161 (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
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ensaio identificados na Tabela 81 wusando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composig¢des de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sd3o ilustrados na Tabela 81, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resist@&ncia & corrosdo.

TABELA 81

Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.

16A | 16B | 16C | 16D | 16E | 16F | 16G |16H*®|161%

Ac¢o Laminado| 23.8 1 1.7 1 3 [Pelam.l 0.7 |31.2| 3.2
a frio
(APR10288)

G-60 8 1.2 5 7.8 0.5 9.3 | 0.7 8.2 | 7.2
Galvanizado
(APR18661)

Aluminio 2 1.7 [ 3.3 |1.8]1.5| 5.8 [8.2 | 2.8 0.8
(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 17A A 17E

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 82.
Revestimentos foram preparados adicionando os componentes
1 a 3 a um recipiente adequado sob agitagdo com uma
lamina de misturagdo Cowles. Em seguida, os componentes 4
e 5 foram adicionados lentamente ainda sob agitagdo e
deixado misturar durante 20 minutos. Entao, os
componentes 6 a 8 foram adicionados na ordem sob
agitagao. Esta mistura foi deixada misturar durante 10
minutos e entdo foi adicionada a um recipiente de vidro
selado de 8 ongas contendo aproximadamente 150 gramas do
material acima para aproximadamente 100 gramas de contas
de zircoa e componente 12. O recipiente selado foi entdo
deixado em um agitador de tintas de 2 a 4 horas. Apds
remover a pasta do agitador de tintas, as contas de
moagem foram retiradas por filtracdo com um filtro de
tintas padrdo e o material acabado estava pronto.

Uma segunda composigdo foi preparada adicionando os
componentes 9 a 11 a um recipiente adequado sob agitagdo
com uma lamina de pa& e deixando misturar durante 20
minutos. Quando prontas para aspersao, as duas

composig¢des foram misturadas.
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TABELA 82
Compo-
. Exemplo|ExemplolExemplolExemplo|Exemplo
n;zte Material 17A 17B 17C 17D 17E
1 DOWANOL PM*° 11.47 | 11.47 | 11.47 | 11.47 | 11.47
2 BLS-2700% 12.71 | 12.71 | 12.71 | 12.71 | 12.71
3 Etanol 177.24(177.24(177.24|177.24(177.24
4
Butvar B-90% 8.62 8.62 8.62 8.62 8.62
5 Rerosil 200* 0.75 0.75 0.75 0.75 0.75
6 Tolueno** 8.64 8.64 8.64 8.64 8.64
7 Xileno*® 6.49 6.49 6.49 6.49 6.49
8 Alcool
: . . . 7. .36
Isobut11icot 7.36 7.36 7.36 36 7.3
9 Butanol?’ 11.79 | 11.79 | 11.79 | 11.79 | 11.79
10 ACldoiiﬁiforlco 1.99 | 1.99 | 1.99 | 1.99 | 1.99
11 - o
Agua Deionizada 0.11 0.11 0.11 0.11 0.11
12 Tetroxi cromato de
. 49 2.82
Z211nco
Particulas Exemplo 5 .82
19
Particulas Exemplo 5 82
18
Particulas Exemplo 5 82
47
Particulas Exemplo 2 82
20
40 Propileno glicol monometil éter comercialmente

disponivel da BASF Corp.

41 Resina fendlica comercialmente disponivel da Georgia

Pacific.

42 Resina de poli vinil butiral comercialmente disponivel

da

Solutia Inc.

43 Didéxido de silicio comercialmente disponivel da

Corp.

44
45
46
47
48
49

Comercialmente
Comercialmente
Comercialmente
Comercialmente
Comercialmente

Comercialmente

disponivel
disponivel
disponivel
disponivel
disponivel
disponivel

Substratos

da
da
da
da
da
da
de

Cabot

Ashland Chemical Co.
Ashland Chemical Co.

Avecia.

BASF Corp.

Akzo Chemicals Inc.
PMG Colours.

Ensaios
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As composigdes da Tabela 82 bem como os Exemplos 17F e
17G (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 83 wusando o0s mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 83, com o wvalor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia a corrosio.

TABELA 83
Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
17A 17B 17¢C 17D 17E | 17F%® | 17G*°
Ago 3.4 3.3 6.7 3.1 14.3 28 3.8
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 12.7 3 13.2 10.6 15.7 8.3 13.5
Galvanizado
(APR18661) ‘
Aluminio 0.7 4.5 0 4.3 21 2.8 0
(APR21047)

COMPOSICéES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 18A E 18B
Composigdes de revestimento 18A e 18B foram preparadas

usando ©os componentes e pesos (em gramas) mostrados na
Tabela 84. Os revestimentos foram preparados da mesma
maneira conforme descrito para os Exemplos de Composicgdes
de Revestimento 11A a 11E.

TABELA 84
Componente Exemplo 18A
ﬁ;o. Material (Coitrole Exemplo
Lab.) 188
1 Isopropanol®® 6.25 6.25
2 ALCOOL NORMAL BUTILICO’ 13.00 13.00
3 Tolueno?!® 45.18 45.18
4 AGT. ANTI-DEPOSICAO MPA
2000T/#202-TC319 1.13 1.13
5 Etanol?® 52.96 52.96
6 ANTI-TERRA-U% 0.45 0.45
7 PHENODUR PR 26322 3.02 3.02
8 MOWITAL B30H?3 8.03 8.03
9 RAVEN 410% 0.15 0.15
10 CAB-O-SIL M-5% 0.46 0.46
11 TALCO MégRSg?;géyONTANA 5 77 5 77
12 NALZIN-22' 10.35
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Particulas Exemplo 33 10.35
13 SOLSPERSE 32500%% 0.35
14 AMARELO MAPICO 2150A%° 1.91 1.91
15 TRONOX CR-8003° 6.32 6.32
16 EPON 834-X-803! 2.05 2.05
17 NUXTRA ZINC 16%3° 0.97 0.97
18 4 -METIL-2-PENTANONA33 20.00 20.00
19 ACIDO TANICO* 0.62 0.62
20 ACIDO FOSFORICO 85%3° 3.00 3.00

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 84 bem como os Exemplos 18C e
18D

ensaio

(descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
Tabela 85

procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos

identificados na usando o0s mesmos

de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados

sdo ilustrados na Tabela 85, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 85
Substrato Exemplo| Exemplo | Exemplo [Exemplo
18" 18B 18C3® 18D*’°
Ac¢o Laminado 3.4 3.3 28 3.8
a frio (APR10288)
G-60 Galvanizado 12.7 3 8.3 13.5
(APR18661)
Aluminio (APR21047) 0.7 4.5 2.8 0

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 19A A 19H

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos

Os revestimentos

conforme descrito para os
Revestimento 17A a 17E.

foram

(em gramas)

mostrados na Tabela 86.

preparados

da

Exemplos de Composig¢des de

mesma

maneira
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TABELA 86
Comp. . Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
.19E
No. Material 198 | 198 | 19¢c | 190 9 19F | 196 | 19H
1 DOWANOL PM*° [11.47(11.47(11.47(11.47(11.47|11.47|11.47|11.47
2 BLS-2700% 12.71|12.71{12.71|12.71|12.71{12.71|12.71(12.71
3 Etanol 177.24/177.24(177.24(177.24[177.24[177.24[177.24{177.24
4
Butvar B-90% | 8.62 [ 8.62 | 8.62 | 8.62 | 8.62 | 8.62 | 8.62 | 8.62
5 Aerosil 200** | 0.75 | 0.75|0.75 | 0.75 | 0.75 | 0.75 | 0.75 | 0.75
6 Tolueno** 8.64 | 8.64 | 8.64 [ 8.64 | 8.64 | 8.64 | 8.64 | B8.64
7 Xileno*® 6.49 | 6.49 | 6.49 | 6.49 | 6.49 | 6.49 | 6.49 | 6.49
8 Alcool
PRy .36 | 7. 7. . 7. . . 7.36
Isobutilicot 7 36 36 | 7.36 36 | 7.36 | 7.36
Butanol®’ 11.79(11.79{11.79]11.79|11.79|11.79|11.79|11.79
10 Acido
Fosférico pogiq 1-99(1.99 1 1.991.99|1.99|1.99 |1.99|1.99
11 A
 ~gua 0.11 | 0.11 | 0.11 | 0.11 [ 0.11 | 0.11 | 0.11 ] 0.11
Deionizada
12 Tetroxi
cromato de 2.82
zinco*®
Particulas
Exemplo 19 2.82
Particulas
Exemplo 18 2.82
Particulas
Ex[emplo 34 2.82
Particulas
2.
Exemplo 35 82
Particulas
Exemplo 37 2.82
Particulas
Exemplo 38 2.82
Particulas
Exemplo 39 2.82

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 86 bem como os Exemplos 191 e
19J (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio 1identificados na Tabela 87 usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 87, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 87
Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
19A 19B | 19C | 19D | 19E | 19F | 19G | 19H | 191%%| 193¢
Aco 3.2 | 9.3 | 1.7 |26.3[23.3(22.3[26.7[15.2] 40 [32.5

Laminado

a frio
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(APR10288)

G-60 10.2 0.8 2.8 [Delam.| 14.6{ 14.7 2.6 2 19.2 | 13.7
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 0.2 2.3 1.3 10.3 | 15.7 | 11.3 18 8.3 3.8 2
(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 20A A 20G

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 88.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composigdes de
Revestimento 17A a 17E.

TABELA 88
Compo- Ex. Ex. Ex.
. Ex. Ex. Ex. Ex.
n;gte Material 20A 20B 20C 20D 20E 20F 20G
1 DOWANOL PM*® [10.55/10.55(10.55]10.55(10.55|10.55/10.55
2 BLS-2700% 11.70(11.70(11.70(11.70(11.70{11.70(11.70
3 Etanol 163.06|163.06/(163.06|163.06(163.06(163.06|163.06
4
Butvar B-90*| 7.93 7.93 7.93 7.93 7.93 7.93 7.93
5 Aerosil 200*| 0.69 | 0.69 | 0.69 | 0.69 | 0.69 | 0.69 | 0.69
6 Tolueno** 7.95 7.95 7.95 7.95 7.95 |1 7.95 | 7.95
7 Xileno*? 5.97 | 5.97 | 5.97 | 5.97 | 5.97 | 5.97 | 5.97
8 Alcool
Isobutilicol® 6.77 6.77 6.77 6.77 6.77 | 6.77 | 6.77
S Butanol®’ 10.85110.85(10.85/10.85(10.85(10.85/10.85
10 Acido
Fosférico 1.83 1.83 1.83 1.83 1.83 1.83 1.83
85%8
11 A
Agua 0.11 | 0.11 | 0.11 | 0.11 | 0.11 ] 0.11 | 0.11
Deionizada
12 Tetroxi
cromato de 2.60
zinco*®
Particulas
Exemplo 38 2.60
Particulas
Exemplo 40 2.60
Particulas
Ex[emplo 21 2.60
Particulas
Exemplo 28 2.60
Particulas
Exemplo 27 2.60
Particulas
Exemplo 24 2.60
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Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 88 bem como os Exemplos 20H e
201 (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 89 wusando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo i1lustrados na Tabela 89, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosao.

TABELA 89
Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. EX.
20A | 20B | 20C | 20D | 20E | 20F | 20G |20H%®|201%
Aco Laminado 8.3 [13.5(36.3]|10.8[18.3|24.8|18.3[16.814.7
a frio
(APR10288)
G-60 Galvanizado | 12.8 | 3.5 3.5 0 1.2 0 0 5.3 4.9
(APR18661)
Aluminio 1.4 [14.2| 9.7 3 7.4 | 8.5 16 3.3 | 3.8
(APR21047)

COMPOSIGOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 21A E 21J

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 90.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composi¢des de
Revestimento 11A a 11E.
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TABELA 90
Comp . Material Ex. |Ex. |Ex. |Ex. |Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | EX.
No. a 21A|21B|21C|21D|21E|21F|21G|21H|21I

1
1 |Isopropanol . ,ole 2s5ls.25l6.25(6.25(6.2506.25/6. 256 25

2 ALCOOL 13.0[13.0[13.0/13.0[13.0[13.0{13.0[13.0[13.0
NORMAL 0 0 0 0 0 0 0 0 0
BUTILICO
3 18 |45.1(45.1[45.1[45.1[45.1(45.1[45.1(45.1/45.1
Tolueno

8 8 8 8 8 8 8 8 8

4 AGT. ANTI-

DEPOSICAO
MPA 1.13(1.13(1.131.13}1.13(1.13]1.13(1.131.13
2000T/#202-
T19
5 Etancl2?® [22:9[52.9/52.9|52.9/52.9/52.9|52.9/52.9/52.9

6 ANTI_TERRA_0.450.450.450.450.450.450.450.450.45

2t
! PHE@E%Q? PR3 02|3.02{3.02(3.02|3.02|3.02|3.02|3.02|3.02
° gg?g;%L 8.03/8.03(8.03|8.03/8.03|8.03|8.03|8.03(8.03

9 RAVEN 410°*|0.15(0.15/0.15(0.15/0.15(0.15[0.15/0.15[0.15

10 CAB-O-SIL
M- 525

11 TALCO

MICROTALC-

MONTANA MP
15-38%

12 10.3 5.18

NALZIN-227 2.59(2.59/5.18

Particulas 5.18(5.18{10.3
Exemplo 39 ) 5

Particulas 10.3|5.18
Exemplo 38 ) ) 5

13 SOLSPERSE

3250028 0.35/0.35|0.35|0.35(0.35{0.35(0.35|0.35|0.35

14 AMARELO
MAPICO |1.91]1.91|1.91]1.91f1.91|1.91|1.91[1.91|1.91
2150A2%°

15 |TRONOX CR-
8003°

16 |EPON 834-X-

8031 2.05|2.05/2.05(2.05|2.05|2.05(2.05|2.05|2.05

17 [NUXTRA ZINC
16%32
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18 |4-METIL-2-120.0[20.0[20.0[20.0[20.0[20.0[20.0[20.0[20.0
PENTANONA**| 0 0 0 0 0 0 0 0 0
19 ACIDO
TANICO?*
20 ACIDO
FOSFORICO {3.00[3.00|3.00(3.00/3.00(3.00[3.00{3.00|3.00
85%>>

0.62(0.62|0.62(0.62|0.62]|0.62(0.62|0.62|0.62

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 90 bem como os Exemplos 21J e
21K (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 91 wusando oS mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composi¢des de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo 1ilustrados na Tabela 91, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosiao.

TABLE 91
Substrato | Ex.| Ex.| Ex. | Ex.|Ex.| Ex. | Ex.| Ex.| Ex. Ex. Ex.
21A| 21B| 21C| 21D| 21E| 21F| 21G| 21H| 21I| 21J% |21K*
Acgo 16.3(26.2|25.7| 28 1 |11.5(2.3 1 1l [Pelam.|6.83
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 11.212.2 7.7 (8.5 0 |5.67| O 0 2.5 11 4.67
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio | 0.8 0.3|/0.3]/0.5| 0 0 0 0 0 7 2.3
(APR21047)

*® DX-1793 comercialmente disponivel da PPG Industries,

Inc., Pittsburgh, PA.
COMPOSIC@ES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 22A E 22I

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 92.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composigdes de
Revestimento 11A a 11E.
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TABLE 92
Comp . Material Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex.
No. 22A | 22B | 22C | 22D | 22E | 22F | 22G | 22H | 221
Isopropanol'®6.25|6.25(6.25[6.25(6.25|6.25|6.25|6.25|6.25
2 ALCOOL
NORMAL 13.00[13.00/13.00{13.00{13.00[13.00[13.00[13.00{13.00
BUTILICOY
3 Tolueno'® [45.18|45.18/45.18/45.18/45.18/45.18/45.18/45.18/45.18
4 AGT. ANTI-
DEPOSICAO
MPA 1.13|1.13)1.13(1.13(1.13|1.13(1.13|1.13({1.13
2000T/#202-
T19
5 Etanol?®® [52.96[52.96[52.96/52.96[52.96[52.96/52.96|52.96/52.96
6 ANTI;E§RRA' 0.45/0.45|0.45]0.45]/0.45|0.45|0.45|0.45(0.45
7 PHE@ﬁggf PRI 0203.02[3.02(3.02(3.02 3.02{3.02(3.02(3.02
8 Mg?ggﬁL 8.03(8.03(8.03(8.03({8.03|8.03(8.03(|8.03(8.03

9 RAVEN 410%* [0.15(0.15[{0.15{0.15|0.15(0.15|0.15|0.15({0.15

10 |CAB-O-SIL M-
525

0.46(0.46|0.46|0.46|0.46|/0.46(0.46|0.46|0.46

11 TALCO

MICROTALC-

MONTANA MP
15-382%¢

12 NALZIN-2%7 [10.35

Particulas

Exemplo 41 10.35

Particulas
Exemplo 38
Particulas
Exemplo 42
Particulas
Exemplo 43
Particulas
Exemplo 39
Particulas
Exemplo 44
Particulas
Exemplo 38
Particulas
Exemplo 39
13 SOLSPERSE
3250078
14 AMARELO
MAPICO 1.9111.91/1.9111.9111.91(1.91}1.91}1.9141.91
2150A%°
15 TRONOX CR-
8003°

10.35

10.35

10.35

10.35

10.35

10.35

10.35

6.32|6.32|6.32(6.32{6.32|6.32|6.32|6.32]|6.32
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16 EPON8§i4'X' 2.05[2.05[2.05[2.05[2.05|2.05(2.05|2.05(2.05
17 NUXﬁiiJ?INC 0.97/0.97/0.97(0.97[0.97{0.97|0.97{0.97]|0.97
18 | 4-METIL-2-
pENTANONA® |20 - 00[20.00[20.00/20.0020.00120.00{20 . 00[20 . 00[20 . 00
19 ACIDO
A ) ) . . . . . . .62
TANTCOM | 0-62[0.62[0.62/0.62(0.62/0.62/0.62/0.62/0.6
20 ACIDO
FOSFORICO |[3.00/3.00[3.00({3.00[/3.00[3.00{3.00[3.00(3.00
85%°°

Substratos de Ensaios

As composic¢des da Tabela 92 bem como os Exemplos 22J e
22K (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 93 usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 93, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosdo.
TABELA 93

Substrato | Ex.| Ex.| Ex.| Ex. | Ex. | Ex. | Ex. | Ex.| Ex. | Ex. | Ex.
22A| 22B| 22C| 22D | 22E| 22F| 22G| 22H| 22I|22J%%22K?*?

Acgo 10.5(16.5|12.8 1 15.711.7 1 8.8(2.7127.5] 11
Laminado
a frio
(APR10288)

G-60 5.17] 1.5 1 |9.33|10.7{10.8|3.33] 2 [16.2]16.3| 21
Galvanizado
(APR18661)

Aluminio 1 0 1 0.7 1 1 10.83( 1 0.5] 13 0

(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 23A E 23E

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 94.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composigdes de
Revestimento 11A a 1l1E.
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TABELA 94
i??ﬁ?- Material Exemplo|Exemplo|Exemplo|Exemplo|Exemplo
;O € 23A 23B 23C 23D 23E
Isopropanol?’® 6.25 6.25 6.25 6.25 6.25
AL;S?%LﬁggﬂAL 13.00 | 13.00 | 13.00 | 13.00 | 13.00
3 Tolueno®® 45.18 | 45.18 | 45.18 | 45.18 | 45.18
AGT. ANTI-
DEPOSIGAO MPA 1.13 1.13 1.13 1.13 1.13
2000T/#202-T*°
5 Etanol?® 52.96 | 52.96 52.96 | 52.96 52.96
6 ANTI-TERRA-U?! 0.45 0.45 0.45 0.45 0.45
7 PHEﬂﬁgﬁ? PR 3.02 3.02 3.02 3.02 3.02
8 MOWITAL B30H?*? 8.03 8.03 8.03 8.03 8.03
9 RAVEN 4102 0.15 0.15 0.15 0.15 0.15
10 CAB-0O-SIL M-5%°| 0.46 0.46 0.46 0.46 0.46
11 TALCO
MOﬁ;ﬁEXTﬁgCiS_ 9.77 9.77 9.77 9.77 9.77
3826
12 NALZIN-2%7 10.35
Particulas
Exemplo 55 10.35
Particulas
Exemplo 49 10.35
Particulas
Exemplo 50 10.35
Particulas 10.35
Exemplo 53
1.8P
13 S?;i&ﬁSEE 0.35 0.35 0.35 0.35 0.35
14 EHUfogozﬁPIco 1.91 1.91 1.91 1.91 1.91
15 TRONOX CR-800%°| 6.32 6.32 6.32 6.32 6.32
16 EPON 834-X-80°'[ 2.05 2.05 2.05 2.05 2.05
7
1 NUXziﬁjleC 0.97 0.97 0.97 0.97 0.97
4 - -2 -
18 pEﬁ?ﬁégNi” 20.00 | 20.00 | 20.00 | 20.00 | 20.00
19 ACIDO TANICO?* 0.62 0.62 0.62 0.62 0.62
20 ACIDoiigﬁfORICO 3.00 3.00 3.00 3.00 3.00

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 94 bem como os Exemplos 22J e

22K (descritos abaixo),

ensaio

identificados

na

95

usando

os

foram aplicados aos substratos de
Tabela

mesmos
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procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 95, com o valor mais baixo

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 95
Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. | BEx. Ex. Ex.
23A 23B| 23C | 23D| 23El 23F% |23G’]
Aco Laminado 23.7113.8(18.2|19.3]10.7|Delam.|7.5
a frio (APR10288)
G-60 Galvanizado 13.8(13.3 5 3.7 |7.5| 12.3 [15.2
(APR18661)
Aluminio (APR21047) 2.5 9.5 |16.8 1 4.2 3.2 0.7

COMPOSIGOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 24A E 24G

Composigbes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 96.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composigdes de
Revestimento 11A a 11E.

TABELA S6
Comp. Material Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
No. 24A 24B 24C 24D 24E 24F 24G

Isopropanol®® | 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25 [ 6.25|6.25 | 6.25

2 ALCOOL NORMAL

BUTILICOY 13.00(13.00|13.00(13.00|13.00{13.00}13.00

3 Tolueno'® 45.18(45.18)45.18|45.18|45.18(45.18|45.18

AGT. ANTI-
DEPOSIGCAOMPA [1.13{1.13|1.13|1.13|1.13{1.13|1.13
2000T/#202-T*°

Etanol?’ 52.96(52.96|52.96|52.96|52.96(52.96({52.96

6 ANTI-TERRA-U®'| 0.45 | 0.45|0.45[0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45
7 PHEigggﬁ PR 13 02 3.023.02(3.02(3.02(3.02]|3.02
8 MOWITAL B30H?*|8.03|8.03|8.03(8.03(8.03(8.03]8.03
9 RAVEN 410% 0.15(0.15|0.15|0.15|0.15|0.15 | 0.15
10 |CAB-0O-SIL M-5%°/0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46 [ 0.46 | 0.46
11 TALCO
MICROTALC-
MONTANA Mp 15-| 2-77 | 9-77(9.779.77 [9.77|9.77 | 9.77
3 826
12 NALZIN-2%7 10.35
Particulas 6.50 10.40
2.6
Exemplo 52
Particulas 2.60
6.50 )
Exemplo 53 10.40
13 SOLSPERSE

3250028
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14 mumigoﬁplco 1.91/1.91({1.91}(1.91|1.91|1.91|1.91
15 |TRONOX CR-800%°| 6.32(6.32|6.32|6.32|6.32(6.32]|6.32
16 |EPON 834-X-80°'2.05(2.05(2.05]/2.05[2.05[2.05]|2.05
17 NUXT:?;ZZINC 0.9710.9710.97(0.97]0.97|0.97|0.97
18 gélﬁgé‘l&;} 20.00{20.00(20.00(/20.00[/20.00({20.00(20.00
19 ACIDO TANICO* | 0.62|0.62|0.62]0.62]10.62{0.62(0.62
20 FOSFéiCIIC%OsSw 3.00|3.00(3.00([3.00/|3.00|3.00]|3.00

Substratos de Ensaios

As composigdes da Tabela 96 bem como os Exemplos 24H e
241 (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 97 usando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composig¢des de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 97, com o valor mais baixo

~

indicando resultados de melhor resisténcia a corrosdo.

TABELA 97
Substrato Ex Ex 24HEx 24(Ex 24I0Ex 24EEx 24FEx 24¢ Ex EXx
242 24H?*® | 2412
A¢o Laminado 11.7 -- 23.8 11.7 | 17.7 |Delam.| 7.2 20.2 7.7
a frio
(APR10288)
G-60 16.8 18.5 6.7 10 10 4.8 9.8 15.2 9.7
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 3.3 7.2 2.7 1 0.2 5.3 2.7 1.8 1
(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 25A E 25E

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os
componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 98.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composigdes de
Revestimento 11A a 1l1E.
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TABELA 98
Comp . . Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
No . Material 25A 258 25C 25D 25E
Isopropanol'® 6.25 6.25 | 6.25 6.25 | 6.25
2 AL§§§§L§g§¥AL 13.00 | 13.00 | 13.00 | 13.00 | 13.00
3 Tolueno®® 45.18 | 45.18 | 45.18 | 45.18 | 45.18
4 AGT. ANTI-
DEPOSIGAO MPA 1.13 1.13 1.13 1.13 1.13
2000T/#202-T*°
5 Etanol?° 52.96 | 52.96 | 52.96 | 52.96 | 52.96
6 ANTI-TERRA-U?* 0.45 0.45 0.45 0.45 0.45
7 |PHENODUR PR 263%% 3.02 3.02 3.02 3.02 3.02
8 MOWITAL B30H?3 8.03 8.03 8.03 8.03 8.03
9 RAVEN 410% 0.15 0.15 0.15 0.15 0.15
10 | CAB-O-SIL M-5%° | 0.46 0.46 0.46 0.46 0.46
11 |TALCO MICROTALC-
MONTANA MP 15- | 9.77 9.77 9.77 9.77 9.77
3826
12 NALZIN-22%7 10.35
Particulas
Exemplo 59 10.35
Particulas
Exemplo 51 518
Particulas
Exemplo 18 >-18
Particulas 5.18
Exemplo 55
13 |SOLSPERSE 32500°% 0.35 0.35 0.35 0.35 0.35
14 zuuufﬁgozﬁprco 1.91 1.91 1.91 1.91 1.91
15 | TRONOX CR-800%° | 6.32 6.32 6.32 6.32 6.32
16 | EPON 834-X-80°' | 2.05 2.05 2.05 2.05 2.05
17 [NUXTRA ZINC 16%%4 0.97 0.97 0.97 0.97 0.97
1 4-METIL-2-
8 PENTANONA?? 20.00 | 20.00 | 20.00 | 20.00 | 20.00
19 ACIDO TANICO?* 0.62 0.62 0.62 0.62 0.62
20 ACIDOfigffORICO 3.00 3.00 3.00 3.00 3.00

Substratos de Ensaijios

As composigdes da Tabela 98 bem como os Exemplos 25F e
25G (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 97 wusando o©s mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados

sdo i1lustrados na Tabela 99, com o valor mais baixo
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indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.

TABELA 99
Substrato |Ex. 25A| Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. BEx.
25B | 25C | 25D | 25E | 25F*%| 25G*7
Acgo 25.5 2 1 [DPelam. 1 1.2 2.2
Laminado
a frio
(APR10288)
_ G-60 5 4.3 7 1 21 10.8 2.8
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 0.83 [Delam.| 4.3 2.3 16 1.5 0.7
(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 26A E 26F

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os
componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 100.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composigdes de
Revestimento 11A a 11E.

TABELA 100
Comp. . Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
No . Material 26a | 268 | 260 | 26D | 26E | 26F
1 Isopropanol®® 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25
ALCOOL NORMAL . -
BUTTLICOY 13.00(13.00(13.00{13.00{13.00(13.00
Tolueno®® 45.18(45.18|45.18(45.18(45.18|45.18
AGT. ANTI-DEPOSICAO
MPA 2000T/#202-T%° 1.13 [ 1.123{1.13|1.13|1.13 | 1.13
5 Etanol?® 52.96|52.96|52.96|52.96|52.96|52.96
6 ANTI-TERRA-U?%! 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45
7 PHENODUR PR 263%% | 3.02|3.02|3.02}3.02(3.02]|3.02
8 MOWITAL B30H?3 8.03|8.03|8.03|8.03|8.03]|8.03
9 RAVEN 410% 0.15|0.15|0.15 | 0.15 | 0.15 | 0.15
10 CAB-0O-SIL M-52%° 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46
11 TALCO MICROTALC-
MONTANA Mp 15-3g26 | 9-77 | 9-77(9.77 [ 9.77 | 9.77 | 9.77
12 NALZIN-2?7 10.35
Particulas Exemplo 10.35| 5.18
45
Particulas Exemplo 10.35 5.18
46
Particulas Exemplo 5.18
39
13 SOLSPERSE 32500%%® | 0.35|0.35[0.35 [ 0.35[0.35]0.35
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14 AMARE?SOXQPICO 1.91|1.91|1.91|1.91|1.91|1.91
15 TRONOX CR-8003° 6.32 | 6.32 | 6.32[6.32|6.32|6.32
16 EPON 834-X-80°! 2.05[2.05]2.05]2.05][2.05]2.05
17 NUXTRA ZINC 16%°2 | 0.97 [ 0.97 | 0.97 [ 0.97 | 0.97 | 0.97
18 géggiég&ig 20.00(20.00(20.00/20.00[20.00{20.00
19 ACIDO TANICO** 0.62 | 0.62 | 0.62 | 0.62|0.62|0.62
20 ACIDO FOSFORICO 3.00[3.00(3.00(3.00(3.00]3.00
85%°

Substratos de Ensaios

As composi¢des da Tabela 100 bem como os Exemplos 26G e
26H (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio ildentificados na Tabela 101 usando o©Os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composig¢des de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo i1lustrados na Tabela 101, com o valor mais baixo

~

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosédo.

TABELA 101

Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.

26A | 26B| 26C | 26D | 26E | 26F | 26G?8| 26H*

Aco Laminado |16.2[14.7|19.3| 7.2 | 8.7 | 23 [33.2] 3.7

a frio

(APR10288)

G-60 8.3 |15.2|10.2| 7.7 |10.5| 4 7.8 | 8.2
Galvanizado
(APR18661)

Aluminio 1.7 |10.2|21.3(17.5| 9.7 | 7.2 | 7.2 | 0.7
(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 27A E 27E

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 102.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composig¢des de
Revestimento 11A a 11E.
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TABELA 102
Comp . . Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
No . Material 278 | 278 | 27¢ | 27D | 27E
1 Isopropanol'® 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25
2 ALCOOL NORMAL
BUTL,ICOY 28.00|28.00(28.00128.00]|28.00
3 Tolueno*® 45.18 | 45.18 | 45.18 | 45.18 | 45.18

AGT. ANTI-DEPOSIGAO

MPA 2000T/#202-T*° 1.13 1.13 1.13 1.13 1.13

5 Etanol?® 52.96 | 52.96 | 52.96 | 52.96 | 52.96
6 ANTI-TERRA-U?*! 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45 | 0.45
7 PHENODUR PR 26322 3.02 | 3.02 | 3.02 | 3.02 | 3.02
8 MOWITAL B30H?*? 8.03 | 8.03 | 8.03 | 8.03 | 8.03
9 RAVEN 4102 0.15 | 0.15 | 0.15 | 0.15 | 0.15
10 CAB-0O-SIL M-5°% 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46 | 0.46

11 TALCO MICROTALC-
MONTANA MP 15-382°¢

12 NALZIN-2%’ 10.35| 6.25 | 6.25 | 6.25 | 6.25
Particulas Exemplo 10.35
55
Particulas Exemplo 10.35
49
Particulas Exemplo 10.35
50
Particulas Exemplo 10.35
51
13 SOLSPERSE 32500°%® 0.35 | 0.35 | 0.35 | 0.35 | 0.35
14 AMARELO MAPICO
5 150a2° 1.91 | 1.91 | 1.91 | 1.91 | 1.91
15 TRONOX CR-8003° 6.32 | 6.32 | 6.32 | 6.32 | 6.32
16 EPON 834-X-80° 2.05 [ 2.05 | 2.05 | 2.05 | 2.05
17 NUXTRA ZINC 16%32 0.97 | 0.97 | 0.97 | 0.97 | 0.97
18 |4-METIL-2-PENTANONA®| 20 20 20 20 20
19 ACIDO TANICO** 0.62 | 0.62 | 0.62 | 0.62 | 0.62
20

ACIDO FOSFORICO 85%°°| 3.0 3.0 3.0 3.0 3.0

Substratos de Ensaios

As composig¢des da Tabela 102 bem como os Exemplos 27F e
27G (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 103 wusando os mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composig¢des de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 103, com o valor mais baixo

~

indicando resultados de melhor resisténcia a corrosido.
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TABELA 103
Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
27A 27B | 27C | 27D | 27E | 27F*®| 27G*
Aco 23.7 | 13.8(18.21]119.3|10.7 pPelam.| 7.5
Laminado
a frio
(APR10288)
G-60 13.8 13.3 5 3.7 7.5 12.3 | 15.2
Galvanizado
(APR18661)
Aluminio 2.5 9.5 16.8 1 4.2 3.2 0.7
(APR21047)

COMPOSICOES DE REVESTIMENTO EXEMPLOS 28A A 28G

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados na Tabela 104.
Os revestimentos foram preparados da mesma maneira
conforme descrito para os Exemplos de Composicdes de
Revestimento 11A a 11E.

TABELA 104
Comp . Material Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. Ex.
No. 28A | 28B | 28C | 28D | 28E | 28F | 28G
1 Isopropanol?’® 6.25|6.25|6.25|6.25 | 6.25 |6.25|6.25
2 ALES,%L%ORI%AL 28 28 28 28 28 28 28
3 Tolueno'® 45.18(45.18|45.18/45.18(|45.18(45.18(45.18
4 AGT. ANTI-

DEPOSICAO MPA 1.13{1.13|1.13|1.13[1.13(1.13(1.13
2000T/#202-T'°

5 Etanol?® 52.96|52.96|52.96/52.96|52.96(|52.96/52.96
6 ANTI-TERRA-U?*! 0.45{0.45|0.45]0.45|0.45|0.45|0.45
7 PHENODUR PR 263%? [3.02(3.02(3.02(3.02(3.02[3.02(3.02
8 MOWITAL B30H?? 8.03(8.03(8.03(8.03|8.03(8.03(8.03
9 RAVEN 410%* 0.15/0.15(0.15|0.15 | 0.15|0.15|0.15
10 CAB-O-SIL M-5%° [0.46|0.46|0.46|0.46 | 0.46 [0.46(0.46

11 TALCO MICROTALC-
MONTANA MP 15-382%

12 NALZIN-2% 10.35/6.25|6.25|6.25 | 6.25 |6.25|6.25
Particulas Exemplo
59
Particulas Exemplo
51
Particulas Exemplo
18
Particulas Exemplo 5.18

55
Particulas Exemplo 5.18

9.7719.7719.7719.779.77 |9.77|9.77
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51

Particulas Exemplo 5.18

18

13 SOLSPERSE 32500%® |0.35(0.35[0.35]/0.35]0.35({0.35[0.35
14 AMARE?SOxQPICO 1.91{1.91(1.91]1.91(1.91(1.91|1.91
15 TRONOX CR-8003° 6.32]6.32|6.3216.32]6.32(6.32]|6.32
16 EPON 834-X-80°" [2.05|2.05[2.05|2.05|2.05(2.05[2.05
17 NUXTRA ZINC 16%%** [0.97]0.97(0.97[0.97|0.97]/0.97/0.97

4-METIL-2-
18 PENTANONA®® 20 20 20 20 20 20 20
19 ACIDO TANICO** 0.62|0.62|0.62]0.620.62|0.62[0.62
20 ACIUD;;EEORICO 3.00(3.00|3.00[3.00|3.00(3.00(3.00

Substratos de Ensaios

As composig¢des da Tabela 1024 bem como os Exemplos 28H e
28I (descritos abaixo), foram aplicados aos substratos de
ensaio identificados na Tabela 105 usando ©0s mesmos
procedimentos conforme descritos acima para os Exemplos
de Composigdes de Revestimento 11A a 11G. Os resultados
sdo ilustrados na Tabela 105, com o valor mais baixo

~

indicando resultados de melhor resisténcia & corrosio.
TABELA 105

Substrato Ex. Ex. Ex. Ex. Ex. |Ex.|Ex.|Ex.|Ex.
28A | 28B 28C 28D 28E |28F 28G[|28H%281°3

A¢o Laminado [13.8Delam.Delam.| 31.3 [Delam.|32|32.5[38.3 3
a frio
(APR10288)

G-60 Galva- |8.5 7.2 14.8 11.7 12.2 (10117.2{9.711.2
nizado
(APR18661)

Aluminio 3.3 PDelam.PDelam.Delam.| 8.7 (8.3]/3.8|6.7/0.3

(APR21047)

COMPOSIGOES DE REVESTIMENTO
EXEMPLOS 29A A 28G E 30A A 30C

Composigdes de revestimento foram preparadas usando os

componentes e pesos (em gramas) mostrados nas Tabelas 106
e 107. Os revestimentos foram preparados adicionando os
componentes 1 a 7 a um recipiente adequado sob agitacao
com uma lamina e mistura com contas de zircoa durante
aproximadamente 30 minutos para atingir um Hegman de 7.
Em seguida, os componentes 8 e 12 foram adicionados

enquanto que sob agitag¢do e deixados misturar durante 10
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minutos. Apds misturar o revestimento as contas de
misturagdo foram retiradas por filtragdo com um filtro de

tinta padrdao e o material acabado estava pronto para

aplicagao.
TABELA 106
C;Z‘p' Material Ex.29A|Ex.29B|Ex.29C|Ex.29D|Ex.29E
1 poliij::;?appc;” 7.25 | 6.33 | 6.29 |5..92| 6.00
2 Fosfilt):i};;do“ 255 | 2.23 | 2.22 | 2.09 | 2.11
3 Solvesso 100°2 | 9.43 | 8.23 | 8.18 | 7.70 | 7.80
4 Celf;l;;llve53 9.43 | 8.23 | 8.18 | 7.70 | 7.80
5 Ti-Pure R960°* | 6.97 | 6.08 | 6.05 | 5.68 | 5.76
6 | ASP-200 Clay®® [10.40| 9.08 | 9.03 | 8.48 | 8.59
8 Shieldex C303%¢| 7.25
9 Hecuophos ZP-
fo” 4.32
7 Particulas
Exemplo 53 B 11.80 B
Particulas
Exemplo 54 j } 12.32
Ca Silicato
PPL022405 B B h 10.98
Y/Zn Silicato
PPL051005 - - B - 11.12
5 .
PoliéRsetSelrnaPPG 0| 30.84|26.93|26.77|25.18|25.51
9 Cymel 1123°® 5.13 | 4.48 | 4.45 | 4.19 | 4.24
10 | Solvesso 100°? | 5.34 |[15.64|15.55(21.19|20.17
11 N-Butanol®® 0.94 | 0.82 | 0.82 | 0.77 | 0.78
12 CYCAT 4040°° 0.16 | 0.14 | 0.14 | 0.13 | 0.13

> Resina de poliéster preparada adicionando a Carga #1

(827.6 gramas 2-metil 1,3-propanodiol, 47.3 gramas
trimetilol propano, 201.5 gramas de Aacido adipico, 663.0
gramas de &acido isoftalico, e 591.0 gramas de anidrido
ftdlico) a um frasco de fundo redondo de 4 gargalos
equipado com uma ldmina de agitag¢do de aco inoxidéavel
motorizada, uma coluna carregada conectada a um
condensador resfriado por &gua e uma manta de aquecimento

com um termBmetro conectada através um dispositivo de
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controle de realimentagdo de temperatura. A mistura
reagente foi aquecida até 120°C sob uma atmosfera de
nitrogénio. Todos os componentes foram fundidos quando a
mistura reagente atingiu 120°C e a reagdo foi entdo
aquecida até 170°C na ugal temperatura a adgua gerada pela
reagdo de esterificagdo comegou a ser coletada. A
temperatura de reagdo foi mantida a 170°C até que se
iniciasse a destilagdo da 4&gua <comegasse a ficar
significativamente lenta, no qual ponto a temperatura de
reagdo fosse aumentada em 10°C. Este aumento de
temperatura escalonado foi repetido até que a temperatura
atingisse 240°C. Quando a &gua de destilagdo a 240°C
parou, a mistura reagente foi resfriada até 190°C, a
column carregada substituida por um Dean-Stark e uma
aspersdo de nitrogénio foi iniciada. A Carga #2 (100.0
gramas Solvesso 100 e 2.5 gramas tetrabutdéxido de titénio
(IV)) was adicionada e a reagdo foi aquecida até o
refluxo (~220°C) com remogdo continua de agua coletada no
algcapdo Dean-Stark. A mistura reagente foi mantida em
refluxo até o valor &cido medido ser menor que 8.0 mg
KOH/grama. A resins foi resfriada, afinada com Carga #3
(1000.0 gramas de  Solvesso 110), diecarregada e
analisada. O valor A&acido determinado foi de 5.9 mg
KOH/grama, e o valor determinado de hidréxi foi de 13.8
mg KOH/grama. O teor de ndo volateis determinado da
resina foil de 64.1% conforme medido por perda de peso de
uma amostra aquecida até 110°C durante 1 hora. A andlise
do polimero por GPC (usando padrdes lineares de
poliestireno) mostrou que o polimero tinha um valor de M,
de 17,788, um valor de M, de 3,958, e um valor de M,/M, de
4.5,

*. Resina epbéxi fosfatizada preparada dissolvendo 83
partes em peso de resina epdxi EPON 828 (um poliglicidil
éter de bisfenol A, comercialmente disponivel da
Resolution Performance Products) em 20 partes em peso de
2-butoxietanol. A solugdo de resin epdxi foi

subseqlientemente adicionada a uma mistura de 17 partes em



5

10

15

137

peso de A&cido fosférico e 25 partes rm peso de 2-

butoxietanol sob atmosfera de nitrogénio. A mistura foi
agitada durante cerca de 1.5 hora a uma temperatura de
cerca de 115°C para formar uma resina epdxi fosfatizada.
A resina resultante foi adicionalmente diluida com 2-

butoxietanol para produzir uma composigdo que tinha cerca

de 55 por cento em peso de sdolidos.

52

Comercialmente disponivel da Exxon.

>3 Comercialmente disponivel da Dow Chemical.

** Comercialmente disponivel da DuPont.

55 comercialmente disponivel da Engelhard Corp.

°¢ Comercialmente disponivel da Grace.

>7 comercialmente disponivel da Heubach.

%8 Comercialmente disponivel da Cytec.

*® Comercialmente disponivel da Exxon.

%0 Comercialmente disponivel da King Industries.

TABELA 107

C;z?. Material Exigilo Exizglo Exigglo
1 Resina Poliéster PPG>° 6.87 6.23 6.65
2 Epéxi Fosfatizado®' 2.23 2.19 2.34
3 Solvesso 100°? 8.93 8..09 8.64
4 Butil Cellosolve®? 8.58 8.09 8.64
5 Ti-Pure R960°* 6.39 5.98 6.38
6 ASP-200 Clay®® 9.46 8.98 9.52
8 Shieldex C303°° - - -
9 Hecuophos ZP-10°’ - - -
7 Silicato de Mg PPL031405| 12.24 - -

Silicato d
ppLo329oe5 > ] 11.54
Estanho/0Oxido de Estanho ] ] 12 33
PPL032805

8 Resina Poliéster PPG °° 28.08 26.48 28.27
2 Cymel 1123%® 4.67 4.41 4.70
10 Solvesso 100°? 11.44 17.12 11.50
11 N-Butanol®’ 0.86 0.81 0.86
12 CYCAT 4040°° 0.14 0.13 0.14

Preparagdo de Substrato de Ensaio

As composigdes de primer das tabelas

106 e 107 foram
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aplicadas sobre ago G90 HDG pré-tratado como Bonderite’
1455 (comercialmente disponivel da Henkel Surface
Technologies) usando um arame enrolado em uma barra. Cada
composigdo de primer foi aplicada segundo espessura de
pelicula de aproximadamente 0,2 mil estufa aquecida a géas
durante 30 segundos a 450°F de temperatura pico de metal.
Subsequentemente, um revestimento superior de bobina
(Durastar™ P 9000 comercialmente disponivel da PPG
Industries) foi aplicado sobre o primer com uma barra
aplicadora enrolada com arame a aproximadamente 0,75 mil
de espessura de pelicula gé&s durante 30 segundos a 450°F
de temperatura de metal pico.

Resultados de Aspersdo Salina

Painéis para aspersdo salina foram preparados cortando um
painel de aproximadamente 4 polegadas de largura e 5
polegadas de comprimento. As bordas direita e esquerda
foram cortadas com uma tesoura de chapa. A face dos
painéis foi riscada no meio com uma risca vertical e
horizontal com aproximadamente 1,5 polegada de
comprimento e separadas de aproximadamente 0,5 polegada.
Isto é obtido com uma ferramenta com ponta de tungsténio
e se estende para baixo exatamente através do
revestimento orgédnico.

A resisténcia a aspersdo salina fol testada conforme
descrito em ASTM Bl11l7. Os painéis foram removidos do
ensaio de aspersdo salina apds 500 horas. Imediatamente
apbds a aspersdo salina, os painéis foram lavados com &gua
quente, riscas e bordas cortadas foram raspadas com uma
espatula de madeira para retirada do acimulo de sal e
entdo secados com uma toalha. Apdés o que foi aplicado aos
painéis uma fita Scotch 610 para remover revestimento em
bolhas.

Os painéis foram avaliados para bolhas de superficie,
expansdo de bordas de corte e expansdo de riscas. Os
valores de bordas cortadas foram reportados como uma
média da expansdo maxima (das expansdes de risca) nas

riscas horizontais e verticais em milimetros. Os
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resultados estd@o ilustrados nas tabelas 108 e 109, com o

valor mais Dbaixo indicando melhores <zresultados de
cCorrosao.
TABELA 108
Substrato de | Exemplo |Exemplo |Exemplo [Exemplo|Exemplo
ago GS0 HDG 29A 29B 29C 29D 29E
Bolhas de Nenhuma |Nenhuma | Nenhuma [NenhumaNenhuma
Superficie
Borda Cortada 5.5 3.5 5 5 3.5
Risca 0 0.5 0.5 1.0 0
TABELA 109
Substrato de ago G90Exemplo 30A [Exemplo Exemplo 30C
HDG 30B
Bolhas de Superficie Nenhuma Nenhuma Nenhuma
Borda Cortada 3.5 6 5
Risca 0 1.25 1.5

Seréd prontamente apreciado por aqueles entendidos no

assunto que modifica¢des poderdo ser realizadas na

invengdo sem partir dos conceitos divulgados na descrigdo

acima. Tails modificagdes deverdo ser consideradas como

incluidas salvo se as reivindicag¢des, pela sua linguagem,

afirmarem expressamente em contrario. Conseguentemente,

as concretizagdes particulares descritas aqui sdo

ilustrativas apenas, e ndo limitativas da abrangéncia da
dada

quaisquer outros equivalentes destas.

invengdao que & pelas reivindicag¢des apensas e
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REVINDICACOES

1. Composicdo de revestimento, de primer e/ou pré-

tratamento, caracterizada pelo fato de compreender

(a) um componente promotor de adesdo;

(b) particulas resistentes & corrosdo selecionadas
dentre:

(i) particulas de 6xido de magnésio tendo um tamanho de
particula primario médio de ndo mais que 100 nanometros;
(ii) particulas compreendendo um reticulado de 6xido
inorgdnico compreendendo um ou mais &éxidos inorgdnicos;
e/ou

(iii) particulas quimicamente modificadas tendo um
tamanho de particula primdrio médio de ndo mais que 500
nanometros.

2. Composigao de revestimento, de acordo com a

reivindicagao 1, caracterizada pelo fato de a composicgao

ser uma composicgdao de causticagado.
3. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdao 1, caracterizada pelo fato de estar

substancialmente isenta de materiais contendo cromo.
4. Composicdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 1, caracterizada pelo fato de as particulas

de &xido de magnésio terem um tamanho médio de particula
de ndao mais que 50 nanometros.
5. Composigcdao de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 1, caracterizada pelo fato de as particulas

compreendendo um reticulado de 6xido inorgénico
compreenderem um ou mais &xidos inorgdnicos formados a
partir da hidrdlise de sais metalicos.

6. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagao 1, caracterizada pelo fato de as particulas

compreenderem um reticulado de 6xido inorgénico
compreendendo um ou mais 6xidos inorgdnicos compreendendo
cério, zinco, zircdnio e/ou manganés.

7. Composicao de  revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 6, caracterizada pelo fato de as particulas

compreenderem um reticulado de éxido inorgéanico
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compreendendo um ou mais 6xidos inorgédnicos compreenderem
ainda silicio.
8. Composigao de revestimento, de acordo com a

reivindicacdo 1, caracterizada pelo fato de as particulas

compreenderem um reticulado de 6xido inorgénico
compreendendo um ou mais O6xidos inorgdnicos serem
particulas ultra-finas.

9. Composigao de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 1, caracterizada pelo fato de as particulas

quimicamente modificadas serem quimicamente modificadas
por reagdo com um composto da férmula:
F-L-2Z2

onde F €& wuma parcela contendo um ou mais grupos
funcionais que irdo reagir com a superficie de
particulas, Z é uma parcela tensoativa que reduz a tensdo
superficial da particula, e L é um grupo que liga F a Z.
10. Composigdo de revestimento, de acordo <com a

reivindicagdo 1, caracterizada pelo fato de compreender

ainda uma resina formadora de pelicula.
11. Composicao de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 10, caracterizada pelo fato de a proporgdo

em peso de particulas gquimicamente modificadas para
resina formadora de pelicula na composigdo ser de menos
que 0,2 e a composigdo, quando depositada sobre pelo
menos uma porgdo de um substrato metdlico selecionado
dentre ag¢o 1laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e
aluminio, e curado, produza um substrato que exiba
propriedades de <resisténcia & corrosdo pelo menos
semelhantes as propriedades de resisténcia & corrosdo que
o mesmo substrato exibe quando pelo menos parcialmente
revestido sob as mesmas condigdes com uma composigdo
resistente a corrosdo contendo cromo convencional.

12. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdao 10, caracterizada pelo fato de a resina

formadora de pelicula compreender um polimero de
polivinila.

13. Composigdo de revestimento, de acordo com a
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reivindicagdao 1, caracterizada pelo fato de o componente

promotor de adesdo compreender um acido livre e/ou uma
resina epdxi fosfatizada.
14. Composigado de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 1, caracterizada pelo fato de compreender

ainda uma resina fenélica e um alcoxissilano.
15. Composig¢do de revestimento, de acordo com a

reivindicag¢do 1, caracterizada pelo fato de compreender

ainda particulas resistentes a corrosdo compreendendo uma
argila.

16. Substrato metédlico, caracterizado pelo fato de ser

pelo menos parcialmente revestido com a composigdo de
revestimento de primer e/ou pré-tratamento conforme
definida na reivindicagdo 1.

17. Método para melhorar as propriedades de resisténcia a
corrosao de uma composigdo de revestimento, de primer

e/ou pré-tratamento, caracterizado pelo fato de

compreender incluir na composic¢do particulas resistentes
a corrosdo selecionadas dentre (i) particulas de 6xido de
magnésio tendo um tamanho de particula primdrio médio de
nao mais que 100 nanometros; (ii) particulas
compreendendo um reticulado de 6xido inorgénico
compreendendo um ou mais O6xidos inorgénicos; e/ou (iii)
particulas quimicamente modificadas tendo um tamanho de
particula primério médio de ndo mais que 500 nanometros,
de maneira tal que as particulas resistentes a corrosdo
estejam presentes na composi¢gdo em uma quantidade
suficiente para resultar em uma composigdo que, quando
depositada sobre pelo menos uma porgdo de um substrato
metadlico selecionado dentre ag¢o laminado a frio, acgo
eletrogalvanizado e aluminio, e curado, proveja um
substrato que exiba propriedades de resisténcia a
corrosdo pelo menos semelhantes as propriedades de
resisténcia a corrosdao que o mesmo substrato exibe quando
pelo menos parcialmente revestido sob as mesmas condigdes
com uma composigdo resistente & corrosdo contendo cromo

convencional.
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18. Método para intensificar a resisténcia a corrosdo de

um substrato metdlico, caracterizado pelo fato de

compreender revestir pelo menos uma porgao de um
substrato metdlico nd com uma composigdo de revestimento
de primer e/ou pré-tratamento que compreende: (a) um
componente promotor de adesdo; (b) particulas resistentes
a corrosdo selecionadas dentre: (i) particulas de &6xido
de magnésio tendo um tamanho de particula prim&rio médio
de ndo mais que 100 nanometros; (ii) particulas
compreendendo um reticulado de 6xido inorgénico
compreendendo um ou mais &6xidos inorgénicos; e/ou (iii)
particulas quimicamente modificadas tendo um tamanho de
particula primdrio médio de ndo mais que 500 nanometros.

19. Composigdo de revestimento, caracterizada pelo fato

de compreender:

(1) um componente promotor de adesdo, e

(2) particulas resistentes a corrosdo tendo um didmetro
esférico equivalente de n3ao mais que 200 nanometros e
compreendendo uma pluralidade de éxidos inorgdnicos.

20. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 19, caracterizada pelo fato de pelo menos

um ©Oxido inorgénico compreender =zinco, cério, 1itrio,

magnésio, molibdénio; litio, aluminio, estanho, ou
cédlcio.

21. Composigdo de revestimento, de acordo com a
reivindicacao 19, caracterizada pelo fato de as
particulas serem selecionadas dentre (i) particulas
compreendendo ©6xidos de cério, =zinco, e silicio; (ii)
particulas compreendendo ©6xidos de <calcio, zinco e
silicio; (iii) particulas compreendendo 6xidos de
fésforo, zinco e silicio; (iv) particulas compreendendo
6xidos de itrio, zinco e silicio; (v) particulas

compreendendo 6xidos de molibdénio, zinco e silicio; (vi)
particulas compreendendo 6xidos de boro, zinco e silicio;
(vii) particulas compreendendo 6xidos de cério aluminio e
silicio; (viii) particulas compreendendo &xidos de

magnésio ou estanho zinco e silica; (ix) particulas
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compreendendo ©&xidos de cério, boro e silicio, ou uma
mistura destes.
22. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 21, caracterizada pelo fato de compreender

6xidos de cério, zinco, e silicio.
23. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 19, caracterizado pelo fato de estar

substancialmente isenta de material contendo cromo.

24 . Composig¢do de revestimento, de acordo <com a
reivindicagdo 19, caracterizada pelo fato de as
particulas resistentes a corrosao estarem

substancialmente isentas de zircénio.
25. Composigdao de revestimento, de acordo com a

reivindicag¢do 19, caracterizada pelo fato de compreender:

(1) 10 a 25 por cento em peso de 6xido de zinco, 0,5 a 25
por cento em peso de 6xido de cério, e 50 a 89,5 por
cento em peso de silica;

(ii) 10 a 25 por cento em peso de 6xido de zinco, 0,5 a
25 por cento em peso de 6xido de calcio, e 50 a 89,5 por
cento em peso de silica;

(iii) 10 a 25 por cento em peso de 6xido de zinco, 0,5 a
25 por cento em peso de &xido de itrio, e 50 a 89,5 por
cento em peso de silica;

(iv) 10 a 25 por cento em peso de &éxido de zinco, 0,5 a
50 por cento em peso de 6xido de fésforo, e 25 a 89,5 por
cento em peso de silica;

(v) 10 a 25 por cento em peso de 6xido de zinco, 0,5 a 50
por cento em peso de 6xido de boro, e 25 a 89,5 por cento
em peso de silica;

(vi) 10 a 25 por cento em peso de &éxido de zinco, 0,5 a
50 por cento em peso de 6xido de molibdénio, e 25 a 89,5
por cento em peso de silica;

(vii) 0,5 a 25 por cento em peso de 6xido de cério, 0,5 a
50 por cento em peso de 6&xido de boro, e 25 a 99 por
cento em peso de silica;

(viii) 0,5 a 25 por cento em peso de 6xido de cério, 0,5

a 50 por cento em peso de 6xido de aluminio, e 25 a 99
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por cento em peso de silica;

(ix) 0,5 a 75 por cento em peso de 6xido de magnésio ou
estanho, e 25 a 99,5 por cento em peso de silica;

(x) 0,5 a 25 por cento em peso de 6xido de cério, 0,5 a
25 por cento em peso de 6xido de zinco, e 25 a 98,5 por
cento em peso de silica;

(x1) 0,5 a 25 por cento em peso de 6xido de itrio, 0,5 a
25 por cento em peso de 6xido fosforoso, e 25 a 98,5 por
cento em peso de silica;

(xii) 0,5 a 5 por cento em peso de 6xido de itrio, 0,5 a
5 por cento em peso de 6xido de molibdénio, 0,5 a 25 por
cento em peso de 6xido de zinco, 0,5 a 5 por cento em
peso de 6xido de cério, e 60 a 98 por cento em peso de
silica;

e misturas destes,

sendo que os percentuais em peso sdo baseados no peso
total das particulas.

26. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 19, caracterizada pelo fato de as

particulas resistentes a corrosdo serem preparadas por um
processo compreendendo:

(a) introduzir um reagente em uma cdmara de plasma;

(b) aquecer o reagente por meio de um plasma a medida que
o reagente passa através da camara de plasma, produzindo
um produto de reagdo gasoso;

(c) contatar o produto de ragdo gasoso com uma
pluralidade de correntes de resfriamento brusco injetadas
na camara de reagdo através de uma pluralidade de
orificios de injeg¢do de gés de resfriamento brusco, sendo
que as correntes de resfriamento brusco s3o injetadas a
uma taxa de fluxo e um angulo que resultem no
impingimento das correntes de resfriamento réapido umas
contra as outras dentro da corrente de produto de reacdo
gasoso, produzindo assim particulas sélidas ultra-finas;
e

(d) passar as particulas sélidas ultra-finas através de

um membro de convergéncia.
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27. Composigao de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 26, caracterizada pelo fato de os reagentes

compreenderem um material sélido.
28. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 19, caracterizada pelo fato de a resina

formadora de pelicula compreender um polimero de
polivinila.
29. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 28, caracterizada pelo fato de a resina

formadora de pelicula compreender um polimero de
polivinila.
30. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 29, caracterizada pelo fato de o polimero

de polivinila compreender uma resina de polivinil
butiral.
31. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagdo 19, caracterizada pelo fato de o componente

promotor de adesdo compreender uma resina epdxi
fosfatizada e/ou um &4cido livre selecionado dentre acido
tdnico, A&acido galico, &acido fosfdérico, &acido fosforoso,
dcido citrico, &cido malbnico, um derivado deste, ou
misturas destes.

32. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicagao 19, caracterizada pelo fato de compreender

ainda particulas de pigmentos resistentes a corrosdo nao
crOmicos convencionais selecionados dentre fosfato de
ferro, fosfato de zinco, silica co troca de ions calcio,
silica coloidal, silica amorfa sintética, e molibdatos,
tais como molibdato de célcio, molibdato de =zinco,
molibdato de bério, molibdato de estrdncio, ou uma
mistura destes.

33. Composig¢dao de revestimento, de acordo com a

reivindicag¢do 19, caracterizada pelo fato de compreender

ainda um alcoxissilanoc e uma resina fendélica.
34. Revestimento compdsito multi-componente,

caracterizado pelo fato de compreender pelo menos uma

camada de revestimento depositada da composigdo de
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revestimento conforme definida na reivindicagdo 19.

35. Substrato metdlico, caracterizado pelo fato de ser

pelo menos parcialmente revestido com a composigdo de
revestimento conforme definida na reivindicagao 19.

36. Composicao de revestimento, caracterizada pelo fato

de compreender:

(a) um componente promotor de adesdo, e

(b) particulas resistentes a corrosdo tendo um tamanho de
particula primdrio médio de ndo mais que 100 nanometros e
compreendendo uma pluralidade de 6xidos inorgédnicos.

37. Composigdo de revestimento, de acordo com a

reivindicag¢do 36, caracterizada pelo fato de pelo menos

um 6xido inorgédnico compreender zinco, cério, 1itrio,
magnésio, molibdénio, litio, aluminio, ou célcio.

38. Composig¢do de revestimento, caracterizada pelo fato

de compreender:

(1) uma resina formadora de pelicula, e

(2) particulas resistentes a corrosdo tendo um didmetro
esférico equivalente de ndo mais que 200 nanometros e
compreendendo um 6xido inorgénico,

sendo que as particulas resistentes & corrosdo estardo
presentes em uma quantidade suficiente para resultar em
uma composigdo que, gquando depositada sobre pelo menos
uma porgdo de um substrato metdlico selecionado dentre
ago laminado a frio, ago eletrogalvanizado e aluminio, e
curado, proveja um substrato que exiba propriedades de
resisténcia & corrosdo superiores 4as propriedades de
resisténcia a corrosdo que o mesmo substrato exibe quando
pelo menos parcialmente revestido sob as mesmas condigdes
com uma composigdo resistente & corrosdo que ndo inclua
as particulas resistentes a corrosdo.

39. Composig¢do de revestimento, que estd substancialmente

isenta de material contendo cromo, caracterizada pelo

fato de compreender:
(1) uma resina formadora de pelicula, e
(2) particulas resistentes a corrosdao tendo um didmetro

esférico equivalente de ndo mais que 200 nanometros e
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compreendendo um 6xido inorgéanico,

sendo que as particulas resistentes a corrosdo estardo
presentes em uma quantidade suficiente para resultar em
uma composigdao que, quando depositada sobre pelo menos
uma porg¢do de um substrato metdlico selecionado dentre
ago laminado a frio, ag¢o eletrogalvanizado e aluminio, e
curado, proveja um substrato que exiba propriedades de
resisténcia a corrosdo pelo menos semelhantes as
propriedades de resisténcia a corrosdo gque o mesmo
substrato exibe quando pelo menos parcialmente revestido
sob as mesmas condi¢des com uma composicdo resistente a
corrosdo contendo cromo convencional.

40. Composigao de revestimento, caracterizada pelo fato

de compreender:

(1) uma resina formadora de pelicula, e

(2) particulas resistentes a corrosdo selecionadas dentre
(i) particulas compreendendo ©6xidos de cério, =zinco, e
silicio; (ii) particulas compreendendo 6xidos de céalcio,
zinco e silicio; (iii) particulas compreendendo 6xidos de
fésforo, zinco e silicio; (iv) particulas compreendendo
6xidos de itrio, zinco e sgilicio; (v) particulas
compreendendo 6xidos de molibdénio, zinco e silicio; (vi)
particulas compreendendo 6xidos de boro, zinco e silicio;
(vii) particulas compreendendo 6xidos de cério aluminio e
silicio; (viii) particulas compreendendo &6xidos de
magnésio ou estanho zinco e silica; (ix) particulas
compreendendo &6xidos de cério, boro e silicio, ou uma
mistura destes.

41. Método para intensificar a resisténcia & corrosdo de

um substrato metdlico, caracterizado pelo fato de

compreender revestir pelo menos uma porcdo do substrato
com a composigdo de revestimento conforme definida na
reivindicagdo 19.

42. Método para substituir uma composicd3o resistente a

corrosdo contendo cromo, convencional, caracterizado pelo

fato de compreender prover a composigdo conforme definida

na reivindicag¢do 19.
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43. Método para produzir particulas sdélidas ultra-finas,

caracterizado pelo fato de compreender

(a) introduzir um precursor sdbélido em uma camara de
plasma;

(b) aquecer o precursor por meio de um plasma a medida
que o precursor passa através da camara de plasma,
produzindo uma corrente de produto gasoso;

(c) contatar a corrente de produto de gasoso com uma
pluralidade de correntes de resfriamento brusco injetadas
na cédmara de reagdao através de uma pluralidade de
orificios de injegéoAde gas de resfriamento brusco, sendo
que as correntes de resfriamento brusco sdo injetadas a
uma taxa de fluxo e um angulo que resultem no
impingimento das correntes de resfriamento répido umas
contra as outras dentro da corrente de produto gasoso,
produzindo assim particulas sdélidas ultra-finas; e

(d) passar as particulas sélidas ultra-finas através de
um membro de convergéncia.

44. Aparelho para produzir particulas sbélidas ultra-

finas, caracterizado pelo fato de compreender:

(a) uma cémara de plasma tendo extremidades de entrada e
saida axialmente espacadas;

(b) um plasma posicionado na extremidade de entrada da
cémara de plasma;

(c) uma entrada de precursor sdélido para introduzir um
precursor sdélido na cdmara de plasma onde o precursor é
aquecido pelo plasma para produzir uma corrente de
produto gasoso fluindo em diregdo a extremidade de saida
da cdmara de plasma;

(d) um membro de convergéncia situado coaxialmente dentro
da extremidade de saida da cémara do reator; e ‘

(e) uma pluralidade de orificios de injegdo de géds de
resfriamento brusco, através das quais uma pluralidade
correntes de resfriamento brusco sdo injetadas a taxas de
fluxo e Aangulos que resultem no impingimento das
correntes de resfriamento rapido umas contra as outras no

ou préximo do centro da corrente de produto de reagao
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gasoso, produzindo assim particulas sdélidas ultra-finas.
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RESUMO

“COMPOSICAO DE REVESTIMENTO, SUBSTRATO METALICO, METODO
PARA MELHORAR AS PROPRIEDADES DE RESISTENCIA A CORROSAO
DE UMA COMPOSICAO DE REVESTIMENTO, METODO PARA
INTENSIFICAR A RESISTENCIA A CORROSAO DE UM SUBSTRATO
METALICO, REVESTIMENTO CcoMPOSITO MULTI-COMPONENTE,
SUBSTRATO METALICO, METODO PARA SUBSTITUIR UMA COMPOSIGAO
RESISTENTE A CORROSAO CONTENDO CROMO, METODO PARA
PRODUZIR PARTICULAS SOLIDAS ULTRA-FINAS, APARELHO PARA
PRODUZIR PARTICULAS SOLIDAS ULTRA-FINAS”.

Sdo divulgadas composigdes de revestimento que incluem
particulas resistentes a corrosdo tal que a composigdo de
revestimento exiba propriedades de resisténcia a
corrosdo. Também sdo divulgados substratos pelo menos
parcialmente revestidos com um revestimento depositado de
uma tal composigdo e revestimentos compdsitos multi-
componentes, nos quais pelo menos uma camada de
revestimento esteja depositada de tal composigdao de
revestimento. Também sao divulgados métodos e

aparelhagens para fazer particulas sélidas ultra-finas.
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