@ P! 0610447-9 B1 T

I 06
(22) Data do Depésito: 30/03/2006

Republica Federativa do Brasil (45) Data de Concessdo: 26/12/2017
Ministério da IndUstria, Comércio Exterior

e Servigos
Instituto Nacional da Propriedade Industrial

(54) Titulo: PROCESSO PARA PRODUZIR UM OLIGOMERO DE SILANO DE EPOXI, OLIGOMERO
DE SILANO DE EPOXI E COMPOSICOES DE REVESTIMENTO COMPREENDENDO ESTE

(51) Int.Cl.: CO8G 77/14; C0O9D 183/06

(30) Prioridade Unionista: 07/04/2005 US 11/100,840
(73) Titular(es): MOMENTIVE PERFORMANCE MATERIALS INC

(72) Inventor(es): ALAIN LEJEUNE; YVE GENTIL



1/103

“PROCESSO PARA PRODUZIR UM OLIGOMERO DE SILANO DE
EPOXI, OLIGOMERO DE SILANO DE EPOXI E COMPOSICOES DE
REVESTIMENTO COMPREENDENDO ESTE”

ANTECEDENTES DA INVENGAO

[001]H& uma literatura extensa que descreve o uso de
silanos funcionais de epdéxi monomérico. Tais silanos sdo em-
pregados ou sozinhos ou combinados com polimeros apropria-
dos. Entretanto, uma das dificuldades principais no uso de
silanos de epdéxi monomérico em &gua €é sua sensibilidade a
hidrélise e condensacdo que sdo dificeis de controlar. Além
disso, a estabilidade das funcionalidades de epdxi gquando
empregando os silanos de epdxi monomérico em &dgua é dificil
de controlar por causa da tendéncia das funcionalidades de
epdxl em exibir abertura de anel.

[002]0 uso de silanos pré-hidrolisados e pré-
condensados € uma resposta a tal interesse. Um silano pré-
hidrolisado e condensado pode ser uma estrutura oligomérica
que tem caracteristicas especificas como peso molecular con-
trolado, capacidades de formagdo de pelicula geralmente boas
e propriedades de dispersdo porque as terminacgdes de silano
jé& s&o parcialmente ou totalmente condensadas, e taxas de
cura mais rdpidas. Este aspecto dos oligbmeros os torna
atraentes para a industria de revestimentos uma vez que ele
amplia o campo de aplicagbes e também ajuda a adquirir pro-
priedades de formulagdo ou aplicacdo mais rédpida. Entretan-
to, os oligbmeros de peso molecular elevado podem condensar
também para redes de siloxano maiores, que resultam na for-

magdo de estruturas que sdo dificeis de tornar a agua sold-
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vel.

[003]Por exemplo, a Patente U.S. No. 6.391.999 descreve
oligbmeros de siloxano de epdéxi multifuncionails para uso em
um sistema com base em solvente ou sem solvente. Estes oli-
gbmeros de siloxano de epdéxi multifuncionais tém pesos mole-
culares elevados e uma quantidade insignificante de grupos
funcionais de silano residuais. Desse modo, é muito dificil
tornar os oligbmeros solGvels em agua.

[004]0Outra desvantagem do uso de silanos de epdxi mono-
mérico é que eles liberam uma quantidade grande de compostos
orgénicos voldtels (VOCs) expressados como conteudo de &lco-
ol introduzido pelas funcionalidades de alcdéxi. Uma tendén-
cia geral da industria é diminuir ou eliminar a liberacdo de
VOCs ou poluentes de ar perigosos (HAPS). E desejavel redu-
zir o teor de metanol de qualquer estrutura que possa estar
envolvida nos revestimentos, adesivos e aplicacdes de sela-
dor.

[005]Também é desejavel preparar revestimentos com base
em agua gque sejam resistentes as substéncias quimicas bem
como resistente a corrosdo com base em pds metalicos como
alumina, zinco, bronze e outros pigmentos metalicos ou orgéa-
nicos. Os pigmentos metdlicos que sdo sensiveis a agua, tam-—
bém hd uma necessidade de ter protecdo superior de tais pds
metdlicos em Adgua contra um mecanismo bem conhecido chamado
evolucdo de hidrogénio.

[006] Também €& desejdvel designar os revestimentos com
base em agua que tenham propriedades de adesdo superiores,

resisténcias mecdnicas ou quimicas com comportamentos de ex-—



3/103

posigdo as intempéries importantes e que possam ser aplica-—
dos em uma variedade de substratos tal como substratos metd-
licos ou plasticos, celuldsicos ou substratos naturais, con-
creto e qualquer outro material geralmente empregado nos re-
vestimentos e industrias de adesivos & seladores.

[007]Portanto, ha uma necessidade de produzir um oligb-
mero de silano de epdxi sollvel em dgua que é Util em um
sistema de transporte por agua. Também hd uma necessidade de
uma estrutura de oligbmero de silano de epdxi tendo grupos
funcionais de epdéxi para serem empregados em sistemas de
transporte por &gua para protegdo de corrosdo, iniciadores
ricos em zinco, iniciadores comerciais, dispersdes de pig-
mento metdlico ou outras aplicacdes de revestimento.

BREVE DESCRICAO DA INVENCAO

[008]De acordo com a presente invencdo, um Processo pa-
ra produzir um oligbmero de silano de epdxi é fornecido o
qual compreende reagir silano de glicidéxi e/ou epdxi ciclo-
alifdtico que tem 2 ou 3 grupos alcdéxi e, opcionalmente, um
silano copolimerizédvel diferente de silano de gliciddéxi e
silano de epdxi cicloalifatico, com menos do que 1,5 equiva-
lentes de dgua na presenga de um catalisador, onde a referi-
da dgua é continuamente alimentada durante a reacdo.

[009] Também de acordo com a presente invengdo, uma com-
posicdao de revestimento é fornecida a qual contém oligbdmero
de silano de epdxi feito pelo processo supracitado. Os oli-
gbmeros de silano de epdxi diferentes descritos na Patente
U.S. No. 6.391.999 que ndo sdo facilmente soltuveis em &gua,

os oligbmeros de silano de epdxi feitos pelo processo da in-
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vengdo, exibem boa solubilidade em dgua os tornando particu-—
larmente Uteis como componentes de revestimento com base em
adgua e transportado por &gua.

[010]Varias outras caracteristicas, aspectos, e vanta-
gens da presente invencadao ficardo mais evidentes com refe-
réncia a seguinte descricgdo e reivindicagdes anexas.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

[011]Figura 1 é um diagrama de fluxo que descreve um
processo para formar pintura de acordo com a técnica anteri-
or.

[012]Figura 2 é um diagrama de fluxo que descreve um
processo para formar pintura de acordo com uma modalidade da
presente invencao.

[013]Figura 3 ¢ um diagrama de fluxo que descreve um
processo para formar pintura de acordo com outra modalidade
da presente invencao.

[014]Figura 4 ¢é um diagrama de fluxo gque descreve um
processo para formar pintura de acordo com ainda outra moda-
lidade da presente invencao.

[015]Figura 5 é um diagrama de fluxo gque descreve um
processo para formar pintura de acordo com ainda outra moda-
lidade da presente invencgdo. Figura 6 é um diagrama de fluxo
que descreve um processo para formar uma pasta de metal de
acordo com outra modalidade da presente invencéo.

[016]Figura 7 ¢é um diagrama de fluxo gque descreve um
processo para formar um revestimento protetor de acordo com
outra modalidade da presente invencéo.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENGCAO
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[017]0 oligbmero de silano de epdxi sintetizado com si-
lano de gliciddéxi e/ou silano de epdxi cicloalifatco tendo 2
ou 3 grupos alcdxi, opcionalmente, com um silano copolimeri-
zdvel diferente de silano de gliciddéxi e silano de epdxi ci-
cloalifatico, com menos do que 1,5 equivalentes de &agua na
presenca de um catalisador, onde a referida &dgua é continua-
mente alimentada durante a reacgao.

[018]De acordo com uma modalidade da presente invengao,
um oligbmero de silano de epdéxi é sintetizado empregando
condensacdao e hidrélise controlada de um mondmero de silano
de epdxi com introdugdo de 4&gua continua e uma resina de
troca catidnica forte como um catalisador. O mondémero de si-
lano de epdéxi pode ser ou um silano de epdxi cicloalifdtico
ou gliciddéxi tendo 2 ou 3 grupos de alcdéxi funcionais.

[019]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, os mondmeros de silano de epdxi podem ser com base em
silanos de epdxi de gliciddxi ou epoxissilanos cicloalifati-
cos em combinagdao com outros silanos monoméricos que podem
fornecer caracteristicas organofuncionails especificas como
vinila, metacrila, alquila, polialquilenodéxido e outros com
a condicdo que eles ndo interajam com as funcionalidades de
epdxi.

[020]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢cdo, o mondmero de silano de epdxi é combinado com um silano
funcional polialquilenodéxido, o uUltimo melhorando a solubi-
lidade em &gua e a estabilidade do oligbdmero dos dois sila-
nos. Outros silanos monoméricos, como referenciado nas Pa-

tentes U.S. Nos. 3.337.496, 3.341.469 e 5.073.195 que estao
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aquil incorporadas por referéncia, podem ser adicionados para
melhorar a solubilidade e estabilidade de oligbmeros de si-
lano de epdxi.

[021]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢cdo, o silano de gliciddéxi pode ser um ou mais de trimetoxi-
ssilano de gama-gliciddxipropila, trietoxissilano de gama-
glicidoxipropila, metildimetoxissilano de gama-
glicidoxipropila, metildietoxissilano de gama-
glicidoxipropila e outros.

[022]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, o silano de expdxi cicloalifatico pode ser um ou mais
de trimetoxissilano de beta-(3,4-expoxicicloexil)-etila, di-
metoxissilano de metila de beta-(3,4-expoxicicloexil)-etila,
dietoxissilano de metila de Dbeta-(3,4-expoxicicloexil)-
etila, trietoxissilano de beta-(3,4-epoxicicloexila)-etila e
outros.

[023]0 catalisador pode ser uma resina de troca idnica
como Purolite® CT-175 ou CT 275 disponivel de Plurolite, Am-
berlite® IRA 400, 402, 904, 910 ou 966 disponivel de Rohm &
Haas, Lewatit® M-500, M-504, M-600, M-500-UM, M-500 ou K-
2641, disponivel de Bayer, Dowex® SBR, SBR-P, SAR, MSA-1 ou
MSA 2, disponivel de Dow, ou DIAON® SA10, SAl2, SA 20A, PA-
302, PA-312, PA-412 ou PA-308, disponivel de Mitsubishi. O
catalisador também pode ser um sal de alquilambénio tal como
cloreto de hexadecuiltrimetilaménio, cloreto de tetra-n-
butilaménio, ou brometo ou cloreto de amdnio de trimetila de
benzila ou a forma de hidrdéxido destes sais de alquilamdbnio

ou sozinhos ou em combinacdo com os sails de haleto. Também
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Utels como catalisadores sao os produtos de reacgdo de sila-
nos organofuncionais de amdénio quaterndrio e apoios tal como
cerdmica (inclusive de vidro), silica gel, silica precipita-
da ou fumegada, alumina, aluminossilicato, etc.

[024]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, a relacdo molar de agua para mondmero(s) de silano é de
cerca de 0,1 a cerca de 1,5. De acordo com ainda outra moda-
lidade da presente invengdo, a relacdo de molar de agua para
mondmero(s) de silano é de cerca de 0,4 a cerca de 1,0. De
acordo com ainda outra modalidade da presente invencdo, a
relacdo de molar de agua para mondmero(s) de silano é menor
do que cerca de 0,5.

[025]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, o oligdmero de silano de epdxi (ESO) é sintetizado na
presenca de um solvente, quimicamente estdvel, livre de &l-
cool, por exemplo, um hidrocarboneto alifdtico, uma parafina
tal como nafta ou alcool mineral, um hidrocarboneto aromdati-
co tal como tolueno, xileno ou homdélogos de ebulicdo mais
elevada destes; uma cetona tal como acetona, cetona de etila
de metila, cetona de iso-butila de metila, cetona de amila,
um éster tal como etila, n-propila, n-butila ou acetato de
amila, e outros.

[026]Em outra modalidade da presente invencgdo, o &alcool
de subproduto €& continuamente removido durante a reacao.

[027]De acordo com ainda outra modalidade da presente
invencdo, uma composicdo de revestimento transportada por
dgua é fornecida a qual compreende um metal particulado; um

tensoativo; um oligdmero de silano de epdxi produzido de
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acordo com a invengdo; e, um ou mais ingredientes opcionais
selecionados do grupo que consiste em agente de ajuste de
PH, co-solvente e mondmero de silano de epdxi.

[028]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, a composicdo de revestimento transportada por d&gua in-
clui o metal particulado em uma quantidade de cerca de 0,1 a
cerca de 80 por cento em peso, o tensoativo em uma quantida-
de de cerca de 0,05 a cerca de 10 por cento em peso, o oli-
gbmero de silano de epdéxi em uma quantidade de cerca de 0,1
a cerca de 30 por cento em peso, dagua em uma quantidade de
cerca de 5 a cerca de 99 por cento em peso, agente de ajuste
de pH opcional, quando presente, em uma quantidade suficien-
te para fornecer um pH de cerca de 4 a cerca de 6, co-
solvente opcional, quando presente, em uma quantidade de
cerca de 0,1 a cerca de 60 por cento em peso, e mondmero de
silano opcional, quando presente, em uma quantidade de até
cerca de 10 por cento em peso.

[029]Com a finalidade de ajudar a dispersdo do ESO que
é feito de acordo com o processo da presente invengdo em um
sistema de transporte por &gua, um agente de ajuste de pH é
adicionado durante a dispersdo dos ESOs em um sistema de
transporte por adagua. O pH pode ser ajustado entre 4 a 6. O
agente de ajuste de pH pode ser acido bdérico. De acordo com
outra modalidade da presente invencdo, o agente de ajuste de
PH é &dcido ortofosférico, acido acético ou acido citrico ou
qualguer outro dcido que ndo tenha nenhum efeito prejudicial
a protecdo de corroséo.

[030]De acordo com outra modalidade da presente inven-
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cdo, os co-solventes sao adicionados durante a dispersadao do
ESO em um sistema de transporte por dgua. O co-solvente pode
ser éter de metila de dipropileno glicol (por exemplo, Dowa-
nol® DPM disponivel de Dow Chemical) ou outros glicdis éte-
res bem como &lcoois.

[031]De acordo com outra modalidade da presente inven-
cdo, uma combinagdo do agente de ajuste de pH e co-solvente
é adicionada durante a dispersdao do ESO na formulagdo de um
sistema de transporte por agua.

[032]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, um tensoativo é adicionado durante a dispersdo do ESO
em um sistema de transporte por &gua. O tensoativo pode ser
ou um tensoativo de alquil-fenol-etoxilado (APEO) ou um ten-—
soativo livre de APEO. De acordo com outra modalidade da
presente invengdo, o tensoativo €& um tenscativo catidnico,
anidénico ou ndo 1énico, ou um tenscativo com base em siloxa-
no de poliéter ou qualquer combinacdo destes. De acordo com
ainda outra modalidade da presente invencdao, um tensoativo
que tem um equilibrio hidrofilico-lipofilico (HLB) de 13 é
empregado. De acordo com outra modalidade da presente inven-—
¢do, o tensocativo pode ser um pacote de vadrios tensoativos
com diferentes valores de HLB variando de cerca de 5 a cerca
de 15 ou um pacote de tensoativo ndo i6nico incluindo um
tensoativo de siloxano.

[033]De acordo com outra modalidade da presente inven-
cdo, os ESOs sdao empregados em iniciadores ricos em zinco
transportados por agua ou sistemas de revestimento protetor,

dispersdes de pasta de pigmento metdlica, uma mistura de
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dispersdo de pasta metalica com latex transportado por &agua
ou dispersdes para iniciadores, revestimentos ou tintas, re-
vestimentos protetores transportador por 4&dgua, iniciadores
de oficina transportados por &agua, dispersdes de pigmento
metdlico e seu uso em revestimentos ou tintas de impressdao,
0s reticuladores de latex transportado por agua e dispersdes
gue incluem porém ndo estdo limitadas a dispersdes anidnicas
e catibnicas, acrilico de estireno acrilico, poliuretano e
dispersdes de epdxi, resinas de vinila, promotores de adesao
para os mesmos sistemas descritos acima, sistemas aditivos
ou aglutinantes para dispersdo de cargas e pigmentos metdali-
cos, dispersdo de pigmento para cargas inorgdnicas tal como
carbonato de cdlcio, <caulim, argila, etc., revestimentos
protetores transportados por &agua empregando zinco e outros
pigmentos metdlicos como pigmento sacrificatdrio, pinturas
decorativas transportadas por agua para metal, plasticos e
outro substratos.

[034]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, uma composicdo de revestimento de transporte por &gua é
fornecida a qual inclui agua em uma quantidade de cerca de 5
a cerca de 99 por cento em peso do teor de solvente, um me-
tal particulado, um tensocativo e um meio aquoso incluindo um
oligbmero de silano de epdxi e agua, onde o oligbmero de si-
lano de epdéxi é produzido reagindo-se ou um gliciddxi ou si-
lano de epdxi cicloalifdatico tendo 2 ou 3 grupos alcdéxi com
menos do que 1,5 equivalentes de dgua na presenga de uma re-—
sina catalisadora, onde a &dgua ¢ alimentada continuamente

durante a reacdo, e separando a resina catalisadora do oli-
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gbmero de silano de epdxi.

[035]0 revestimento transportado por &agua também pode
incluir um mondmero de silano de epdxi e/ou um oligdmero de
silano de epdéxi adicional. O mondmero de silano de epdxi
adicional pode ser trimetoxissilano de gama-
glicidoxipropila, trietoxissilano de gama-glicidoxipropila,
metildimetoxissilano de gama-glicidoxipropila e um metildie-
toxissilano de gama-glicidoxipropila. O oligbmero de silano
de epdéxi adicional pode ser igual ao oligbmero de silano de
epdéxi empregado no estdgio de dispersdo ou um ESO formado de
um mondmero de silano de epdxi inicial diferente ou relacgédo
de &gua para silano.

[036]A1ém de um oligdmero de silano de epdxi produzido
de acordo com a presente invengdo e um silano de epdxi mono-
mérico, a composicdo de revestimento transportada por agua
pode incluir um mondémero de silano de epdxi e/ou um silano
monomérico com base em ndo epdxi tal como um silano de vini-
la, um silano de alquila ou um silano de alquileno. Os sila-
nos monoméricos com base em ndo epdxi tipicos podem ser vi-—
niltrimetoxissilano (por exemplo, Silquest® A-171 disponivel
de GE Silicones), viniltrietoxissilano (por exemplo, Sil-
quest® A-151 disponivel de GE Silicones), vinilmetildimeto-
xissilano (por exemplo, Silquest® A-2171 disponivel de GE
Silicones), viniltriisopropoxissilano (por exemplo, CoatO-
Sil® 1706 disponivel de GE Silicones), silano de n-
octiltrietdéxi (por exemplo, Silquest® A-137 disponivel de GE
Silicones), silano de propiltrietdxi (por exemplo, Silguest®

A-138 disponivel de GE Silicones), propiltrimetoxissilano,
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metiltrimetoxissilano (por exemplo, Silquest® A-1630 dispo-
nivel de GE Silicones), metiltrietoxissilano (por exemplo,
Silquest® A-162 disponivel de GE Silicones), polialquilenoo-
xidetrimetoxissilano (por exemplo, Silquest® A-1230 disponi-
vel de GE Silicones), 3-metacriloxipropiltrimetoxi silano
(por exemplo, Silquest® A-174 disponivel de GE Silicones),
3-metacriloxipropiltrietoxi silano (por exemplo, Silquest®
Y-9936 disponivel de GE Silicones) ou 3-
metacriloxipropiltriisopropdéxi silano (por exemplo, CoatO-
Sil® 1757 disponivel de GE Silicones).

[037]0 meio aquoso do revestimento transportado por
dgua pode incluir um agente de pH. O agente de ajuste de pH
pode ser, porém ndo estd limitado a, 4acido bérico, acido or-
tofosférico, 4&dcido acético, glicdlico, &cido malico, &cido
citrico ou outros &acidos carboxilicos. Além disso, de acordo
com uma modalidade da presente invencdo, o agente de ajuste
de pH estd presente em uma quantidade que varia de cerca de
0,5 a cerca de 4,0 por cento em peso do meio aquoso.

[038]0 meio aquoso do revestimento transportado por
dgua pode incluir um co-solvente. O co-solvente podem ser
dipropileno glicol metil éter. Outros solventes podem inclu-
ir um ou combinacg¢des de solventes de glicol éter ou outros.
De acordo com outra modalidade, o co-solvente é éter de mo-
nometila de etileno glicol (EGME), éter de monoetila de eti-
leno glicol (EGEE), éter de monopropila de etileno glicol
(EGPE), éter de monobutila de etileno glicol (EGBE), acetato
de éter de monometila de etileno glicol (EGMEA), éter de mo-

noexila de etileno glicol (EGHE), éter de mono-2-etilexila
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de etileno glicol (EGEEHE), éter monofenila de etileno gli-
col (EGPhE), éter de monometila de dietileno glicol (diEG-
ME), éter de monoetila de dietileno glicol (diEGEE), éter de
monopropila de dietileno glicol (diEGPE), éter de monobutila
de dietileno glicol (diEGBE), carbitol de butila, éter de
dimetila de dipropileno glicol (diEGME), butil glicol, bu-
tildiglicol ou solventes com base em éster. De acordo com
outra modalidade, os solventes com base em éster incluem
acetato de éter de monobutila de etileno glicol (EGEEA),
acetato de éter de monoetila de dietileno glicol (diEGEEA),
acetato de éter de monobutila de dietileno glicol (diEGBEA),
acetato de n-propila, acetato de n-butila, acetato de isobu-
tila, metoxipropilacetato, acetato de cellosolve de butila,
acetato de butilcarbitol, acetato de éter de n-butila de
propileno glicol, acetato de t-Butila ou um solvente com ba-
se em alcool. De acordo com ainda outra modalidade, o sol-
vente com base em 4alcool pode ser n-butanol, n-propanol,
isopropanol ou etanol.

[039]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, o0 co-solvente esta presente em uma quantidade que varia
de cerca de 0,1 a cerca de 60 por cento em peso do meio
aqguoso.

[040]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢do, o meio aquoso inclul um mondmero de silano de epdxi. O
mondémero de silano de epdxi pode ser trimetoxissilano de ga-
ma-glicidoxipropila, trietoxissilano de gama-—
glicidoxipropila, metildimetoxissilano de gama-—

glicidoxipropila ou metildietoxissilano de gama-
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glicidéxipropila.

[041]0 meio aquoso do revestimento transportado por
dgua pode incluir um tensoativo. O tensocativo pode ser um
tensoativo de alquil-fenol-etoxilado, um tensoativo catidni-
co, tensoativo anidnico, um tensoativo ndo idnico, ou um
tensoativo com base em siloxano de poliéter ou qualquer com-
binagdo destes. De acordo com uma modalidade da presente in-
vengao, o tenscativo tem um equilibrio hidrofilico-
lipofilico (HLB) variando de cerca de 5 a cerca de 13. De
acordo com outra modalidade da presente invengdo, o meio
aquoso inclui dois ou mais tensocativos, onde cada um dos
tensoativos independentemente tem um valor de HLB que varia
de cerca de 5 a cerca de 15. Além disso, o tensoativo pode
estar presente em uma quantidade que varia de cerca de 3 a
cerca de 6 por cento em peso do meio aquoso. De acordo com
ainda outra modalidade da presente invencdo, © meio aquoso
do revestimento transportado por agua incluil um tensoativo e
um agente de ajuste de pH.

[042]0 metal particulado da composicdo de revestimento
pode, em geral, ser qualquer pigmento metdlico tal como alu-—
minio, manganés, cadmio, niquel, ag¢o 1inoxidédvel, estanho,
ligas de ferro, magnésio ou =zinco finamente dividido. De
acordo com outra modalidade da presente invengdo, o metal
particulado é pdé de zinco ou floco de zinco ou pd de alumi-
nio ou floco de aluminio em uma forma de dispersao de pd ou
pasta. O metal particulado pode ser uma mistura de qualquer
dos anteriores, bem como compreende ligas e misturas inter-

metdlicas destes. O floco pode ser misturado com pd de metal
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pulverulento, mas tipicamente com somente quantidades meno-
res de pd. Os pds metalicos tipicamente tém tamanho de par-—
ticula tal que todas as particulas passem por malha 325 e
uma quantidade maior passe por malha 100 ("malha™ como em-
pregado aqui é Série de Peneira Padrao U.S.). Os pds sdo ge-
ralmente esféricos quando opostos ao folhamento caracteris-
tico do floco.

[043]De acordo com outra modalidade da presente inven-
cado, o metal particulado é uma combinacdo de aluminio e zin-
co. Onde o metal particulado é a combinagdo de zinco com
aluminio, o aluminio pode estar presente em quantidade muito
menor, por exemplo, de tdo pouco gquanto cerca de 2 a cerca
de 5 por cento em peso, do metal particulado, e ainda forne-
ce um revestimento de aparéncia luminosa. Normalmente o alu-
minio contribuird com pelo menos cerca de 10 por cento em
peso do metal particulado. Desse modo, frequentemente, a re-
lacdo de peso de aluminio para zinco em tal combinacao é pe-
lo menos cerca de 1:9. Por outro lado, para economia, o alu-
minio vantajosamente ndo contribuird com mais do que cerca
de 50 por cento em peso do zinco e aluminio total, de forma
qgque a relacgdo de peso de aluminio para zinco possa alcancgar
1l:1. O teor de metal particulado da composicdo de revesti-
mento ndo excedera mais do que cerca de 35 por cento em peso
do peso de composigdo total para manter melhor aparéncia de
revestimento, porém geralmente contribuirda com pelo menos
cerca de 10 por cento em peso para consistentemente obter
uma aparéncia de revestimento luminosa desejdvel. Vantajosa-—

mente, onde o aluminio esta presente, e especialmente onde
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estd presente sem outro metal particulado, o aluminio forne-
cerd de cerca de 1,5 a cerca de 35 por cento em peso do peso
de composicao total. Tipicamente, quando zinco particulado
estd presente na composicgdo, ele fornecera de cerca de 10 a
cerca de 35 por cento em peso do peso de composicdo total. O
metal pode contribuir com uma quantidade menor de liquido,
por exemplo, dipropileno glicol ou dlcool mineral. Os metais
particulados que contribuem com liquido sdo normalmente uti-
lizados como pastas, e estas pastas podem ser empregadas di-
retamente com outros ingredientes da composigdo. Entretanto,
deve ser entendido que os metais particulados também podem
ser empregados na forma seca na composicgdo de revestimento.
[044]Com a finalidade de ajudar a dispersdao do metal
particulado, um agente de dispersdo pode ser adicionado, is-
to é, o tensoativo, servindo como um "agente umectante" ou
“umedecedor”, como tais termos sdo empregados aqui. Tais
agentes umectantes ou mistura de agentes umectantes adequa-
dos podem incluir os agentes ndo id6nicos tal como adugdes de
polietdéxi de alquilfenol nédo ibénico, por exemplo. Além dis-
so, podem ser empregados agentes umectantes anidnicos, e es-
tes sao os agentes umectantes anidnicos de espuma mais van-
tajosamente controlada. Estes agentes umectantes ou mistura
de agentes umectantes podem incluir os agentes anidnicos tal
como ésteres de fosfato orgdnicos, bem como os sulfossucina-—
tos de diéster como representado por sulfossucinato de bis-
tridecila de sdédio. A quantidade de tal agente umectante es-
td tipicamente presente em uma quantidade de cerca de 0,01 a

cerca de 3 por cento em peso da composicdo de revestimento



17/103

total.

[045]E contemplado que a composicdo pode conter um mo-—
dificador de pH, que seja capaz de ajustar o pH da composi-
cdo final. Normalmente, a composicdo, sem modificador de pH,
estard em um pH dentro da faixa de cerca de 6 a cerca de
7,5. Sera entendido que quando a composigcdo de revestimento
é produzida, particularmente em um ou mais estagios onde a
composicdo tem alguns, porém menos do que todos, dos ingre-
dientes, o pH em um estdgio particular pode ser abaixo de 6.
Entretanto, quando a composigdo de revestimento completa é
produzida, e especialmente apds ser envelhecida, cujo enve-
lhecimento sera descrito aqui abaixo, entdo a composicdo al-
cancara o pH requerido. Onde um modificador é empregado, o
modificador de pH é geralmente selecionado dos 6xidos e hi-
dréxidos de metails de dlcali, com litio e sédio como os me-—
tais de &lcali preferidos para integridade de revestimento
realcada; ou, € selecionado dos 6xidos e hidréxidos normal-
mente dos metais que pertencem aos Grupos IIA e IIB na Tabe-
la Periddica, cujos compostos sdao soluveis em solugdo aquo-—
sa, tal como compostos de estrdncio, calcio, bario, magné-
sio, zinco e cadmio. O modificador de pH também pode ser ou-—
tro composto, por exemplo, um carbonato ou nitrato, dos me-
tais precedentes.

[046]De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢cdo, a composigcdo de revestimento pode conter também o que
normalmente se refere aqui como um "componente de acido bdé-
rico", ou "composto contendo boro". Para o "componente" ou

para o "composto", como os termos sdo empregados aqui, é
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conveniente usar dcido ortobdérico, comercialmente disponivel
como "dcido bdérico", embora também seja possivel usar varios
produtos obtidos aquecendo-se e desidratando-se o acido or-
tobdérico, tal como &cido metabdrico, 4&dcido tetrabdérico e
6xido de boro.

[047]A composicdao de revestimento também pode conter
espessante. Foli previamente considerado que o espessante era
um ingrediente importante, como descrito na Patente U.S. No.
5.868.819. Entretanto, agora se descobriu que as composig¢des
de revestimentos uUtels podem ser produzidas as quais nao
contém espessante, e as caracteristicas de composigdo de re-
vestimento desejdveils tal como estabilidades de armazenamen-—
to, podem ser obtidas nao obstante. Para a presente inven-
¢do, o espessante é desse modo um substituinte opcional. O
espessante, quando presente, pode contribuir com uma quanti-
dade dentre cerca de 0,01 a cerca de 2,0 por cento em peso
do peso de composicdo total. Este espessante pode ser um
éter de celulose soluvel em agua, incluindo os espessantes
"Cellosize" (marca registrada). Os espessantes adequados in-
cluem os éteres de hidroxietilcelulose, metilcelulose, meti-
lidroxipropilcelulose, etilidroxietilcelulose, metiletilce-
lulose ou misturas destas substédncias. Embora o éter celulo-
SO necessite ser soluvel em &dgua para aumentar a espessura
da composicdao de revestimento, ele nao precisa ser soluvel
no liquido orgédnico. Quando o espessante estd presente, me-—
nos do que cerca de 0,02 por cento em peso do espessante se-
rdo insuficientes para conceder as densidades de composicao

vantajosas, ao mesmo tempo em que mais do que cerca de 2 por
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cento em peso de espessante na composigcdo podem levar as
viscosidades elevadas que fornecem composigdes que sdo difi-
ceis de se trabalhar. De acordo com uma modalidade da pre-
sente invengdo, para engrossar sem viscosidade elevada dano-
sa, a composigdo total contera de cerca de 0,1 a cerca de
1,2 por cento em peso de espessante. Sera entendido que em-
bora o uso de um espessante celuldsico seja contemplado, e
desse modo o espessante possa ser referido aqui como espes-—
sante celuldsico, alguns a todos os espessantes podem ser
outro ingrediente de espessante. Tais outros agentes espes-
santes incluem goma xantana, espessantes associativos, tal
como Os espessantes associativos de uretano e espessantes
associativos livres de uretano ndo idnico, que sao liquidos
de ebulicdo elevada tipicamente opacos, por exemplo, ebuli-
cdo acima de 100°C. Outros espessante adequados incluem ar-
gilas modificadas tal como argila de hectorita altamente be-
neficiada e argila de esmectita organicamente modificada e
ativada. Quando o espessante for empregado, normalmente ele
¢ o Ultimo ingrediente adicionado a formulacé&o.

[048]A composigcdao de revestimento pode conter outros
ingredientes adicionais além daqueles Jja enumerados acima.
Estes outros ingredientes podem incluir fosfato. Deve ser
entendido que os substituintes contendo fésforo, até mesmo
na forma ligeiramente soluvel ou insoluvel, podem estar pre-
sentes, por exemplo, como um pigmento tal como ferrofdsforo.
Os ingredientes adicionais frequentemente serdo substéncias
que podem incluir sais inorgdnicos, frequentemente emprega-

dos na técnica de revestimento de metal para conceder um
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pouco de resisténcia a corrosdo ou realce na resisténcia a
corrosdo. Os materiais incluem nitrato de cdlcio, fosfato de
ambdnio dibdsico, sulfonato de cdlcio, carbonato de litio de
l-nitropropano (também Util como um modificador de pH), ou
outros, e, se empregado, estes sdao o0s mals normalmente em-
pregados na composicdo de revestimento em uma quantidade to-
tal combinada de cerca de 0,1 a cerca de 2 por cento em pe-
so. Mais do que cerca de 2 por cento em peso de tal ingredi-
ente adicional podem ser utilizados onde ele estd presente
para uma combinacdo de usos, tal como carbonato de litio em-
pregado como um inibidor de corrosdo e também como um agente
de ajuste de pH. Mais geralmente a composicdo de revestimen-—
to é livre daqueles outros ingredientes adicionais.

[049]Em uma outra modalidade da presente invencao, a
formulagcdo pode incluir, quando necessdario, um agente tenso-
ativo para reduzir a espuma ou ajudar na desaeracgdo. Os
agentes desespumante e desareador podem incluir material com
base em &éleo mineral, material com base em silicone, um
siloxano de poliéter ou qualquer combinagdo destes. A con-
centracdo dos agentes tensoativos pode ser ajustada para uma
faixa de cerca de 0,01% a cerca de 5% de material ativo. Os
agentes tensoativos podem ser empregados como um material
puro ou como uma dispersdo em agua ou qualguer outro solven-—
te apropriado para dispersa-los na composicdo transportada
por &gua final.

[050]A composicdao de revestimento também pode conter os
agentes de efeito de superficie para modificar uma superfi-

cie da composigdo de revestimento tal como resisténcia a da-
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no realcada, coeficiente reduzido de fricgcdo, efeitos ali-
santes, resisténcia & abrasdo melhorada. Os exemplos podem
incluir copolimeros de poliéter de silicone tal como por
exemplo, Silwet® L-7608 e outras variantes disponivel de GE
Silicones.

[051]0s aditivos descritos acima podem ser adicionados
em qualquer estdgio do uso de um ESO produzido de acordo com
o0 presente ou em quaisquer das diferentes etapas da produgao
de uma composigdo transportada por agua produzida de acordo
com a presente invencgao.

[052]A formulagdo de revestimento também pode conter
inibidores de corrosdo. 0Os exemplos de inibidores podem in-
cluir cromato, nitrito e nitrato, fosfato, tungstato e moli-
bdato, ou inibidores orgé&nicos incluem etanolamina ou benzo-
ato de sdédio.

[053]De acordo com outra modalidade da presente inven-
cdo, as formulacgdes descritas aqui empregando um ESO da pre-
sente invengdo podem ser livres de cromo. De acordo com ou-
tra modalidade da presente invencdo, pode ser desejavel pre-—
parar uma formulacdo contendo cromo que usa um ESO da pre-
sente invencdo. Tais pigmentos anti-corrosdo contendo cromo
sdo, por exemplo, cromatos de zinco como cromatos de potas-
sio de zinco e tetraidroxicromatos de zinco. Outros pigmen-
tos anti-corrosivos podem incluir molibdatos, volframatos,
zirconatos, vanadatos, fosfatos de zinco, fosfatos de cromo,
trifosfatos de aluminio, fosfatos de bario, e fosfatos de
zinco de aluminio. Tais pigmentos anti-corrosivos também po-

dem ser combinados com um inibidor de corrosdo orgdnico como
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sal de zinco, por exemplo, acido 5-nitroftéalico.

[054]A composicdo de revestimento pode ser formulada em
uma variedade de procedimentos. Por exemplo, como uma alter-
nativa para diretamente empregar o ESO, de acordo com a pre-—
sente invengdo acima, o ESO pode ser empregado como um agen-
te de ligacdo em uma forma concentrada ou como uma pré-
mistura mais diluida do ESO, tal quando o ESO é misturado
com um diluente. O diluente pode ser selecionado dos substi-
tuintes que fornecem o meio liquido de composicdo de reves-
timento, tal como &gua, ou agua mais componente de acido bé-
rico, ou agua mais liquido orgdnico de baixa ebulig¢do inclu-
indo acetona. Adicionalmente, ¢ contemplado que o agente
aglutinante de ESO pode inicialmente ser misturado junto com
quaisquer dos outros ingredientes de composicdo necessarios.
Consequentemente, o ESO em uma forma liquida, tal como em um
diluente, pode ser misturado com outros ingredientes da com-
posicdo de revestimento que estdo na forma sdélida ou liqui-
da. Entretanto, ele sempre estarada presente em qualgquer com-—
posigdo antes de um metal particulado ser adicionado aquela
composicgao.

[055]A1lém disso, os ESOs, de acordo com a presente in-
vencdo descrita acima, podem ser incorporados em muitas for-
mulagdes diferentes que tém muitos usos diferentes tal como
aqueles descritos nas Patentes U.S. Nos. 6.270.884 e
6.656.607, as qualis estdo aqui incorporadas por referéncia
em sua totalidade.

[056]0s conceitos de empacotamento, bem como considera-

¢des de formulagdo para como a composicdao de revestimento é
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preparada, podem ser levados em conta ao reunir os ingredi-
entes da composicdo. Desse modo, é contemplado que menos do
que todos os ingredientes da composic¢dao de revestimento pos-—
sam estar presentes em outras pré-misturas da composicgao.
Por exemplo, tais podem incluir um agente umectante, ou um
agente umectante mais um componente a&cido bdérico, ou um meio
aquoso mais um componente de acido bérico. Tais pré-misturas
podem ser feitas com liquido que pode ou nao pode incluir o
meio aquoso, e pode ou ndo pode incluir um liquido orgénico.

[057]Ainda considerando a estabilidade de armazenamen-
to, a composicdo pode ser uma formulacdo de um pacote de to-
dos os ingredientes de composicdo de revestimento ou uma
formulacdo de dois pacotes. Sera entendido que a composigdo
de revestimento final, bem como as embalagens pré-misturadas
separadas, pode ser preparada na forma concentrada.

[058]0nde o aluminio particulado serd empregado na com-—
posicdo de revestimento, e especialmente onde ambos o zinco
particulado e aluminio particulado serdo empregados, uma va-
riante das consideracdes de embalagem anteriores pode ser
utilizada. De acordo com outra modalidade da presente inven-
¢cdo, ¢é desejavel usar uma combinagdo de zinco e aluminio e
comegar com uma mistura, suscetivel a embalagem, de cerca de
0,1 a 15 por cento de agente umectante, cerca de 0,1 a 5 por
cento de componente de dcido bdérico, cerca de 0,5 a 35 por
cento de agente aglutinante de silano e um equilibrio de
meio aquoso para fornecer 100 por cento em peso do peso da
mistura total. Nesta mistura, entdo pode ser disperso metal

particulado, normalmente como um floco, por exemplo, floco
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de zinco. O meio aquoso adicional pode ser adicionado, por
meio de que a dispersdo contendo metal resultante pode con-
ter cerca de 25 a cerca de 45 por cento em peso do metal
particulado e de tanto quanto cerca de 40, até cerca de 60
por cento em peso de meio aquoso, ambos com base no peso to-
tal da dispersdo contendo metal resultante.

[059]Tipicamente, ¢é entdo separadamente preparada uma
mistura de precursor de embalagem adicional para introduzir
o aluminio particulado na composicdo de revestimento final.
Este aluminio particulado geralmente serd floco de aluminio,
porém deve ser entendido que outros metais na forma de flo-
co, por exemplo, flocos de zinco, podem estar presentes com
o aluminio.

[060]Até mesmo quando feito como uma formulacdo de um
pacote, a composicdo de revestimento final tem estabilidade
de armazenamento altamente desejavel. Isto confirma a capa-—
cidade aglutinante dos ESOs, de acordo com a presente inven-
¢cdo, para proteger o metal particulado de reacdo danosa com
outros ingredientes de composicdo durante armazenamento pro-
longado. Tal estabilidade de prateleira prolongada foi ines-
perada, devido aos problemas de reacdo reconhecidos de metal
particulado em sistemas redutiveis por &gua, por exemplo,
evolucdo de géds de hidrogénio de composigdes aquosas dque
contém zinco particulado. Entretanto, até mesmo apds o arma-—
zenamento como uma Unica embalagem, as composigdes da pre-
sente invengdo podem ser ndo empacotadas, preparadas para
aplicacdo de revestimento como por agitacdo brisk, em segui-

da facilmente aplicado. Os revestimentos resultantes podem
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ter a resisténcia a corrosdo desejavel, e geralmente as ou-—
tras caracteristicas do revestimento, de revestimentos apli-
cados de composigdes recentemente preparadas.

[061]0Onde um banho da composicdo de revestimento foi
preparado, descobriu-se ser desejavel envelhecer esta mistu-
ra. O envelhecendo pode ajudar a fornecer desempenho de ca-
mada melhor. Normalmente, envelhecendo da mistura serdao du-
rante pelo menos 1 hora, e vantajosamente durante pelo menos
aproximadamente 2 horas a aproximadamente 7 dias, ou mais. O
envelhecimento durante menos do que 1 hora pode ser insufi-
cientes para desenvolver as caracteristicas de banho deseja-
veis, considerando que o envelhecimento durante mais do que
7 dias pode ser ndo econdmico.

[062]A composicdo de revestimento final, se recentemen-
te preparada ou apds o armazenamento, pode ser aplicada por
varias técnicas, tal como técnicas de imersdo, incluindo
procedimentos de drenagem por imersdo e rotagdao por imerge.
Onde as partes sdo compativeis com elas mesmas, o0 revesti-
mento pode ser aplicado por revestimento de cortina, reves-
timento por escovacdo ou revestimento por laminacdo e inclu-
indo combinagdes dos anteriores. E também contemplado usar
técnica de pulverizagdo bem como combinag¢des, por exemplo,
técnicas de pulverizagdo e rotagdo e pulverizagcdo e escova-
cdo. Os artigos revestidos que estdo a uma temperatura ele-
vada podem ser revestidos, frequentemente sem resfriamento
extensivo, por um procedimento como rotagcdo por imersao,
drenagem por imersao ou revestimento por pulverizacéo.

[063]0 substrato protegido pode ser qualquer substrato,
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por exemplo, um substrato de cerdmica ou similar, porém é
particularmente um substrato de metal tal como um zinco ou
ferro, por exemplo, acgo, substrato, uma consideracdo impor-
tante sendo que qualquer tal substrato resista as condigdes
de cura por calor para o revestimento. Por um substrato de
"zinco" é entendido um substrato de zinco ou liga de zinco,
ou um metal como ago revestido com zinco ou liga de zinco,
bem como um substrato que contém zinco em mistura intermetd-
lica. Do mesmo modo, o ferro do substrato pode estar na for-
ma de liga ou de mistura intermetdlica. Especialmente onde
tais sao substratos de metal, que sdo mais geralmente subs-
tratos ferrosos, estes podem ser pré-tratados, por exemplo,
por tratamento de cromato ou fosfato, antes da aplicacado do
sub-revestimento. Desse modo, o substrato pode ser pré-
tratado para ter, por exemplo, um revestimento de fosfato de
ferro em uma quantidade de cerca de 50 a cerca de 100 mg/ft?
ou um revestimento de fosfato de zinco em uma quantidade de
cerca de 200 a cerca de 2.000 mg/ft2.

[064]Para os substratos que contém composigdo de reves-
timento aplicada, a cura subsequente da composicdo no subs-—
trato geralmente serd uma cura de forno de ar quente, embora
outros procedimentos de cura possam ser empregados, PpPor
exemplo, cozimento infravermelho e cura por indug¢do. A com-
posigdo de revestimento sera curada por calor a uma tempera-—
tura elevada, por exemplo, na ordem de cerca de 232,22°C,
porém normalmente maior, na temperatura de ar do forno. A
cura tipicamente fornecerd uma temperatura de substrato, ge-

ralmente como uma temperatura de metal maxima, de pelo menos
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cerca de 232,22° C, as temperaturas de ar de forno podem ser
mais elevadas, tal como na ordem de 343,33° C, porém para
economia, a temperatura do substrato ndo necessita exceder a
cerca de 232,22° C. A cura, tal como em um forno de trans-
missdo de ar quente, pode ser realizada durante varias atas.
Embora os tempos de cura possam ser menores do gque 5 minu-
tos, eles sao mais tipicamente na ordem de cerca de 10 a
cerca de 40 minutos. Deve ser entendido que tempos e tempe-
raturas de cura podem ser efetuadas onde mais do que um re-
vestimento seja aplicado ou onde um revestimento de topo cu-
rado por calor, subsequentemente aplicado serd empregado.
Desse modo, as curas de tempo mais curto e temperaturas mais
baixas podem ser empregadas gquando for aplicado um ou mais
revestimentos adicionais ou um revestimento de topo que
prossiga através de um cozimento em temperatura elevada em
um tempo de cura mais longo. Além disso, onde mais do que um
revestimento é aplicado ou um revestimento de topo curédvel
por calor serda aplicado, a primeira camada, ou sub-
revestimento, pode somente necessitar ser secada, como acima
descrito. Entdo, a cura pode prosseguir depois da aplicacéo
de um segundo revestimento, ou de um revestimento de topo
curado por calor.

[065]0 peso resultante do revestimento no substrato de
metal pode variar para um grau consideravel, porém sempre
estard presente em uma quantidade que fornece mais do que
500 mg/ft?2 de revestimento. Uma quantidade menor ndo levara
a resisténcia a corrosdo desejavelmente realgada. Vantajosa-

mente, um revestimento maior do que cerca de 1.000 mg/ft? de
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substrato revestido estara presente para melhor resisténcia
a corrosdo, ao mesmo tempo em que tipicamente entre cerca de
2.000 a 5.000 mg/ft? de revestimento estardo presentes. Nes-
te revestimento, geralmente havera de cerca de 400 mg/ft2 a
cerca de 4.500 mg/ft? de metal particulado.

[066]Antes do uso, o substrato revestido pode ser de
topo revestido, por exemplo, com substédncia de silica. O
termo "substédncia de silica", como € aqui empregado para o
revestimento de topo, é pretendido que incluir silicatos e
silicas coloidais. As silicas coloidais incluem igualmente
aquelas que sao com base em solvente bem como os sistemas
aquosos, com as silicas coloidais com base em &gua sendo
muito vantajosas para economia. Como é tipico, tais silicas
coloidais, podem incluir ingredientes adicionais, por exem-
plo, espessantes como, por exemplo, até cerca de 5 por cento
em peso de um éter de celulose soluvel em agua descrito aci-
ma. Além disso, uma quantidade menor, por exemplo, 20 a 40
por cento em peso e normalmente uma quantidade menor, das
silicas coloidais pode ser substituida por alumina coloidal.

[067]Em geral, o uso de silicas coloidais fornecerda re-—
vestimentos de topo mais pesados de substédncia de silica so-
bre os materiais de substrato de sub-revestido. E contempla-
do usar silicas coloidais que contém até 50 por cento em pe-—
so de sdélidos, porém tipicamente, silicas muito mais concen-
tradas serdao diluidas, por exemplo, onde a aplicacao de pul-
verizagdo do revestimento de topo sera empregada.

[068]Quando a substdncia de silica de revestimento de

topo for silicato, ele pode ser orgdnico ou inorgédnico. Os
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silicatos orgdnicos uteis incluem os silicatos de alquila,
por exemplo, silicatos de etila, propila, butila e polieti-
la, bem como os silicatos de alcoxila tal como silicato de
monoetila de etileno glicol. Mais geralmente para economia,
o silicato orgénico é silicato de etila. Vantajosamente, os
silicatos inorgdnicos sao empregados para melhor economia e
desempenho de resisténcia a corrosdo. Estes sao empregados
tipicamente como solugdes aquosas, porém dispersdes com base
em solvente também podem ser empregadas. Quando empregado
aqui em referéncia aos silicatos, o termo "solugao" €& pre-
tendido incluir verdadeiras solucgdes e hidrossdéis. Os sili-
catos inorgdnicos preferidos s&o os silicatos aquosos que
sdo os silicatos solGveis em &gua, incluindo sédio, potas-
sio, litio e combinag¢des de sdédio/litio, bem como outras
combinac¢cdes relacionadas.

[069]0Outros ingredientes podem estar presentes na com-
posicdo de revestimento de topo de substdncia de silica co-
mo, por exemplo, o0s agentes umectantes e corantes; e a com-
posicdo pode conter substituintes de cromo se desejado, po-
rém pode ser livre de cromo como acima definido para forne-
cer um revestimento totalmente livre de cromo. As substédn-
cias que podem estar presentes podem também incluir os agen-—
tes espessantes e dispersantes bem como agentes de ajuste de
PH, porém todos tais ingredientes tipicamente nao agregarao
mais do que cerca de 5 por cento em peso, e normalmente me-
nos, da composicdo de revestimento de topo para fornecer es-
tabilidade de composicdo de revestimento realcada acoplada

com a integridade de revestimento aumentada. O revestimento
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de topo de substdncia de silica pode ser aplicado por quais-
quer das varias técnicas descritas acima para uso com a com-—
posicao de revestimento, tal como técnicas de imersdo inclu-
indo procedimentos de drenagem por imersao e rotagcdo por
imersao.

[070]Por qualquer procedimento de revestimento, o re-
vestimento de topo deveria estar presente em uma quantidade
acima de cerca de 50 mg/ft? de substrato revestido. Para
economia, os pesos de revestimento de topo para revestimento
de topo curado ndo excederdo cerca de 2.000 mg/ft?2 de subs-
trato revestido. Esta faixa é para o revestimento de topo de
substédncia de silica curada. Preferivelmente, para melhor
eficiéncia de revestimento e economia de revestimento de to-
po de substdncia de silica, o revestimento de topo é um si-
licato inorgdnico que fornece de cerca de 200 a cerca de 800
mg/ft? de revestimento de topo de silicato curado.

[071]Para a cura de revestimento de topo de substéncia
de silica, é tipico selecionar as condig¢des de cura de acor-—
do com a substdncia de silica particular empregada. Para as
silicas coloidais, a secagem por ar pode ser suficiente; po-
rém, para eficiéncia, temperatura de cura elevada é preferi-
da para todas as substédncias de silica. A cura em temperatu-
ra elevada pode ser precedida por secagem, tal como secagem
por ar. Independente da secagem anterior, uma temperatura de
cura mais baixa, por exemplo, na ordem de cerca de 59,05° C
a cerca de 118,11° C, sera util para as silicas coloidais e
silicatos orgdnicos. Para os silicatos inorgédnicos, a cura

tipicamente ocorre a uma temperatura na ordem de cerca de
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118,11 C a cerca de 196,85° C. Em geral, as temperaturas de
cura na ordem de cerca de 59,05° C a cerca de 314,96° C ou
mais, como temperaturas de metal maximas, podem ser TUteis.
Em temperaturas mais elevadas, o©0s tempos de cura podem ser
tdo rapidos quanto cerca de 10 minutos, embora tempos de cu-—
ra mais longos, até cerca de 20 minutos, sejam mais usuais.
Além disso, os artigos podem ser de topo revestido com o re-
vestimento de topo de substdncia de silica ao mesmo tempo em
gue os artigos estdo em temperatura elevada, como da cura da
composicdo de revestimento redutivel por d&dgua. Tal poderia
ser feito como por revestimento por pulverizagdao ou drenagem
por imersdo, isto ¢, uma imersdao do artigo de temperatura
elevada na composicdo de revestimento de topo, que pode for-
necer uma extincdo do artigo. Sob remocdo da composicadao de
revestimento de topo, o artigo pode ser drenado. Algumas a
todas as curas de revestimento de topo podem ser obtidas pe-
la operacéao.

[072]Antes do uso, o substrato revestido com o revesti-
mento da composigdo de revestimento redutivel por &dgua pode
ser também topo revestido adicional com qualquer outro re-
vestimento de topo adequado, isto é, uma pintura ou inicia-
dor, incluindo iniciadores de eletrorevestimento e iniciado-
res fundiveis, tal como os iniciadores ricos em zinco que
podem ser tipicamente aplicados antes da fusdo de resistén-
cia elétrica. Por exemplo, j& foi mostrado na Patente U.S.
No. 3.671.331 que um revestimento de topo de iniciador que
contém um particulado, pigmento eletricamente condutivo, tal

como zinco, ¢é altamente Util para um substrato de metal que
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é primeiro revestido com outra composicdo de revestimento.
Outras pinturas de revestimento de topo podem conter pigmen-
to em um aglutinante ou podem ser nao pigmentadas, por exem-—
plo, geralmente lacas de celulose, verniz de resina, e ver-
nizes oleorresinosos, como, por exemplo, verniz de &leo de
tungue. As pinturas podem ser reduzidas por solvente ou po-
dem ser reduzidas por agua, por exemplo, ldtex ou resinas
soluveis em &gua, incluindo alquidicos modificados ou sola-
veis, ou as pinturas podem ter solventes reativos tal como
nos poliésteres ou poliuretanos. As pinturas adequadas adi-
cionais que podem ser empregadas incluem pinturas de &leo,
incluindo pinturas fendlicas de resina, alquidicos reduzidos
por solvente, epdxis, acrilicos, vinila, incluindo butiral
de polivinila, e revestimentos tipo éleo-cera tal como pin-
turas de 6leo de linhacga-cera de parafina.

[073]De interesse especial, o substrato revestido com o
revestimento da composigdo de revestimento redutivel por
adgua, podem formar um substrato particularmente adequado pa-
ra deposicao de pintura através de eletro-revestimento. A
eletrodeposicdao de materiais de formacdo de pelicula é bem
conhecida e pode incluir eletro-revestimento de simplesmente
um material formagdo de pelicula em um banho ou um tal banho
que pode conter um ou mais pigmentos, particulas metalicas,
6leos secantes, tinturas, prolongadores, e outros, e o banho
pode ser uma solucdo de dispersdo ou ostensiva e outros. Al-
guns dos materiais resinosos bem conhecidos uteis como mate-
riais de formacgdo de pelicula incluem as resinas de poliés-

ter, resina alquidica, resina de acrilato, resinas de hidro-
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carboneto, e epdxi resina, e tais materiais podem ser reagi-
dos com outros polimeros e/ou mondmeros orgédnicos incluindo
hidrocarbonetos tal como etileno glicol, &lcoois monoidri-
cos, éteres e cetonas.

[074]Para isto, foi ensinado também, por exemplo, na
Patente U.S. No. 4.555.445, que as composig¢des de revesti-
mento de topo adequadas podem ser dispersdes ou emulsdes
pigmentadas. Estas podem incluir dispersdes de copolimero em
meio liquido bem como emulsdes e dispersdes aquosas de ceras
adequadas. Os artigos podem ser topos revestidos nestas com-
posicdes, cujos artigos estdao em temperatura elevada tal co-
mo apdés a cura do revestimento redutivel por &agua aplicado,
por procedimentos incluindo uma operacdo de drenagem por
imersao ou revestimento por pulverizacdo. Por tal operacao
de revestimento de extingdo, toda a cura do revestimento de
topo pode ser obtida sem outro aquecimento. O revestimento
de extingdo com solugdes poliméricas, emulsdes e dispersdes,
e com banhos aquecidos, também foi descrito na Patente U.S.
No. 5.283.280.

[075]Antes do revestimento, é aconselhavel, na maioria
dos casos, remover o material estrangeiro da superficie do
substrato, como por limpeza e desengraxamento completo. O
desengraxamento pode ser concluido com agentes conhecidos,
por exemplo, com agentes que contém metassilicato de sddio,
soda caustico, tetracloreto de carbono, tricloretileno, e
outros. As composicbes de limpeza alcalinas comerciais dque
combinam lavagem e tratamentos abrasivos moderados podem ser

empregadas para limpeza, por exemplo, uma solugdo de limpeza
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de fosfato de trissdédio- hidréxido de sédio aquosa. Além de
limpeza, o substrato pode sofrer limpeza mais gravagado com
agua forte, ou limpeza mais jateamento por disparo.

[076]0s seguintes exemplos sao ilustrativos da presente
invencdo e dos resultados obtidos pelos procedimentos de
teste. Deve ser entendido que os exemplos ndao sao pretendi-
dos, nem devem ser considerados, como sendo limitantes no
escopo da invencgdo. Uma pessoa versada nas técnicas aplica-
veis observard a partir destes exemplos que esta invencdo
pode ser corporificada em muitas formas diferentes exceto
como é especificamente descrito.

Exemplo 1: Procedimentos de sintese para a prepa-
racdo de Oligbmeros de Silano de Epdxi

[077]0 Exemplo 1 de ESO foi preparado empregando o pro-
cedimento descrito na Patente U.S. No. 6.391.999.

[078]0s Exemplos 2 a 9 de ESOs foram preparados empre-—
gando o0s seguintes procedimentos. Um reator fol pré-
carregado com um silano de epdxi e solvente. Em seguida, uma
resina de troca catidnica foi introduzida, e a carga total
pré—-aquecida para refluxar. Em seguida, a dgua foi introdu-
zida lentamente, gota por gota, empregando um funil separado
em temperatura de refluxo. Os tempos de introducdo foram va-
riados de 1 a 2 horas. Os tempos de reacdo diferentes em
pressao atmosférica foram aplicados, por exemplo, de 25 mi-
nutos a 2,5 horas. A destilacdo foi realizada imediatamente
apbés o tempo de reagdo para remover o solvente empregando
vdcuo de pressdo atmosférica até -0,2 bars.

[079]Mais particularmente, um reator de 2 litros com um
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envoltdrio de aguecimente fol egquipado com agitagao mecdni-
ca, um funil de introdugdo e um condensador de agua para re-
fluxo de solvente. 0O reator fol entdc carregade com um sila-
no do tipe e guantidade listados na Tabela 1, um solvente do
tipo e quantidade listados na Tabela 1 2 uma resina de cata-
lisador do tipo e guantidade como listado na Tabela 1.

[0B0]A mistura fol entdc agquecida para refluxc, a uma
temperatura variandc de cerca de 70 a cerca de 73°C., O funil
de introdugdc de separacgace fol carregado com agua destilada
da quantidade listada na Tabela 1. Em seguida, a agua foi
introduzida gota por gota ao mesmo tempo em gue agitando com
o agitador mecdnico durante tempos diferentes (Veja Tabela
1.

[081l]ApSs a introducdoc de agua completa, a reacdoe foi
deixada durante tempos de pos-reacdo diferentes (Veja Tabkela
1). Em seguida o condensador fol estabelecido como um con-
densador de destilacdo e equipado com um coletor de frasco
redondo. Os solventes foram extraidos ou em pressao atmosfé-
rica ou sob wvacuo durante tempos apropriades de forma gque
todos os solventes fossem evaporados na temperatura de rea-
tor e o vacuo final de -0,2 bars. O reator fol permitido es-
friar em temperatura ambiente antes do produto ser extraido
e filtrado por papel de filtro seguide por um filtro de wvi-
dro sinterizado numerc 3. As descricdes e guantidades de ca-
da exemplo sag listadas na Tabela 1.

Tabela 1

Mo, do Exemplo de ESD Exerplo 1 Emerglo 2 mwempelo 3 Ewemplo 4 Exerplo B Exerplio €

ol TR o EIO der ESD e S0 e ES0 e ES0
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Silano Tipes Tr imeto- Trimeto- Trimeto— Trimeto- Trimeto- Trimeto—
xissi-lanc ®issi-lano | ®issi-lano | xissi-lano | ®issi-lano | xissi-lans
e gama- | de gama- | de gama~- | e gama- | de gama~ | de gama-
glicido- glicido- glicido- glicido- glicido- glicido-
xiproe-pila wipro-pila | dipro-pila | xipro-plla | xipre-pila | xipro-pila
(51louest® (8ilguest® | (Silguest® | (Silguest® | [Silouest® | (Silguest®
A-187 dispo- | A-187 187 A-187 a-187 A~187
nivel de G2 | disponivel | disponivel | disponivel | disponivel | disponivel
Siliceres) e GE | de CE | de GE | de GE | de GE
Silicanes) | Silicones) | Silicones) | Silicores) | Silicones)
Pesos {gra- 246, 4 T34, 2 739, 2 1418, 4 1478, 4 1478, 4
mas)
Mols 1,04 3,13 3,13 6, (0 B, 25 6,25
Solvente Tipe Aleool isce Feoetona Rt Acetona Acetona Acetong
progdlioo
Pescs {ora- B 145 13 250 250 250
Mmexs )
Resina de | Peso  (gra- A 24 4 48 48 48
troca Jde Lon | omas)
(Amberite® TRA
402 CL dispo-
nivel de Rohm
Arpia Des~ | Peso {gra- 27 27 S 108 54 54
vilada &%)
Mols 1,5 1,5 3 6 3 3
Operagies Terpe e I+ &0 0 130 1as s
Introducds
[rrinubos)
Tempe:  pos- 00 150 £l 25 45 i
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reacds

[minutos)

Tempo de 30 120 210 65 20 20
Deest i lagdn

(minutos)

Terrpx de 330 330 330 220 170 170

reacac
toral  (mi-

nuLes)

Agaad Silanc

Felagdo  em

Mzl

L,44

0,48

1,00

0,48

0,48

Caracterizagio

Mondmero
Residual (%

=T peso)

15,9

AT

pa
a

Teoy e
Epdxd (% am
RS0 no

proxiito

Licpaicko)

28]
ot
-

S5

1.5

21,5

]
i)
o5t

21,5

Epdmi {% am
s rids
porgas  de

aligfeera)

26,0

]
n
Lak

T
-
(333

Vigoosidacks

[rPa.s LWe-

oty
x
L

&

49

23

23

jaed
Gt

Produta  Recu-

131, 3

o5
N
o)

F ok

1158

124&

perasio mes)
Parda de paso | Gramas .. 105,28 125, 2 230,04 211,4 23,4
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Mo. do Exemplo de ESO Exemplo 1 Exemple 2 Examplo 3
ce ESD de BESO de ES0
Silano Tipo Trietoxi sila- | Trimetoxissi- Trietoxi silano
NG de gama- lang de gama- de gama-
glicidoxipro- | glicidexipro- glicidoxipropila
pila (5il- pila {5il- (5iloguest® A4-187

quest® A-187 quest® A-187 disponivel de GE

disponivel de | disponivel de Silicones)
GE Bilicones) GE Zilicones)
Pesos  (gra- 20,8 1478, 4 A-1871; 472,8 +
mas ) A-1230, 50,0
Mols 3,13 8,25 A-1871; 2,0 +

A-1230; 0.1

Solvente Tipo Aeetona Etanol Mentum
Pesos (gra- 125 360
mas)

RBesina de | Peso {gra- 24 48 16

troca  de ion | masz)
(Amberite®™ IRA
402 CL disponi-

el e Rohm e

Haas)

Eoua Destilada | Peso {gra- 27 54 19
mas)
Mols 1,5 3 1,1

Cperaghes Tempo de &0 105 105
Introducas

{mirnuros)
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L

Tems pos— &0 125 1
reagdo {mi-

rutos)

¥

Tempe de 6l 15 4
Destilacdo

{minutos)

Temps de 180 245 265
reacds total

{mirutos)

Aguassilanc Relagac em 0,48 0,48 0,5

Mol

Caracterizagdo Mondmaro 43 7,46 n.t.
Fesidual (%

o pesc)

Teor de Epd- 15,8 20,9 15,3
®1 (% em
TR T G
duto ligui-

o)

Teor de Epd- n.a. EE 5 [i.d.
®i (% em
peso na por-
gdo de oli-

gfmero)

Viaposidade T oht 73 T oost
{mPa.s LVa~

30)

Produro Recupe- | Peso (gra- BE7 1255 483

ragdo mas)

Perda de pesc Gramas 13,8 223,4 34,8

[Q08Z2]0 Exempla 1 de ESD mestra gque um produlto empregan-

do isopropancl como um co-sclwvente e tende uma relacgac de
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dgua para silano elevada tem uma viscosidade elevada. Na re-
alidade, o produto do Exemplo 1 de ESO tem o comportamento
de 6leo de silicone, resultando em dificuldades com a fil-
tragcdo da resina de troca i1dnica, falta de dispersibilidade
ou solubilidade em &gua e/ou compatibilidade pobre com poli-
meros orgadnicos.

[083]0s Exemplos 2 a 9 de ESO tiveram viscosidades va-
riando de 86 a 23 mPa.s, que foram muito menores do que a
viscosidade do Exemplo 1 de ESO, que teve uma viscosidade de
680 mPa.s.

[084]0 Exemplo 7 de ESO é o uUnico produto para o qual
ndo houve nenhuma reacdo evidente e o mondmero puro foi re-
cuperado (95% de teor de mondmero para o material recuperado
e teor de epdxi quase idéntico). Isto pode ser explicado pe-
la taxa de hidrdlise mais baixa dos grupos de etdéxi de trie-
téxi1 silano de gama-glicidoxipropila quando comparado com oOS
grupos de metdéxi de gama-glicidoxipropil-trimetiloxissilano
dos Exemplos 2 a 6 e 8 de ESO.

[085]0s teores de epdéxi medidos em todos os produtos,
com excecdo de Exemplo 7 de ESO, indicam que os anéis de
epdxi ainda estdo fechados e que uma oligomerizacgdo signifi-
cante ocorreu para a maioria dos produtos. Os equilibrios de
massa também indicam que o metanol foi liberado durante as
reagdes, com excecdao de Exemplo 7 de ESO. O teor monomérico
do mondmero de silano de epdxi livre deixado nos oliglmeros
indica uma reacdo incompleta.

[086]As relagbes de dgua para silano mais elevadas de-

terminou taxas de condensagdo mais elevadas e mondmeros re-—
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siduais mais baixos, como visto nos Exemplos 2, 3, 4, e 5 de
ESO. A otimizagdo da relacdo de agua para silano bem como as
condigdes de cura, embora nao concluido, ajuda a reduzir o
teor de mondmero deixado no oligdmero. Um teor de mondmero
baixo ajuda na maximizagdo da taxa de conversao e desse modo
atende a definicdo de Toronto de um polimero e aumenta o de-
sempenho total do ESO. De acordo com a definigao de Toronto:
um "polimero" significa uma substdncia que consiste em molé-
culas caracterizadas pela sequéncia de um ou mais tipos de
unidades de mondmero e com uma maioria de peso simples de
moléculas contendo pelo menos trés unidades de mondmero que
sdo covalentemente ligadas a pelo menos uma outra unidade de
mondmero ou outro reagente e consiste em menos do que uma
maioria de peso simples de moléculas do mesmo peso molecu-—
lar. Tais moléculas devem ser distribuidas sobre uma faixa
de pesos moleculares onde as diferencas no peso molecular
sdo principalmente atribuiveis as diferencas no numero de
unidades de monbdmero. No contexto desta definigcdo uma "uni-
dade de mondmero" significa a forma reagida de um mondmero
em um polimero.

[087]0s tempos de introduc¢do mais curtos combinados com
tempos pdés-reacdo mails longos aumentaram as taxas de conver-—
sdo dos Exemplos 3 e 4 de ESO em 12,5 e 16% de mondmero 1li-
vre, respectivamente, e Exemplos 5 e 6 de ESO em 22 e 15% de
teor de mondmero livre, respectivamente.

[088]0 uso de um solvente de etanol induz a uma taxa de
conversdo mais elevada (por exemplo, Exemplo 8 de ESO, que

tem um teor de mondémero livre sob 7,5%). Entretanto, os sol-
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ventes de etancol tambéem conduzem aos produtos de viscosidade
mais elevada, indicando novamente gque a escolha de solvente
alcodlico é critica para manter baixos produtos de viscosi-
dade. Além disso, a andlise do Exemplo B de ESC mostra gque
ate certo ponto a esterificagac ocorre como ilustrade pela

analise de GC, como mostrado na Tabela 2 abaixo.

Tabela 2
Mondmero Teor
J-glicidoxipropil (etoxidimetoxi)silano 3,32%
3-glicidoxipropiltrietoxissilano [equiv. al|d,21%

Silguest® A-1871 disponivel de GE Silicones)

3-glicidoxipropil (dietoximetdaxi)silanao 1,4%

3-glicidoxipropiltrimetoxissilano {equiv. al|2,53%

Silguest® A-187 disponivel de GE Silicones)

Mondmeros Totails 7,46%

[0B9]0 % em pesc de epdxl resultante do Exemplc 8 de
ESC com correcdo para mondmeros individuais produz 22,9% de
valor significantemente malis baixo do os exemplos 2 a 6 de
E50 com base em trimetdxil silanc de gama-glicidoxipropila em
acetona. Isto também indica que a transesterificagdc occorre
neste exemplo.

[020]10 Exempla 9 de ES0 & um exemplo representativo de
um co-cligdmero de silano de epdxl entre silano de trimetdxi
de gama-gliciddxi prepila (por exemplo, Silguest® A-187 dis-
ponivel de GE Silicones) e tri metoxi silanc de oxido de al-
quileno (por exemplo, Silgquest® A-1230 disponivel de GE S5i-
licones). O % em peso de epdxl determinade para este materi-

al indica gque uma porgao do teor de epdxi fol substituida
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por uma cadeia de 6xido de etileno, desse modo reduzindo o %
em peso de epdéxi. A perda de peso observada durante a reacgédo
indica que o metanol foi liberado durante o processo. A sin-
tese fol realizada sem qualquer solvente, e a analise do
destilado recuperado durante o estdgio de destilagdo foi
analisada como metanol puro.
EXEMPLO 2: Parédmetros para Solubilizacdo em Agua

de um Oligbmero de Silano Epdxi

[091]0s seguintes exemplos demonstram os resultados
muito satisfatdérios e superiores obtidos quando os ESOs, de
acordo com a presente invencdo, sdo feitos soluveis em &gua
variando-se os pardmetros para solubilizacdo em &gua para
usar tais oligdmeros em formulacgdes transportadas por &gua.
Os parédmetros incluiram pH e a influéncia de solventes e co-
alescentes bem como influéncia de tensoativos.

Procedimento de Teste:

[092]Em um béquer metalico equipado com agitador magné-—
tico, o ESO diferente preparado de acordo com o referido
procedimento foi misturado com solvente ou tensocativo apro-
priado ou mistura ou ambos (de acordo com as Tabelas 3 a 6),
isto para adquirir uma fase homogénea. Em seguidas quantida-
des apropriadas de agua ou solugdo de acido bdérico (de acor-
do com as Tabelas 3 a 6) sdo adicionadas sob agitacdo. A
mistura € agitada com agitador magnético até que a solucgao
clara completa seja obtida. O tempo para conclusdo de tal
solucdo clara e o pH final das solugdes foram reportados.

[093]Com respeito ao Exemplo 1 de ESO, ou o ESO de re-

feréncia, foli observado que exceto em concentragdo coales-—
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cente muite elevada de Dowancl® DEM, o Exemplo 1 de ES0O nac
& soluvel em agua. 0 nivel de éter de dimetila de dipropile-
no glicol Dowancl® DPM ou cutros exigidos para tornar o
Exemplo 1 de ES0 soluvel em agua traduziria em um teor de
VOC muito elevado, longe das faixas aceitdveis para revesti-
mentos transportados por Agua {(acima de 45% de VOC). Como
tal, Exemplo 1 de ES0 seria muito dificil de solubilizar e
seria mais dificil de usar em uma formulagio transportada

por agua (Veja a Tabela 3 abaixo para resultados de teste).

Tabela 3
Referéncia  de | Teste Teste Teste Teste Teste Teste
Teste 1 2 3 4 o] &
Oligémerc  de 10 10 14 10 10 10

epdxi silano

(% em peso)
Acido  bérico 3,9 1,3 2,6
(% em peso)
Eter de dime-| 45 30 60 30 30

tila de dipro-
pileno glicol
(Doswanol®  DEM
disponivel de
Dow  Chemical

Corpany} (% em

pesa)

HO (% em pe- 45 60 30 8&,1 58,7 57,4
50}

Bparéncia Claro Zfases Clarc Z fases £ fases 2 fases

pH 3,69 n.a. 4,09 n.a. n.a. Ti+d.
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Tempo

36 Nao solda- | Imediate | Nac solu- | Mac so— | Nao so-
horas | vel apds vel apos Iivel livel
1 semana 1 semana apss 1 apds 1

Semana semana

[094]Com respeitc ac Exemplo 2 de ES0O,

em agua
lizacdo
baixo e

como um

a sclubilidade
dos dados do Exemplo 2 de ESO mostrou que a solubi-
rdpida poderia ser obtida com teor de solvente mais
o Teste 20 & notado

condigdes acidas. Em particular,

bom acordo em teores de dcido bdrico e Dowanol® DPEM,

(095]Esta taxa de solubilizacdo mails rdpida fol espera-

da como

relacgio

parte deo designio original do coligfimero gque usa uma

de dgua para silanc de 0,48, deixande alguns grupos

alcdxi disponiveis para ocutra hidrdlise e também por causa

de peso

molecular mais baixo ilustrado por viscosidade mais

baixa do ES0.
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[096]Com respeitec ac Exemple 3 de ESO, a2 sclubilidade
em dgua do Exemplo 3 de ESC foi preparada com uma relagido de
dgua para silanc de 0,96, gue teve uma relagdo de Adgua para
silano mais elevada gquando comparado com Exemplo 2 de ESO
tendo uma relagdoc de Adgua para silanoc de 0,48 testada acima.
Cs resultados, listados na Tabela 5 abaixc, mostram gue o
Exemplo 3 ES0 & mais dificil de sclubilizar do gque o Exemplo
2 de EZ0. Entretanto, com tempes de dispersac apropriados, a
solubkilizacdo poderia ser cbtida apds 18 horas. Além disso,
a relacdo mais elevada de agua para silano leva as taxas de
condensagao mais elevadas gque tornam o ESC mais hidrofobico

e menos propenso a hidrdlise e solubilizagao,

Tabela 5

Referéncia Tes~ | Tes- | Teste | Teste | Tes- | Tes- | Tes- | Tes- | Tes-
de Teste te te 25 26 te te te te e

23 24 27 28 25 30 31
2-187 2,1 1,3
Exemplo 3 2,1 9,1 8,3 7,7 7,8 8,3 9,1 8,7
de ESO
Eoua 90,9 | 20,9 88,7 81,4 75,1 | 88,7 | 81,4 87 84,9
Bcide bori- 2,2 2 1,8 2,2 2 3,9 2,1
fale)
Etanol 8,3 15,4
Dowanal® 8,3
LEM
Dipropileno 4,3
glical
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Aparéncis Cla- | 2fas | 2 fa- | 2 fa- | Emul 2 Cla- 2 Z
ro as 5E5 5es5 580 fa- ra fa- fa-

bran ses ses ses

ca

Tempo 36 Nao | Imedi- Nao Nao Mao | Apds | Nao Nao
ho- 50— ato solu- 50— 50— 18 h | so- 50—

ras G- vel 10- 1a- 10— 1o-

vel apos 1| wel wel val vel
apds semana | apds | apds apds | apds

1 1 1 1 1

Ze- se- se- se- se-
rnana mana | mana mana | mana

EXEMFLO 3: Influéncia da Umectabilidade das Refe-

ridas Estruturas de ES0
[097]0s seguintes exemplos demenstram os efeitos de
tensoativos nos ES0s, de acordo com a presente invencgdao. A
introducdo de tensoativos especificos empregados na disper-
sao de pds metalicos para melheorar a umectabilidade daos ES0Os
ddél empregada. Mals particularmente, os tenscativos de APED
(algquilfenoletoxilato) tendo um HLEB de 13,3 e 8,9 foram em-
pregados neste teste {por exempleo, Berol® 09 & 26 e Berol®
48 disponivel de AKZO HNoble Surface Chemistry, respectiva-
mente). Além disso, um tensoativo livre de APED também foi

comparado com Berol® (9.
[098]0 seguinte teste fol empregado para preparar o0s
exemplos abaixoe. Primeiro, uma pré-mistura de tenscativo,
Dowanol® DPM e Exemplo 2 de ESO foi preparada. Em seguida a

pré-mistura fol adicionada em uma solugdoc contendo agua e



dcido borico.

50/103

A mistura foi entdo agitada com um agitador

magnético ate gue uma sclugac completa fosse cobtida., Os re-
sultados Sdo0 apresentados na Tabela 6 abaixo.
Tabela &

Referéncia Teste 1 Teste 2 Teste 3 Teste 4

de Teste de Hidré- | de Hidro- | de Hidrd- | de Hidro-
lise lise lise lise

Referéncia Exemplo 2 | Exemplo 2 |Exemplo 2 | Exemplo 2

de ESO de ES0 de ESC de ESC de ESC

Agua, % em 70,2 69,5 71,3 71,3

peso

Quantidade 15, 4 13,7 14,1 14,1

de ESO, %

Dowanol® DFM 12,2 9,9 10,2 10,2

(disponivel

de Dow Che-

mical Com-

pany) (% em

peso) (% em

peso)

Acido Béri- 2,2 0,9 1,2 1,2

co, % em pe-

S0

Berol® 09 ! 3 3,2 3,2

(Disponivel

de AKZO No-

bel Surface

Chemistry),
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£ em peso

Berol?® 26 / 3 / /
(Cisponivel
de AKZO HNo-
bel Surface
Chemistry),

% em peso

Tempo de So- 18 hrs 4 hrs 2 hrs 18 hrs
lubilidade
Aparéncia Clara Turva Clara Clara

[099]0s5 resultados mostram que a adigdo de um tensocati-
vo apropriado pode reduzir o tempo de dissclucdc ou pode re-
duzir a necessidade de co-solvente e/ou acido. Um tenspativo
de APEQ com um HLE de 13,3 (por exemple, Berol® 09) reduz o
tempo de dissolugdo melhor do gque a combinagédc de tensocati-
vos de APEC com um HLE de 13,3 e 9,0.

EXEMPLOS 4-17

(0100]0s seguintes exemplos referem-se as formulagdes de
revestimento incluinde © use de ESQOs, de acordoe com a pre-
sente invengdc, comparado com as formulagdes de revestimento
incluindo um meondmere de silano de epéxi. Nestes exemplos, a
maioria do trabalho foi realizada empregando os Exemplos 2,
3, 5 & 6 de E50. Cs procedimentes diferentes empregados para
produzir as camadas nos Exemplos 4-17 sio descritos nas Fi-
guras 1-5.

Preparacdo, aplicacdo e teste de pintura dos Exem-
plos 4-17:

(0101 ] Tedas as formulacgdes foram misturadas e dispersas
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empregando um distribuidor de lédmina Cowles com uma veloci-
dade de lédmina de 10m/min. A dispersdo de pd metdlico requer
torque elevada e foi realizada em bateladas de 250ml para
otimizar a qualidade da dispersao.

[0102]A estabilidade das formulacdes foi avaliada a par-
tir da resisténcia de evolugdao de hidrogénio das formulacgdes
apds tempos de armazenamento apropriados. Todos os produtos
foram armazenados em recipientes de PE firmemente fechados.
A geracao de espuma no topo das formulag¢des, que na maioria
dos casos leva a “expansdo lenta” dos recipientes, era de-
terminada como um sinal claro de geragdo de hidrogénio. A
viscosidade foi ajustada para xicara DIN 20-30 numero 4 ou
com &agua gquando muito elevado, ou HEC (solucdo Natrosol®
disponivel de Hercules) quando muito baixo.

Preparacdo de painéis de teste:

[0103]Dois tipos de painéis de teste metalicos foram em-—
pregados. Ag¢o de Laminagdo Fria (CRS) e painéis eletrogalva-
nizados (EG). Os painéis de CRS foram preparados esfregando-
se as superficies do painel com acetona e em seguida etanol.
Em seguida, as superficies foram escovadas com um limpador
abrasivo/detergente. Entdo, os painéis foram enxaguados sob
dgua de torneira e secados com secador de ar antes de apli-
car a pintura. Os painéis de EG foram preparados esfregando-
se as superficies com acetona e em seguida etanol. Em segui-
da, os painéis foram imersos em uma solucdo de HNO3 a 1% du-
rante 2 minutos. Os painéis foram entdo enxaguados sob agua
de torneira e secados com um secador de ar antes da aplica-

¢cdo de pintura. Todos os painéis de teste foram empregados
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imediatamente apdés a limpeza.
Aplicacgao de pintura e condig¢gdes de cozimento:

[0104]A aplicagdao de pintura fol realizada empregando
uma pistola de pulverizagdo em uma barraca. A viscosidade da
pintura fol ajustada para cerca de xicara 20 DIN numero 4
por diluigdo apropriada com A&gua. Uma camada de aplicacgdo
foi depositada sobre um painel de teste com deposicdo alvo
de 20-25gr./sgm de pintura seca. A cura de pinturas foi rea-
lizada por secagem por ar a 70° C durante 20 minutos em um
forno seguido por cozimento em um forno a 300° C durante 30
min.

Procedimentos de teste:

[0105]0s seguintes testes foram realizados nos Exemplos
4-17: teste de Adesdo, teste de Coesdo- Pulverizacgdo de car-
ga Metdlica, teste de Pulverizacgdo de Sal Neutro, e teste de
Embebimento de Sal Quente.

[0106]0 teste de adesdo foi feito diretamente nos pai-
néis curados de acordo com ISO 2409-1972. O teste de Coesao-
Pulverizagdo de carga metalica €& a avaliacdo da coesdo dos
pdés metdlicos para ligagdo na superficie dos revestimentos
uma vez que aplicados e completamente curados. Este teste
reflete a coesdao de pelicula e a ligagdo de particulas na
camada de pelicula. O teste coesao-pulverizacgdo € realizado
por avaliacgdo visual da quantidade de pd metdlico removido
por um adesivo de fita aplicado no revestimento de superfi-
cie de acordo com ISO 2409-1972. Apds o teste de adesdo, uma
avaliacdo visual da quantidade de pd metalico removido pelo

adesivo de fita aplicado no revestimento de superficie foi
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feita.

[0107]Resisténcia elevada a pulverizacgdo é notada: Exce-—
lente

[0108]Resisténcia Média a pulverizacdo é notada: Média

[0109]Resisténcia Baixa a pulverizacgdo é notada: Pobre

[0110]0 teste de Pulverizacao de Sal Neutro, ou teste de
pulverizagcdo de sal, é um teste de corrosdo acelerada. O
propdsito deste teste de corrosdo acelerada é duplicar, no
laboratério, o desempenho da corrosdo de um produto no cam-
po. O teste de pulverizacdo de sal foi extensivamente empre-
gado neste pedido para este propdsito. O teste de corroséo
acelerado foi feito de acordo com ISO 7253-1984 com condi-

¢des gerais de testes mencionados aqui apdés como segue:

solugcdo de NaCl em 50 +/-5g/1

pH da solucao entre 6,5 a 7,2

temperatura do gabinete 35°C +/-2° C

taxa de pulverizacdo durante um periodo de 24h;
1l a 2 ml/h para uma superficie de 80 sgm.

- pratos orientados ao topo a 20° +/- 5°

- ferrugem vermelha é notada por exame visual.

[0111]0 desempenho de corrosdao foi avaliado de acordo

com o numero de horas que a solugdo de sal descrita acima
foi pulverizada na superficie de um painel até que 5% da su-
perficie ficasse coberto com ferrugem vermelha. O desempenho
de cada dos revestimentos diferentes foi entdao cotado como
as horas relativas para 5% de cobertura ferrugem vermelha
relacionada com a quantidade de revestimento depositado no

painel de teste, de acordo com a seguinte equacao:
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NSS - 5% de Ferrugem Vermelha (horas/g) = 5% de
Ferrugem Vermelha (horas)/depdésito de revestimento (g)

[0112]A resisténcia a corrosdo de painéis protegidos é
muito geralmente cotada como horas de protecdo contra corro-
sdo por micron de depdsito.

[0113]0 teste de embebimento de sal quente (HSS) também
é um teste de corrosao acelerada que fol empregado para pro-
pbésitos de comparacdo. Este teste inclui imersdao de um re-
vestimento aplicado em painel de teste galvanizado em uma
solucdo de NaCl a 3% durante 5 dias a 55°C, o que pode ser
comparado a um programa de Teste de Pulverizagdao de Sal Neu-
tro de 1000 horas quando aplicado em alguns agos revestidos
ou CRS protegidos.

[0114]No teste de HSS, os painéis de teste sdo primeiro
arranhados com dois riscos paralelos (profundo no metal de
base) cerca de 10 cm de comprimento. Apds a imersdo em um
banho de Embebimento Quente durante um periodo predetermina-
do de tempo, os painéis foram lavados com agua de torneira e
observados quanto ao aparecimento ferrugem vermelha bem como
a deformagdo média de riscos. Além disso, a solugdo de NaCl
foi renovada a cada 2 dias nestes testes. O desempenho foi
avaliado de um modo similar aquele teste de Pulverizagdo de
Sal Neutro descrito acima. Por exemplo, o tempo em horas pa-
ra 5% e a relacdo de horas para a cobertura de 5% de ferru-
gem vermelha para aparecer pelo peso do depdésito de revesti-
mento, de acordo com a seguinte equacio:

HSS - 5% de Ferrugem Vermelha (horas/g) = 5% de

Ferrugem Vermelha (horas) / Depdsito de Revestimento (g)
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Exemplo 4: Uso de Silano de Epdéxi Monomérico de
Trimetdéxi Silano de Gama-Glicidoxipropila e o Procedimento
Descrito na Figura 1

[0115]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma ldmina Cowles, 0s seguintes componentes foram co-—
locados no béquer: 18,92% em peso de agua desmineralizada,
0,58% em peso de acido bdérico e 9,0% em peso de Silquest® A-
187 (disponivel de GE Silicones). A solugdo foi misturada
durante 3 horas.

[0116]Em seguida, os seguintes ingredientes foram adici-
onados ao mesmo tempo em que agitando: 33,0% em peso de &agua
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), 1,5% em peso de tenscativo de APEO (HLB 13-
Berol® 09), 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-Berol®
26) e 4,8% em peso de Dowanol® DPM, 2,0% em peso de Sil-
quest® A-187 adicional.

[0117]0s componentes foram entdo misturados juntos du-
rante dez minutos. Em seguida, as seguintes cargas metdalicas
foram adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de
zinco GTT seguido por 3,0% em peso de PSS de Aluminio Chromal
VII. Em seguida, 0,4% em peso de Aerosol® OT75 (disponivel
de Cytec) foi adicionado a dispersdo final. Durante a intro-
ducdo dos componentes, a velocidade do agitador foi progres-
sivamente aumentada a fim de manter torque de disperséao
apropriada. A dispersédo foi mantida durante 4 horas.

[0118]0s produtos finais foram entdo armazenados durante
tempos apropriados (por exemplo, 2 dias, 7 dias e trés me-

ses) antes da pds—-adicdo de 2,9% em peso de Silgquest® A-187
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adicional.

[0119]0 revestimento protetor fol entdo aplicado nos
doils painéis de teste {(um painel de teste EG e um CRS como
descrito acima). Uma camada fina & uniforme de pintura foi
depositada nos painéls de teste empregando uma pistola de
pulverizacgdo. O revestimente fol ajustado para cerca de 20 a
25g/sgm de depdsite curado. Este ajuste fol calculado apds o
cozimento das placas. As placas de teste foram cozidas de
acordo com o cicle de cura mencionado acima. 05 paingis cu-
rados foram entdo testados de acordo com os procedimentos
diferentes descritos acima. Os resultados para o Exemplo 4
sdo descritos abaixo.

([0120]0 Produto ficou estavel sob armazenamento e nenhu-
ma evolucido de hidrogénio fol observada indicando uma boa
proteciao de particulas metalicas por acoplamento de silano.

Exemplec 4: Em um painel de teste CRS apds 2 dias

de envelhecimento

Adesao 0~ nenhuma perda de adesiao
Resisténcia a pulverizacgao Excelente
ferrugem vermelha NS5 5% 7.7 horas /g
ferrugem vermelha HS5 5% 2,9 haoras /g

Exemple 4: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelheclimento

Adesao 0- nenhuma perda de adesao
Resisténcia a pulverizagéao Excelente
ferrugem vermelha NS5 5% 10,9 horas /g

ferrugem vermelha HSS5 5% 4,2 horas /g
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Exemplo 4: Em um painel de teste CRS5 apcs 3 meses

de envelhecimento

Adesdo 0- nenhuma perda de adesdo
Besisténcia a pulverizagido Medio
ferrugem vermelha N3S 5% 9,6 horas /g

Exemplo 4: Em um painel de teste EG apds 7 dias de

envelhecimento
Adesac O~ nenhuma perda de adesio
Resisténcia & pulverizacdoc Médio
ferrugem vermelha NSS 5% 24,0 horas /g
ferrugem vermelha HS55 5% 12,8 horas /g

(0121]A resisténcia & corrosio obtida com o silano mono-
merico (por exemplo, Silguest® A-187 disponivel de GE S5ili-
cones) empregando o©s procedimentos descritos acima fornece
200 horas de protecdo em um painel de teste CRS & 480 horas
em um painel de teste EG para 20 g/sgqm de revestimento depo-
sitado no painel de teste antes de mais do gue 5% da super-
ficie do painel de teste ter sido revestida por ferrugen
vermelha.

[0122]10 envelhecimento da formulag3c teve impacto limi-
tado no desempenhoe do revestimento, porém o desempenhce nao
foil obtido antes de varios dias. Este pardmetro é critico no
designio de revestimentos protetocres uma vez gue se refere
aos tempos de indugac no pote antes do desempenho final pode
ser alcancado,

EXEMPLO &: Uso de Silanc de Trietildxi de Propila
de Gliciddoxi Monomerico e o Procedimento Descrito na Figura

1
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[0123]Em um béquer metalico equipado com agitagdo mecd-
nica e uma ldmina Cowles, o0s seguintes componentes foram co-—
locados no béquer: 28,92% em peso de agua desmineralizada,
0,58% em peso de acido bdérico, 3,0% em peso de Dowanol® DPM
e 3,0% em peso de silano de trietildxi de propila de glici-
déxi (por exemplo, Silquest® A-1871 disponivel de GE Silico-
nes). A solucgao fol misturada durante 3 horas.

[0124]Em seguida, os seguintes ingredientes foram adici-
onados ao mesmo tempo em que agitando: 23,0% em peso de &agua
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), 1,5% em peso de tensocativo de APEO (HLB 13-
Berol® 09), 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-Berol®
26), 1,8% em peso de Dowanol® DPM e 2,0% em peso de Sil-
quest® A-1871 adicional, disponivel de GE Silicones.

[0125]0s componentes foram misturados juntos durante dez
minutos. Em seguida, as cargas metalicas foram adicionadas
sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de Zinco GTT seguido
por 3,0% em peso de pdés de Aluminio Cromal VII. Finalmente,
0,4% em peso de Aerosol® OT 75 foi adicionado a disperséao
final. Durante a introducdo, a velocidade do agitador foi
progressivamente aumentada a fim de manter um torque de dis-—
persdo apropriada. A dispersdo foi mantida durante 4 horas.

[0126]0s produtos finais foram entdo armazenados durante
7 dias antes a pds-adigao como dois pacotes de 2,9% em peso
de Silquest® A-1871 adicional foram feitos. Os produtos mo-
dificados com pds—-adigdo de Silquest A-1871 foi também man-
tido em armazenamento durante trés meses para re-testar.

[0127]0s revestimentos protetores foram entdo aplicados
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em dols paineis de teste {(um palinel de teste EG e um CRS co-
mo descrito acima)., Uma camada fina e uniforme de pintura
foi depositada nos painéis de teste empregando uma pistcla
de spray. O revestimento foi ajustado a 20 a 25g/sgm. Este
ajuste fel calculado apdés o ceozimente dos pratos de teste.
Os pratos de teste foram cozidos de acordo com c¢iclo curar
descrito acima. 0Os painéis de teste curados foram entdo tes-
tados de acorde com o5 procedimentos diferentes descritos
acima. Os resultados no Exemplce 5 sdo indicades akaixo como
segue:

[0128]0 Produte foli estavel scb armazenamento & nenhuma
evolugdo de hidrogénio fol observada indicando uma boa pro-
tecdo de particulas metalicas por acoplamento de silano.

Exemple 5: Em um painel de teste CRS apés 7 dias

de envelhecimento

Adesdo 0- nenhuma perda de adesio
Besisténcia pulverizacao Fraco

ferrugem vermelha NS5 5% 8,2 horas /g
ferrugem vermelha HS5S5 5% 2,0 horas /g

Exempleo 5: Em um painel de teste CRS apds 3 meses

de envelhecimento

Adesdo 0- nenhuma perda de adesac
Eesisténcia pulverizacao Médio
ferrugem vermelha NS5 5% 10,% heoras /g

Exemplec 5: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelheclimento

Ade=sido 5- nenhuma adesao
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Resisténcia pulverizaciao Excelente
ferrugem vermelha N335 5% 24,0 horas/qg
ferrugem vermelha HES 5% 12,8 horas /g

[0129]A resisténcia & corrosaoc cbtida com o silano mono-
mérico, por exemplo, de Silguest® A-1871 disponivel de GE
Silicones, fornece cerca de 200 horas de protecdc em um pai-
nel de teste CRS e 480 horas em um painel de teste EG para
20 g/sgm de depésitos de revestimento no painel de teste an-
tes gue mais do que 5% da superficie do painel de teste te-
nha sido revestida por ferrugem vermelha.

[0130]0C envelhecimento da formulagae tem um impacto no
desempenho do revestimento. © desempenho do revestimento
apds dois dias fol significativamente menor do gque apds o©
envelhecimento durante 7 dias e 3 meses.

EXEMPLDO 6: Empregandce Exemple 2 de ESC Combinado
com Tri Etdxi Silano de Gliciddéxi e o Procedimento Descrito
na Figura 2.

[013]1 ] MNeste caso, o Exemplo 2 de ESQ fol pre-
solubilizado em Agua empregandoe a formulacdo descrita acima
com respeito a Tabela 4 e combinado com um trietdxi silano
de epoxi como um sistema de dois pacotes. Em um béguer meta-
lico equipado com agitacgdo mecdnica e uma lémina Cowles, os
seguintes componentes foram colocades noe béguer: 30,%2% em
peso de dgua de desmineralizada, 0,58% em pesoc de acido bo-
rico, 4,8% em peso de Dowancl® DPM e 4,25% em peso de Exem-
plo 2 de ESC. A solucgdo fol misturada durante 18 horas até
gue uma solucdo clara fosse obtida.

[0132] Em seguida, o5 seguintes ingredientes foram adi-
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cionados ao mesmo tempo em gque agitando: 21,75% em peso de
dgua desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose
(Natrosol® HHR 250), 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB
13-Berol® 09) e 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-
Berol® 26).

[0133]0s componentes foram entdo misturados Jjuntos du-
rante dez minutos. Em seguida, as seguintes cargas metdalicas
foram adicionadas sob agitacao: 28,0% em peso de floco de
zinco GTT seguido por 3,0% em peso de pd de Aluminio Cromal
VII. Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol® OT 75 foi adicio-
nado a dispersdo final. Durante a introdug¢do, dos componen-
tes, a velocidade do agitador foil progressivamente aumentada
a fim de manter um torque de dispersdo apropriada. A disper-
sdo foi mantida durante 4 horas.

[0134]0 produto final foi entdo armazenado durante 7 di-
as antes que a pds-adigdao como dois pacotes de 2,9% em peso
de trietdéxi silano de gliciddxi propila fosse adicionada. O
produto fol mantido durante trés meses e testado sem qual-
quer outra adicdao de trietdéxi silano de gliciddéxi propila
(por exemplo, Silquest® A-1871 disponivel de GE Silicones)
antes da aplicacéao.

[0135]0 revestimento protetor formado acima foi entao
aplicado nos dois painéis de teste (um painel de teste EG e
um painel de teste CRS como descrito acima). Uma camada fina
e uniforme foi depositada nos painéis de teste. O revesti-
mento foi entdo ajustado para cerca de 20 a 25g/sgm com base
em um calculo realizado apds o cozimento dos pratos de tes-

te. Os substratos foram entdo cozidos de acordo com o ciclo
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de cura deszscrite acima. 0 painéis de teste curadeos foram
entdo testados de acordo com os procedimentos diferentes
descritos acima. 03 resultados para o Exemplo 6 sdo descri-
tos abaixo.

[0136]0 produte fol estavel scob armazenamento e nenhuma
evolucdo de hidrogénio fol obkservada indicando uma boa pro-
tecdo de particulas metalicas por acoplamento de silano.

Exemplo 6: Em um painel de teste CRS apos 7 dias

de envelhecimento

Addesdo 0- nenhuma perda de adesdo
Resisténcia pulverizagao Fraco

ferrugem vermelha NS5 5% 8,0 horas /g
ferrugem vermelha HSS5 5% 2,6 horas /g

Exemplo 6: Em um palnel de teste EG apos 7 dlas de

envelhecimento

Adesio 1- pequena perda de adesdo
Resisténcia pulverizacgao Fraco

ferrugem vermelha NS5 5% 2,0 horas /g
ferrugem vermelha HS55 5% 2,6 horas /g

[0137]A resisténcla & corrosdo obtida por uma combinacédoc
do Exemplo 2 de ES0 com pos-adigdo de trietéxi silano de
gliciddxi propila {(por exemplo, 3Silquest® A-1871) fornecer
cerca de 160 heoras de protecdc em um painel de teste CRS e
500 horas em um painel de teste EG para 20 g/sgm de depédsito
de revestimento nos painédis de teste antes gue mails do gue
5% da superficie do painel de teste tenha sido revestido por
ferrugem vermelha.

[0138]Este exemplo mostra que um Oligdédmero de silano de
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Epdéxi empregado na etapa de dispersdo de pds de zinco e alu-
minio e combinado com um etdéxi com base em silano de epdxi
como um dos sistemas de pacote para fornecer estabilidade e
protecdo de corrosdao muito boa.

EXEMPLO 7: Uso do Exemplo 2 de ESO e do Procedi-
mento de descrigcdo na Figura 3.

[0139]Neste caso, o Exemplo 2 de ESO foi pré-
solubilizado em agua empregando a formulacdo descrita acima
com respeito a Tabela 4 e combinado com um trietdéxi silano
de glicidéxi propila (por exemplo, Silquest® A-1871) durante
a etapa de dispersdao. Nenhuma outra adicdo de silano foi
feita apds dispersao.

[0140]Em um béquer metdlico equipado com agitagdo meca-
nica e uma ldmina Cowles, os seguintes componentes foram co-—
locados no bégquer: 33,07% em peso de dgua de desmineraliza-
da, 0,58% em peso de dcido bérico, 3,3% em peso de Dowanol®
DPM e 4,15% em peso de Exemplo 2 de ESO. A solucdo foi mis-
turada durante 18 horas até uma solugdo clara fosse obtida.

[0141]Entdo, os seguintes ingredientes foram adicionados
ao mesmo tempo em que agitando: 19,6% em peso de agua de
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), 1,5% em peso de tenscativo de APEO (HLB 13-
Berol® 09), 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-Berol®
26), e 3,0% em peso adicional de trietdxi silano de glicidd-
x1 propila (por exemplo, Silquest® A-1871).

[0142]0s componentes foram entdo misturados juntos du-
rante dez minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes

foram adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de
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zinco GTIT seguido por 3,0% em pesc de Pos de Aluminio Cromal
VII. Finalmente, 0,4% em peso de Aercscl® OT 75 foi adicio-
nada & dispersdoc final. Durante a intreodugdo dos componen-
tes, a velocidade do agitador fol progressivamente aumentada
a fim de manter terque de dispersaoc apreopriada. A dispersac
fol mantida durante 4 horas.

[0143]0s produtos finais foram entdo armazenados durante
7 dias e trés meses antes das aplicagdes e testado. As con-
digdes de aplicagdc e teste foram os mesmos come esses des-
critos no exemplo 4. 0s resultados no Exemple 7 sdo descri-
tos abaixao.

[0144]10 produte fol estavel scob armazenamento e nenhuma
evolucdo de hidrogénic fol observada, desse modo indicando
uma hoa protecdo de particulas metalicas por acoplamento de
silano.

Exemple 7: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelhecimento

Adesido 0~ nenhuma perda de adesio
Fesisténcla pulverizacglo Excelente
Ferrugem vermelha NS5 5% 10,0 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 4,0 horas /g

Exemplc 7: Em um painel de teste CRS apds 3 meses

de envelhecimento

Adesido - nenhuma perda de adesaoc
Resisténcia pulverizacgao Excelente
Ferrugem wvermalha NS5 5% 10,6 horas /g

Exemplo 7: Em um palnel de teste EG apos 7 dias de

envelhecimento
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Adeséo 1- pegquena perda de adesao
Resisténcia pulverizacéao Fraco

Ferrugem vermelha NSS 5% 27,7 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 13,8 horas /g

[0145]A resisténcia & corrosdo obtida por uma combinacdo
do Exemplo 2 de ESO com adicdo de Silquest® A-1871 a etapa
de dispersao fornece cerca de 200 horas de protegdo em um
painel de teste CRS e 550 horas em um painel de teste EG pa-
ra 20 gramas/sqgm de depdsitos de revestimento no painel de
teste antes que mais do que 5% da superficie do painel de
teste tenha sido revestida por ferrugem vermelha. O envelhe-
cimento da formulacdo ndo produziu afetar o desempenho do
revestimento.

[0146]Este exemplo mostra que um Oligdémero de silano de
Epdéxi, de acordo com a presente invencdo, combinado com um
etdéxi com base em silano de epdxi empregado na etapa de dis-—
persdo de zinco e aluminio fornecer estabilidade e protecado
de corrosdo muito boa. O sistema € neste caso é um real um
sistema de pacote com durabilidade excelente e supera os re-
vestimentos descritos nos Exemplos 4 e 5.

EXEMPLO 8: Uso de Exemplo 5 de ESO e o Procedimen-
to descrito na Figura 3.

[0147]Neste exemplo, o Exemplo 2 de ESO foi pré-
solubilizado em adgua empregando a formulacdo descrita acima
com respeito a Tabela 4 e também empregado na etapa de dis-—
perséo.

[0148]Em um béquer metdlico equipado com agitacdo meca-

nica e uma ldmina Cowles, o0s seguintes componentes foram co-
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locados no béquer: 18,96% em peso de agua de desmineraliza-
da, 0,59% em peso de &dcido bérico, 3,3% em peso de Dowanol®
DPM e 4,15 % em peso de ESO Exemplo 5. A solucdo foi mistu-
rada durante 18 horas até uma solugdo clara fosse obtida.

[0149]Entdao, os seguintes ingredientes foram adicionados
ao mesmo tempo em que agitando: 34,2% em peso de agua de
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), 1,5% em peso de tenscativo de APEO (HLB 13-
Berol® 09), 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-Berol®
26), e 2,5% em peso adicional de Exemplo 5 de ESO foi adici-
onado somente antes da dispersao.

[0150]0s componentes foram misturados juntos durante dez
minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes foram
adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de zinco
GTT seguido por 3,0% em peso de Pds de Aluminio Cromal VII.
Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol® OT 75 foi adicionada a
dispersdao final. Durante a introducdo dos componentes, a ve-
locidade do agitador foi progressivamente aumentada a fim de
manter torque de dispersado apropriada. A dispersdo foi man-
tida durante 4 horas.

[0151]0 produto final fol entdo armazenado durante 7 di-
as e trés meses antes das aplicagbdes e teste. As condigdes
de aplicacdo e teste sdao as mesmas como aquelas descritas
acima no exemplo 4. Os resultados do Exemplo 5 sdo descritos
abaixo.

[0152]0 produto foi estdvel sob armazenamento e nenhuma
evolugcdo de hidrogénio foil observada, desse modo indicando

uma boa protecdo de particulas metalicas por acoplamento de
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silano.
Exemple 8: Em um painel de teste CRS apdés 7 dias

de envelhecimento

Adesao 0- nenhuma perda de ade-
520
Resisténcia pulverirzacgac Excelente
Ferrugem vermelha NSS 5% 6,3 horas /g
Ferrugem vermelha H55 5% 2,5 horas /g

-

Exemplec 8: Em um painel de teste CRS apds 3 meses

de envelhecimento

Adesao 0= nenhuma perda de adesio
Fesisténcia pulverizagdo Excelente
Ferrugem wvermelha NS5 5% 9,8 horas /g

[0153]Ne exemplo 8 descrito acima, a resisténcia a cor-
rosdo foi obtida pelo Exemplo 2 de ESQO como um aglutinante
soluvel em dgua & na etapa de dispersioc, gue fornece cerca
de 130 horas de protegac em um painel de teste CRS apds 7
dias de envelhecimento, aumentando a 196 horas apds 3 meses
de envelhecimento, de 20 g/sgm de deposite de revestimento
em palnel de teste antes de mals do gue 5% da superficie do
painel de teste fol revestido por ferrugem vermelha., O enve-
lhecendo da formulacdc melhorande o desempenho do revesti-
mento. Este exemplo ilustra gue o uso de um Oligdmero de 5i-
lano de Epéxi puro, de acordo com a presente invengao, for-
nece um revestimentc protetor transportado por agua melhora-
do.

EXEMPLO 9: Uso de Exemplo 5 de ES50 de 0Oligdmerc de

Silano de Epdxi Combinado com um Silanc de Etéxi de Vinila e
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o Procedimento Descrito na Figura 3.

[0154]Neste exemplo, o Exemplo 5 de ESO fol pré-
solubilizado em agua empregando a formulagdo descrita acima
com respeito a Tabela 4 e combinado com um silano de trietd-
xi de vinila (por exemplo, Silquest® A-151 disponivel de GE
Silicones) durante a etapa de disperséao.

[0155]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma lé&dmina Cowles, o0s seguintes componentes foram
adicionados: 18,96% em peso de &gua de desmineralizada,
0,59% em peso de &cido bdérico, 3,3% em peso de Dowanol® DPM
e 4,15% em peso de ESO Exemplo 5. A solucgdo foi misturada
durante 18 horas até solucdo clara fosse obtida.

[0156]Entdo, os seguintes ingredientes foram adicionados
ao mesmo tempo em que agitando: 34,8% em peso de agua de
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), 1,5% em peso de tenscativo de APEO (HLB 13-
Berol® 09), 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-Berol®
26), e 1,9% em peso adicional de silano de trietdéxi de vini-
la.

[0157]0s componentes foram misturados juntos durante dez
minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes foram
adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de zinco
GTT seguido por 3,0% em peso de Pds de Aluminio Cromal VII.
Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol OT 75 foram adicionados
a dispersdo final. O produto final fol entdo armazenado du-
rante 2 e 7 dias antes das aplicacdes e testado. As condi-
cbes de aplicacdo e teste sdao as mesmas como aquelas descri-

tas acima no exemplo 4. Os resultados no exemplo 9 sdo des-
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critos abaixo.

[0158]0 produte fol estavel sob armazenamento e nenhuma
evolucdo de hidrogénio fol observada indicande uma boa pro-
tecdo de particulas metalicas por acoplamento de silano.

Exemple 3: Em um painel de teste CR5 apés 2 dias

de envelhecimento

bdesdo 0- nenhuma perda de adesaoc
Resisténcia pulverizacgdo Fraco

Ferrugem vermelha NS5 5% 8,9 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 3,5 horas /g

Exemplo 3: Em um painel de teste CRS apos 7 dias

de envelhecimento

Adesao 0- nenhuma perda de adesdo
Resisténcia pulverizacgao Fraco

Ferrugem vermelha NSS 5% 10,4 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 2,8 horas /g

[0159]A resisténcia & gorrosido cobtida por uma combinagie
de Exemplo 5 de ESO com silano de trietéxi de vinila (por
exemplo, Silguest® A-151 disponivel de GE Silicones) na eta-
pa de dispersidc, fornece cerca de 180 horas de protegiao em
um painel de teste CRS apds 2 dias de envelhecimento, aumen-
tado a 200 horas apds 7 dias de envelhecimento, para um 20
g/sgm de deposito de revestimento noe painel de teste antes
de mais do gue 5% da superficie do painel de teste fol re-
vestido por ferrugem vermelha. O envelhecende da formulacgao
ndo produziu o desempenho do revestimento.

[0l&e0]Este exemplo mostra gue um Oligdmero de silano de

Epdxi, de acordo com a presente invengdo, combinado com um
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silano de etdéxi de vinila empregado na etapa de dispersao de
zinco e aluminio fornecer estabilidade e protecao de corro-
sdo muito boa. O sistema é um sistema de um pacote real com
durabilidade excelente. Além disso, este sistema supera os
revestimentos descritos acima nos Exemplos 4 e 5.

EXEMPLO 10: uso de Exemplo 5 de ESO Combinado com

um Trietdéxi de Silano de Epdxi de Cicloalifatico e os Proce-
dimentos Descritos na Figura 3.

[0161]Neste exemplo, o Exemplo 5 de ESO foi pré-
solubilizado em 4&gua empregando a formulacdo descrita com
respeito a Tabela 4 e combinado com um silano de trietdxi de
epdéxi de cicloalifdtico (Coatosil® 1770 disponivel de GE Si-
licones) durante a etapa de disperséao.

[0162]Em um béquer metdlico equipado com agitagdo meca-
nica e uma l&mina Cowles, o0s seguintes componentes foram
adicionados no béquer: 18,96% em peso de agua de desminera-
lizada, 0,59% em peso de dacido bdérico, 3,3% em peso de Dowa-—
nol® DPM e 4,15% em peso de Exemplo 5 de ESO descrito acima
aqui. A solucgdo foil misturada durante 18 horas até gque uma
solugcdo clara fosse obtida.

[0163]Entdo, os seguintes ingredientes foram adicionados
ao mesmo tempo em que agitando: 33,8% em peso de agua de
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), 1,5% em peso de tenscativo de APEO (HLB 13-
Berol® 09), 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-
Berol(R) 26), e 2,9% em peso adicional de silano de trietdxi
de epdxi de cicloalifdtico (Coatosil® 1770 disponivel de GE

Silicones).
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[0164]0s componentes feoram enti3c misturados juntes du-
rante dez minutos. Em seguida, as cargas metidlicas seguintes
foram adicionadas scob agitacdo: 28,0% em peso de floco de
zinco GTT =eguide por 3,0% em peso de Pos de Aluminio Cromal
VII. Finalmente, 0,4% em peso de Aercsscl OT 75 fol adicio=-
nado & dispersidoc final. © produte final fol entdo armazenado
durante 2 dias e 7 dias antes de aplicacdc e testando. As
condigdes de aplicacidc e teste foram o mesmo come es5ses des-
critos acima no Exemple 4. Os resultados para o Exemplo 10
sdo descritos abaixo.

[0165]0 produte foli estdvel sob armazenamento & nenhuma
evolugao de hidrogénioc fol observada indicande uma boa pro-
tecdo de particulas metadlicas por acoplamento de silano.

Exemple 10: Em um painel de teste CRS apos 2 dias

de envelhecimento

Adesio 3- nenhuma perda de adesdo
Resisténcia pulverizacdo Fraco

Ferrugem vermelha N335 5% 10,3 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 3,5 horas /g

Exemplo 10: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelhecimento

Addesio 1- peguena perda de adesdo
Resisténcia pulverizacdo Fraco

Ferrugem vermelha N3S 5% 89,8 horas /g
Ferrugem wvermelha HSS 5% 2,5 horas /g

[0166]A resisténcia & corrosdo cbtida pela combinacao de
Exemplo 5% de ES0 descrito agui com adigic de um szilane de

tri-etdxi de cicloalifdtico (por exempleo, Coatosil® 1770
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disponivel de GE Silicones) na etapa de dispersao fornece
cerca de 200 horas de protecdo em um painel de teste CRS
apdés de mais do que 2 ou 7 dias de envelhecimento para um 20
g/sgm depdésito de revestimento no painel de teste antes de
mais do que 5% da superficie do painel de teste foi revesti-
do por ferrugem vermelha. O envelhecendo da formulagdao nao
produziu o desempenho do revestimento.

[0167]Este exemplo mostra que um Oligbmero silano de
Epéxi, de acordo com a presente invencdo, combinada com um
silano de trietdéxi de cicloalifdatico (Coatosil® 1770 dispo-
nivel de GE Silicones) empregado na etapa de dispersao de
zinco e aluminio fornece estabilidade e corrosdo de protecgdo
muito boa. O sistema neste caso é um sistema de um pacote
real com durabilidade excelente. Além disso, este sistema
supera os revestimentos descritos nos Exemplos 4 e 5 acima.

EXEMPLO 11: Uso de Exemplo 5 de ESO Descrito Acima

Combinado com um Silano de Trietdéxi de Propil e o Procedi-
mento Descrito na Figura 3.

[0168]Neste exemplo, o Exemplo 5 de ESO fol pré-
solubilizado em agua empregando a formulagdo descrita acima
com respeito a Tabela 4 e combinada com um silano de trieté-
xi reativo nao organo (por exemplo, Silgquest® A-138 disponi-
vel de GE Silicones) durante a etapa de dispersao.

[0169]Em um béquer metdalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma lé&mina Cowles, o0s seguintes componentes foram
adicionados no béquer: 18,96% em peso de agua de desminera-
lizada, 0,59% em peso de acido bdérico, 3,3% em peso de Dowa-—

nol® DPM e 4,15% em peso de ESO Exemplo 5. A solucdo foi en-
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tdo durante 18 horas até uma solugio clara fosse obtida.

[0L70]Entac, o©os seguintes ingredientes foram adicicnades
ao mesmo tempo em gque agitando: 34,7% em pesc de Adgua de
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
s0l® HHR 250}, 1,5% em peso de tenscativoe de APED (HLB 13-
Berol® 09), 1,5% em peso de tenscativo de APEQ (HLEB %-Berol®
26), & um 2,0% em pesc adicional de trietdxil silano de pro-
pila (por exemplo, Silguest® A-138 disponivel de GE Silico-
nes).

[0171]0s componentes foram entdc misturadoes juntos du-
rante dez minutos. Em seguida, as cargas metalicas seguintes
foram adicionadas scob agitagao: 28,0% em peso de floco de
zinco GTT seguido por 3,0% em peso de Pds de Aluminio Cromal
VII. Finalmente, 0,4% em peso de fAeroscel® OT 75 foi adicio-
nado a dispersao final. ¢ produto final fol entdo armazenado
durante 2 dias e 7 dias antes da aplicacdoc & teste. As con-
dicdes de aplicacédc e teste foram os mesmes come esses des-—
critos acima neo Exempleo 4. Os resultados deo Exemplo 11 sao
descritos akaixo.

(0172]0 produte foli estdvel scob armaszenamento e nenhuma
evolugio de hidrogénio foi observada indicandeo uma boa pro-
tegio de particulas metalicas por acoplamento de silano.

Exemplec 11: Em um painel de teste CRS apds 2 dias

de envelhecimento

Adezao 0~ nenhuma perda de adesaoc
Resisténcia pulverizacac Fraco
Ferrugem vermelha HNSS 5% 7,6 horas /g

Ferrugem vermelha HS5S5 5% 2,2 horas /g
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Exemplo 11: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelhecimento

Adeséo 1- pequena perda de adesao
Resisténcia pulverizacéao Fraco

Ferrugem vermelha NSS 5% 6,3 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 2,4 horas /g

A resisténcia a corrosdo obtida por uma combinacéo
de Exemplo 5 de ESO com adicao combinada de silano de trie-
téxi de propila (por exemplo, Silquest® A-138 disponivel de
GE Silicones) na etapa de dispersdo fornecendo cerca de 120
horas de protecdo em um painel de teste CRS apds 2 ou 7 dias
de envelhecimento para 20 g/sgm de depdsito de revestimento
na superficie do painel de teste antes que mais do que 5% da
superficie do painel de teste fosse revestida por ferrugem
vermelha. Embora os desempenhos sejam ligeiramente baixos
comparados no Exemplo 7, é interessante observar que um si-
lano ndo reativo pode ser empregado na etapa de dispersao
junto com um ESO, de acordo com a presente invencgdo, para
fornecer uma composicdo rica em zinco transportada por &gua
estdvel tendo resisténcia a corrosdo melhorada.

EXEMPLO 12: Uso de Exemplo 3 de ESO e o Procedi-

mento Descrito na Figura 4.

[0173]Neste exemplo, o Exemplo 3 de ESO foi pré-
solubilizado em &gua com a formulacdo descrita acima com
respeito a Tabela 4 empregando uma combinacdo de acido béri-
co, Dowanol® DPM e tensoativo. O ESO pré-solubilizado foi
entdo empregado somente em uma dispersdo incluindo pds metd-

licos. Este exemplo representa um processo mais simples de
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fabricacdo, uma vez que nenhuma outra adigcdo é necessdria na
etapa de dispersao.

[0174]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma lé&mina Cowles, o0s seguintes componentes foram
adicionados no béquer: 33,62% em peso de agua de desminera-
lizada, 0,58% em peso de acido bérico, 4,8% em peso de Dowa-—
nol® DPM, 1,5 % em peso de tensoativo de APEO HLB 13 (Berol®
09) e 6,6% em peso de Exemplo 3 de ESO. A solugao foi mistu-
rada durante 18 horas ou até que uma solucdo clara fosse ob-
tida.

[0175]Entdao os seguintes ingredientes foram entdo adici-
onados ao mesmo tempo em gque agitando: 19,6% em peso de agua
de desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Na-
trosol® HHR 250), e 1,5% em peso de tenscativo de APEO (HLB
9-Berol® 26).

[0176]0s componentes foram misturados juntos durante dez
minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes foram
adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de zinco
GTT seguido por 3,0% em peso de Pds de Aluminio Cromal VII.
Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol OT 75 foi adicionado a
dispersdao final. Durante a introducdo dos componentes, a ve-
locidade do agitador foli progressivamente aumentada a fim de
manter torque de dispersido apropriada. A dispersdo foi man-
tida durante 4 horas. O produto final foi entdo armazenado
durante 2 dias, 7 dias e trés meses antes da aplicacgdo e
teste. As condigdes de aplicacdo e teste foram os mesmos a
esses descritos no Exemplo 4. Os resultados do Exemplo 12

sao descritos abaixo.
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[0177]10 produte fei estavel scob armazenamente & nenhuma
evolugdo de hidrogénio fol observada indicande uma boa pro-
tecdo de particulas metdlicas por acoplamento de silano.

Exemple 12: Em um painel de teste CR5 apés 2 dias

de envelhecimento

Adesdo 0- nenhuma perda de ade-
=ETa)

Resisténcia pulverizacgao Médio

Ferrugem vermelha NS5 5% 11,5 horas /g

Ferrugem vermelha HSS 5% 2,4 horas /g

Exemple 12: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelhecimento

hdesao 1- peguena perda de adesdo
Resisténcia pulverizacgao Medio

Ferrugem vermelha WNSS 5% 15,4 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 4,5 horas /g

[0178]A resisténcla a corrosac chtida pelo uso de Exem-
plo 3 de ESC comc componente Gnico em um processce de uma
etapa fornecendo cerca de 230 horas de protecdc em um painel
de teste CRS apds de 2 dias de envelhecimento e aumentando
durante 300 apés 7 dias de envelhecimento para 20 g/sgm de
deposito de revestimento no painel de teste antes de mais do
gque 5% da superficie do painel de teste fol revestido por
ferrugem vermelha.

[0179]0s5 desempenhos obtidos com este ESC significante-
mente especifico tiveram um sistema convencicnal com base em
silanos monomeéricos purcs tal como os Exemplos 4 & 5. Este

sistema € um sistema de um pacote real com durabilidade ex-
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celente. O processo de fabricacao é mais simples do que do
Exemplo 4 e desse modo impactaria o custo de fabricacao de
revestimento protetor por agua.

EXEMPLO 13: Uso de Exemplo 2 de ESO e o Procedi-

mento Descrito na Figura 4

[0180]Neste exemplo, Exemplo 2 de ESO foi ©pré-
solubilizado em agua empregando a formulagcdo descrita acima
com respeito a Tabela 4 em uma combinagcdo de &acido bérico,
Dowanol® DPM e um tensoativo. Este ESO solubilizado mais réa-
pido e fol empregado somente em uma dispersdo de pds metdli-
cos. Este exemplo representa um processo mais simples e mais
curto de fabricacdo, como nenhuma outra adigdo na etapa de
dispersdao foili requerida.

[0181]Em um béquer metdlico equipado com agitagdo meca-
nica e uma l&mina Cowles, o0s seguintes componentes foram
adicionados no béquer: 33,62% em peso de agua de desminera-
lizada, 0,58% em peso de acido bérico, 4,8% em peso de Dowa-—
nol® DPM, 1,5% em peso de tensoativo de APEO HLB 13 (Berol®
09) e 6,6% em peso de Exemplo 2 de ESO. A solucdo foi mistu-
rada durante 2 horas ou até que uma solucgdo clara fosse ob-
tida.

[0182]Entdo, os seguintes ingredientes foram adicionados
ao mesmo tempo em que agitando: 19,6% em peso de agua de
desmineralizada, 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), e 1,5% em peso de tensoativo de APEO (HLB 9-
Berol® 26).

[0183]0s componentes foram entdo misturados juntos du-

rante dez minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes
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foram adicionadas scob agitagac: 28,0% em peso de floco de
zinco GTT sequido por 3,0% em peso de Pés de Aluminio Cromal
VII. Finalmente, 0,4% em peso de Aercscl® OT 75 foi adicio-
nado a dispersao final. Durante a introdugic, a wvelocidade
do agitador fol progressivamente aumentada a fim de manter
torgue de dispersdo apreopriada. A dispersac fol mantida du-
rante 4 horas. O preodute final fol entdo armazenado durante
2 ou 7 dias e trés meses antes da aplicagidc e teste. As con-
digdes de aplicagdc e teste sd30 as mesmas come aquelas des-
critas acima no Exemplo 4. ©Os resultados do Exemplo 13 sdo
descritos abalxo.

(018410 produte fol estdvel sob armazenamento e nenhuma
evolucdo de hidrogénio fol observada indicando uma boa pro-
tecdo de particulas metalicas por acoplamento de silano.

Exemple 13: Em um painel de teste CRS apés 2 dias

de envelhecimento

Adesao 0- nenhuma perda de adesdo
Resisténcia pulverizagao Fraco

Ferrugem vermelha W55 5% 12,0 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 3,1 horas /g

Exemplo 13: Em um painel de teste CR5 apos 7 dias

de envelhecimento

bdesio - nenhuma perda de adesao
Resisténcia pulverizacao Fraco

Ferrugem vermelha NS5 5% 9,6 horas /g
Ferrugem vermelha HS5 5% 2,5 horas /g

[0185]A resisténcia & corrosac obtida pelo uso de Exem-
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plo 2 de ESO, como um componente Unico em um processo de uma
etapa, foi de cerca de 240 horas de protecdo em um painel de
teste CRS apdés de 2 dias de envelhecimento e durante 190 ho-
ras apdés de 7 dias de envelhecimento para 20 gramas/m? do
depdsito de revestimento no painel de teste antes de mais do
que 5% da superficie do painel de teste foi revestido por
ferrugem vermelha. O processo de fabricar é mais simples que
o Exemplo 4 e desse modo impactaria o custo de fabricacao de
revestimento protetor por agua.

EXEMPLO 14: Uso de Exemplo 6 de ESO Combinado com

um Silano Epdéxi monomérico e o Procedimento Descrito na Fi-
gura 4.

[0186]Neste exemplo, Exemplo 6 de ESO foi pré-
solubilizado em &dgua em combinacdo com um silano de trietédxi
de glicidéxi (Silgquest® A-1871) empregando a formulacgdo des-
crita acima com respeito a Tabela 4 e em uma combinacdo de
adcido bérico e Dowanol® DPM. O ESO solubilizado junto com o
silano monomérico fol empregado diretamente para a dispersao
dos pds metdlicos. Este exemplo representa um processo mais
simples de fabricagcdo porque nenhuma outra adigcdo na etapa
de dispersao foli requerida.

[0187]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma lé&mina Cowles, o0s seguintes componentes foram
adicionados no béquer: 22,68% em peso de agua de desminera-
lizada, 0,77% em peso de d&dcido Dbdrico, 3,85% em peso de
Dowanol® DPM, 4,8% em peso do Exemplo 6 de ESO e 2,9% em pe-
so de silano de etdéxi de tri gliciddéxi (Silquest® A-1871). A

solucdao foi misturada durante 4 horas até uma solugdo clara
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fosse obtida.

[018B]Entac, os seguintes ingredientes foram adicicnades
ao mesmo tempo em gque agitando: 30,4% em pesc de Agua de
desmineralizada, 0,2% em peso de Hidroxietilcelulose (Natro-
sol® HHR 250), 1,5% em peso de tensocativo de APEO (HLB 13-
Berol® 0%} e 1,5% em peso de tenscativo de APEC (HLEB 9-
Berol® 26).

[0189]0s componentes foram misturades juntos durante dez
minutos. BEm seguida, as cargas metdlicas seguintes foram
adicionadas sob agitacdo: Z28,0% em peso de floco de zinco
GTT seguido por 3,0% em peso de Pés de Aluminio Cromal WII.
Finalmente, 0,4% em pesc de Aerosol OT 75 foli adicionado a
dispersdo final. Durante a introducdo, a velocidade do agi-
tador feol progressivamente aumentada a fim de manter torgue
de dispersac apropriada. A dispersac fol mantida durante 1
hora. © produto final fol entdo armazenado durante 2 ou 7
dias e trés meses antes da aplicacdo e teste,

[0190]As condigfies de aplicagidoc & teste foram as mesmas
como adguelas descritas no Exemple 4. Os resultados no Exemn-
plo 14 sdo descritos abaixo.

[0191]0 produte foi estavel sob armazenamente £ nenhuma
evolugdo de hidrogénio fol obserwvada indicande uma boa pro-
tecdo de particulas metidlicas por acoplamento de silano.

Exemple 14: Em um painel de teste CRS apiés 2 dias

de envelhecimentao

Adesdo 00— nenhuma perda de adeséoc

Resisténcia pulveri- Excelente

Zagao
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Ferrugem vermelha 59,6 horas /g
NSS 5%
Ferrugem vermelha 3,0 horas /g
HS55 5%

Exemplce 14: Em um painel de teste CRS apos 7 dias

de envelhecimento

Adesao 0~ nenhuma perda de adesio
Resisténcia pulverizagao Excelente
Ferrugem wermelha N33 5% 9,4 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 3,1 horas /g

[0192]A resisténcia & corrosdo obtida por uma combinagiao
de Exemplo & de ESO com silano de etdxi de tri glicidéxi
{por exemplo, Silguest® A-1871) empregado um processo de uma
etapa fol de cerca de 190 horas de protecao em um painel de
teste CRS apds 2 ou 7 dias de envelhecimento para 20 gra-
mas/sgm do deposito de revestimento no painel de teste antes
de mails do gue 5% da superficie feol revestida por ferrugem
vermelha.

[0193]0s desempenhos obtidos com este ESO especifico e
combinagio de monftmerc de silano de epdxli foram com respeito
ao tempo do preocedimento total, gue fol somente 5 horas em
total.

[01%94]0 produto fol um sistema de um pacote com bom de-
sempenho.

EXEMPLO 15: Uso de Exemplo 6 de ESO Scmente e Di-

retamente Solubilizado e Dispersado em Agua e Pé&s Metdlicos
e o Procedimento Descrito na Figura 5.

[0195])Weste exemplc, Exemple & de ESO ndo fol pré-
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solubilizado em agua antes da dispersdo de pigmentos. Em vez
de, o ESO foi diretamente adicionado na formulagao empregan-
do todos os componentes e misturado para obter uma mistura
homogénea. A mistura homogénea nado foi em uma fase soluvel
até todos os pds metdlicos foram adicionados e dispersos du-
rante cerca de 6 horas. Este procedimento, como descrito na
Figura 5, é um processo de uma etapa.

[0196]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma l&mina Cowles, os seguintes componentes foram
adicionados no béquer: 52,49% em peso de dgua de desminera-
lizada, 0,51% em peso de &cido bérico, 5,4% em peso de Dowa-
nol® DPM, 7,7% em peso de ESO Exemplo 6, 0,2% em peso de Hi-
droxietilcelulose (Natrosol® HHR 250), 1,5% em peso de ten-
soativo de APEO (HLB 13-Berol® 09) e 1,5% em peso de tensoa-
tivo de APEO (HLB 9-Berol® 26).

[0197]0s componentes foram misturados juntos durante dez
minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes foram
adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de Zinco
GTT seguido por 3,0% em peso de Pds de Aluminio Cromal VII.
Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol OT 75 foi adicionado a
dispersdao final. Durante a introducdo dos componentes em in-
gredientes, a velocidade do agitador foi progressivamente
aumentada a fim de manter torque de dispersdo apropriada. A
dispersdo foili mantida durante 6 horas.

[0198]0 produto final foi entdo armazenado durante 2 ou
7 dias e trés meses antes da aplicacdao e teste. As condigles
de aplicacdo e teste aplicado neste exemplo foram o mesmo

como esses descritos acima no Exemplo 4. Os resultados do
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Exemplo 15 sdo descriteos abaixo. O produto fei estavel sob
armazenamento & nenhuma evolugdo de hidregénic fol observada
indicando uma boa protegdo de particulas metdlicas por aco-
plamento de silano.

Exemple 15: Em um painel de teste CRS apos 2 dias

de envelhecimento

Adesdo 0- nenhuma perda de adesao
Fesisténcia pulverizacao Excelente
Ferrugem wvermelha NS5 5% 9,4 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 2,9 horas /g

Exemple 15: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelhecimento

Adesao 0- nenhuma perda de adesao
Resisténcia pulverizagac Excelente
Ferrugem wvermelha N355 5% 8,3 horas /g
Ferrugem vermelha HSS 5% 3,8 horas /g

[0199]A resisténcla & corrosac chtida pelo Exemplo & de
ESC empregado em um processo de dispersac direta fornecer
cerca de 180 horas de protecdoe em um painel de teste CRS
apds de 2 ou 7 dias de envelhecimento para 20 gramas/sgm do
deposito de revestimentc no painel de teste antes de mais do
que 5% da superficie do painel de teste fol revestido por
ferrugem vermslha.

[0200]0 desempenho obtido com este ES0 especifico fol o
tempo do procedimente total fol somente & horas. Este produ-
to € um sistema de um pacote com bom desempenho.

EXEMPLO 16: Uso de Exemplo & de ES0O Somente que

foi Diretamente Solubilizado e Dispersade em Agua e Pds Me-
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tdlicos e Empregando o Procedimento Descrito na Figura 5.

[0201]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e lédmina Cowles, os seguintes componentes foram coloca-—
dos no béquer: 52,49% em peso de &agua de desmineralizada,
0,51% em peso de acido bdérico, 5,4% em peso de Dowanol® DPM,
0,2% em peso de Hidroxietilcelulose (Natrosol® HHR 250),
1,5% em peso de tensocativo de APEO (HLB 13-Berol® 09), 1,5%
em peso de tensoativo de APEOC (HLB 9-Berol® 26) e 7,9% em
peso de Silquest® A-187.

[0202]0s componentes foram misturados juntos durante dez
minutos. Em seguida, as seguintes cargas metdlicas foram
adicionadas sob agitacado: 28,0 % em peso de floco de Zinco
GTT seguido por 3,0% em peso de Pdés de Aluminio Cromal VII.
Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol OT 75 foi adicionado a
dispersdao final. Durante a introducdo dos ingredientes, a
velocidade do agitador foi progressivamente aumentada para
manter torque de dispersado apropriada. A dispersadao foi man-
tida durante 6 horas. O produto foi armazenado para exame de
estabilidade e mostrando uma evolugcdo de hidrogénio forte
apds de menos do que uma hora.

[0203]0 silano monomérico (por exemplo, Silquest® A-187)
ndo pode ser empregado em um processo de dispersdo direto
com pds metdlicos como o ESOs de acordo com a presente in-
vengdo, por exemplo, Exemplo 6 de ESO.

[0204]Este exemplo ilustra uma diferenca principal entre
um silano monomérico regular e Oligdmeros de Silano de Epdxi
inventivo da invencdo corrente descrita.

EXEMPLO 17: Empregando ESO Exemplo 9 e o Procedi-
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mento Descrito na Figura 4.

[0205]Neste exemplo, o) ESO exemplo 9 foi pré-
solubilizado em agua com a formulagdo descrita abaixo empre-
gando uma combinag¢do de dcido bdérico, Dowanol® DPM e tensoa-—
tivo. O ESO pré-solubilizado fol entdo empregado somente em
uma dispersdo incluindo pds metdalicos. Este exemplo repre-—
senta um processo mais simples de fabricacdo, como nenhuma
outra adigdo é necessdria na etapa de dispersdo. Este exem-
plo ilustra a aplicagdo de um co-oligbmero de silano 6éxido
de alquileno de epdxi, de acordo com uma modalidade da pre-
sente invencdo, em revestimento protetor por 4&dgua rica de
zinco.

[0206]Em um béquer metdlico equipado com agitagdo meca-
nica e uma l&mina Cowles, o0s seguintes componentes foram
adicionados no béquer: 32,00% em peso de agua de desminera-
lizada, 0,77% em peso de dcido bdérico, 5,25% em peso de
Dowanol® DPM, e 7,0% em peso de ESO Exemplo 9. A solucgado foi
misturada durante 18 horas ou até que uma solugdo clara fos-
se obtida.

[0207]Entdao, os seguintes ingredientes foram adicionados
ao mesmo tempo em que agitando: 23,7% em peso de agua de
desmineralizada, 1,5 % em peso de APEO HLB 13 tensoativo
(Berol® (Q09), 0,4% em peso de Hidroxietilcelulose (Natrosol®
HHR 250), e 1,5% em peso de tensocativo de APEO (HLB 9-Berol®
26) .

[0208]0s componentes foram entdo misturados Jjuntos du-
rante dez minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes

foram adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de
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zinco GTIT seguido por 3,0% em peso de Pds de Aluminio Cromal
VII. Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol® OT 75 disponivel
de Cytec Industries, Inc. foi adicionada a dispersdo final.
Durante a introducgdo dos componentes, a velocidade do agita-
dor fol progressivamente aumentada a fim de manter torque de
dispersdao apropriada. A dispersadao foi mantida durante 4 ho-
ras. O produto final foi entdo armazenado durante 7 dias an-
tes da aplicacédo e teste. O pH final da formulacao foi esta-
bilizado a 6,9 e a viscosidade foi em 35 segundos com xicara
DIN numero 4.

[0209]As condigdes da aplicacdo e testado foram ao mes-—
mos como esses descritos no Exemplo 4. Os resultados do
Exemplo 17 sdo descritos abaixo.

[0210]0 produto foi estdvel sob armazenamento e nenhuma
evolucdo de hidrogénio fol observada indicando uma boa pro-
tecdo de particulas metdlicas por acoplamento de silano.

Exemplo 17: Em um painel de teste CRS apds 7 dias

de envelhecimento

Adeséo 0- nenhuma perda de adesao

Resisténcia pulverizacao |Excelente

Ferrugem vermelha NSS 5% |13,4 horas /g

Ferrugem vermelha HSS 5% |4,0 horas /g

[0211]A resisténcia a corrosdo obtida pelo uso de ESO
Exemplo 9 como componente Unico em um processo de uma etapa
fornece cerca de 270 horas de protegdo em um painel de teste
CRS apdés 7 dias de envelhecimento para 20 g/sgm do deposito
de revestimento no painel de teste antes de mais do que 5%

da superficie do painel de teste foi revestido por ferrugem
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vermelha.

[0212]0s desempenhos obtidos com este ESO significativa-
mente especifico tiveram um sistema convencional com base em
silanos monomérico puro tal como os Exemplos 4 e 5. Este
sistema é um sistema de um pacote real com durabilidade ex-
celente. O processo de fabricacdo é mais simples do que do
Exemplo 4 e desse modo reduz significativamente o custo as-
sociado com fabricar um revestimento protetor do transporta-
do por &agua.

[0213]E também observado que tem sido possivel aumentar
a concentracdo de ESO na fase de hidrdélise do processo. O
teor de co-solvente em Dowanol® DPM fol também mais baixa
comparacao a outros exemplos, por exemplo, Exemplos 2 a 12.

[0214]Este indica que o co-oligbmero de um silano de
epdxi e um 6xido de algquileno pode aumentar a taxa de solu-
bilizacdo bem como reduzir a quantidade de coalescente ne-
cessario para fazer o ESO soluvel em agua. Os desempenhos de
corrosdo nao sao afetados pela contribuicgdo de 6xido de al-
guileno no ESO como preparado no Exemplo 9.

EXEMPLO 18: Empregando uma Solucdo de Oligbmero de

Silano de Epdéxi de Dynasilan® HS 2926 e o Procedimento Des-
crito na Figura 4

[0215]Um Oligbmero de Silano de Epdxi pré-solubilizado
de acordo com a descricdo da presente invencdo ndo realizam
similarmente o Oligdmero de Silano de Epdéxi feito em &gua
como comercialmente existe geralmente com um produto chamado
Dynasilan® HS 2926 (Disponivel de Degussa Huls).

[0216]Neste exemplo, uma comparacdo fol feita entre o
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material Dynasilan® HS 2926 na mesma formulagdo como des-
crito acima nos Exemplos 12 e 13.

[0217]0 produto foili empregado em carregamento igual de
siloxano assumindo que o teor seco determinando para O pro-
duto foi 40% de ndo volédtil como indicado. Neste caso, o HS
2926 foi anteriormente solubilizado em dgua e foi empregado
diretamente para a dispersdo dos pds metdlicos.

[0218]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma ladmina Cowles, o0s seguintes ingredientes foram
adicionados ao mesmo tempo agitado: 16,6% em peso de Dynasi-
lan® HS 2926, 43,62% em peso de 4&gua de desmineralizada,
0,58% em peso de &dcido bdérico, 1,5% em peso de tensoativo de
APEO (HLB 13-Berol® 09), 1,5% em peso de tensoativo de APEO
(HLB 9-Berol® 26), e 4,8% em peso de Dowanol DPM.

[0219]0s componentes foram entdo misturados Jjuntos du-
rante dez minutos. Em seguida, as cargas metdlicas seguintes
foram adicionadas sob agitacdo: 28,0% em peso de floco de
zinco GTT seguido por 3,0% em peso de Pds de Aluminio Cromal
VII. Finalmente, 0,4% em peso de Aerosol OT 75 foi adiciona-
do a dispersdo final. Durante a introducdo dos componentes,
a velocidade do agitador foi progressivamente aumentada a
fim de manter torque de dispersdo apropriada. A dispersao
foi mantida durante 4 horas.

[0220]0 produto foi armazenado e seguido com respeito a
estabilidade. Apds um par de horas, ocorreu evolugdo de hi-
drogénio forte, e o produto gerou uma quantidade significan-
te de espuma. Desse modo, indicando aquela estabilidade fra-

ca do produto como comparado a formulacgdes nos Exemplos 12 e
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13.

[0221]Este exemplo ilustrado que a estrutura do ESOs de
acordo com a presente invencgdo fornecendo produtos estaveis
solugdes de solugbes de agua variadas como comparado a um
oligbmero de silano de epdxi de hidrolisado anteriormente
(por exemplo, Dynasilan® HS 2926).

DISPERSOES de PIGMENTO TRANSPORTADO por AGUA e os
SEUS USOS

EXEMPLO 19: Preparo de Dispersdao de Pasta de Alu-

minio Empregando o Procedimento Descrito na Figura 6

[0222]0 processo empregado neste exemplo foi similar ao
processo empregado no Exemplo 12 descrito acima exceto que o
pd de aluminio foi empregado somente em uma concentracgao
mais elevada (36,1% em vez de 28% de Zinco junto com 3% de
Aluminio).

[0223]A relacdo de silano para o pigmento foi ajustada a
1l do ESO a 9 do aluminio. O propdsito aqui & preparar con-
centrado de aluminio que pode ser também estendido com aglu-
tinantes adicionais para revestimento contendo aluminio for-
mulado.

[0224]Em um béquer metalico equipado com agitagdo mecé-
nica e uma l&mina Cowles, o0s seguintes ingredientes foram
adicionados ao mesmo tempo agitado: 56,23% em peso de agua
de desmineralizada, 0,47% em peso de dcido bérico, 0,94% em
peso de tensocativo de APEO (HLB 13 - Berol® 09), 0,94% em
peso de tenscativo de APEO (HLB 9-Berol® 26), 2,7% em peso
de Dowanol® DPM e 3,41% em peso de ESO Exemplo 6. Os compo-

nentes foram dispersos durante 18 horas até que solucgdo cla-
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ra fosse obtida. Em seguida, 35,3% em peso pd de Aluminio
Cromal VII foi adicionado. Durante a introdug¢do dos ingredi-
entes, a velocidade do agitador foli progressivamente aumen-
tada a fim de manter torque de dispersdao apropriada. A dis-
persdao foi mantida durante 4 horas.

[0225]0 produto obtido foi armazenado durante 2 meses e
seguido com respeito a estabilidade. Durante este periodo de
envelhecimento nenhuma evolucdo de hidrogénio foi observada.
Um sedimento foil observado, porém foili facilmente re-suspenso
com agitacdo suave.

EXEMPLO 20: Pasta de Pigmento de Pé de Zinco

[0226]0 mesmo procedimento, observado na Figura 6, foi
aplicado neste exemplo como no Exemplo 18 para aluminio ex-—
ceto neste exemplo de pd de Zinco foli empregado em lugar do
pd de Aluminio. Devido a densidade mais elevada do pdé de
zinco, o teor de Zinco foi aumentado até 56% em peso. O pro-
pdésito aqui é para preparar o concentrado de zinco que pode
ser estendido também com aglutinantes adicionails para reves-—
timento contendo aluminio formulado.

[0227]Em um béquer metalico equipado com agitagdo mecé-
nica e uma l&mina Cowles, o0s seguintes ingredientes foram
adicionados ao mesmo tempo agitado: 33,1% em peso de agua de
desmineralizada, 0,60% em peso de dcido bdérico, 1,3% em peso
de tensoativo de APEO (HLB 13 - Berol® 09), 1,3% em peso de
tensoativo de APEO (HLB 9-Berol® 26), 3,4% em peso de Dowa-
nol® DPM e 4,30% em peso de ESO Exemplo 6.

[0228]0s componentes foram dispersos durante 18 horas

o)

até solucao clara fosse obtida. Em seguida, 56% em peso de
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floco de Zinco foi adicionado ao mesmo tempo em que agitando
e dispersado. Durante a introducdo dos componentes, a velo-
cidade do agitador foi progressivamente aumentada a fim de
manter torque de dispersadao apropriada. A dispersadao foi man-
tida durante 4 horas.

[0229]0 produto obtido foi armazenado durante 2 meses e
seguido com respeito a estabilidade. Durante este periodo de
envelhecimento nenhuma evolucdo de hidrogénio foi observada.
Um sedimento foil observado, porém foili facilmente re-suspenso
com agitacdo suave.

EXEMPLO 21: Revestimento Protetor por Pasta de

Pigmento Misturando Empregando o Procedimento Descrito na
Figura 7

[0230]Neste exemplo o teor de zinco e aluminio empregado
no Exemplo 5 anterior e seguindo foram introduzidos empre-
gando o aluminio e pastas de zinco preparado respectivamente
de acordo com os Exemplos 19 e 20. As duas pastas sdo sim-
plesmente misturadas com solugdo de ESO como descrito nos
exemplos anterior.

[0231]Em um béquer metalico equipado com agitagdo mecé-
nica e uma l&mina Cowles, o0s seguintes ingredientes foram
adicionados ao mesmo tempo agitado: 23,87% em peso de agua

o

de desmineralizada, 0,74% em peso de &acido bérico, 4,1

o\

em
peso de Dowanol® DPM e 5,29% em peso do ESO Exemplo 6. Os
componentes foram misturados durante 18 horas até uma solu-
cdo clara fosse obtida.

[0232]Logo, 50% em peso de pasta de Zinco (Exemplo 20) e

8,5% em peso de pasta de aluminio (Exemplo 19) seguido por
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0,4% em peso de Aerosscl 0T 75, 0,15% em peso de HNatroscl®
250 HRR em &,55% em peso de agua de desmineralizada foram
adicionados ac mesmo tempo em gque agitando e misturado du-
rante 30 minutos.

[0223]1As condigdes de aplicagac e teste foram os mesmos
como esses descritos no Exemple 4. Os resultados do Exemplo
21 sdo descritos abalxo.

[0234]10 produte feol estavel scob armazenamento e nenhuma
evolugdo de hidrogénio fol observada indicande uma boa pro-
tecdo de particulas metdlicas por acoplamento de silano.

Exemple 21: Em um painel de teste CRS5 apds 2 dias

de envelhecimentao

Adesaoc 0- nenhuma perda de adesdo

Fesisténcia pulverizacace |[Excelente

Ferrugem vermelha N55 5% |[8,5 horas /g

Ferrugem vermelha HS3S 5% |3,1 horas /g

Exemplc 15%: Em um painel de teste CRS apos 7 dias

de envelhecimento

Addesdo 0- nenhuma perda de adesdo

Resisténcia pulverizacdo |[Excelente

Ferrugem vermelha N3S 5% |8,4 horas /g

Ferrugem vermelha HSS 5% (32,3 horas /g

[0235]A resisténclia & corrosdc obtida pela formulacédo
deste exemplo fornece cerca de 170 horas de preotegac em um
painel de teste CRS apds 2 ou 7 dias de envelhecimento para
20 gramas/sqm de deposito de revestimente no painel de teste
antes de mais do gue 2% da superficie deo painel de teste foi

revestido por ferrugem vermelha. ¢ produto é ainda um siste-
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ma de um pacote com bom desempenho.

[0236]Foi observado de acordo com os Exemplos 19 e 20
podem ser como uma mistura simples ou misturado com sistemas
aglutinantes adicionais com base em ESO preparado de acordo
com a presente invencdo. Fol também observado que a pasta de
zinco e aluminio preparados nos Exemplos 19 e 20, de acordo
com as modalidades exemplares da presente invencao, pode ser
combinado com um silano monomérico ou outras solugdes de
oligbmero de silano de epdéxi como testado no Exemplo 18.

EXEMPLO 22: Tintas Metalicas ou Revestido por Mis-

tura de Pasta de Pigmento

[0237]Nos Exemplos 19 e 20, foi demonstrado que as pas-
tas de pigmento descrito aqui podem ser empregadas em uma
mistura simples com uma resina acrilica de estireno conven-
cional como tipicamente empregada no revestimento e tinta de
impressdo industrial. No exemplo presente, um latex acrilico
de estireno foili selecionado e simplesmente misturado com uma
pasta de aluminio de acordo com procedimento seguinte.

[0238]Em um béquer metalico equipado com agitagdo meca-
nica e uma l&mina Cowles, o0s seguintes ingredientes foram
adicionados ao mesmo tempo agitado: 60% em peso de um latex
acrilico de estireno (por exemplo, Worleecryl® 8410 disponi-
vel de Worlee Gmbh) e 60% em peso de pasta de aluminio pro-
duzida de acordo com o Exemplo 19 descrito acima. Os compo-
nentes foram misturados durante 10 minutos.

[0239]Este exemplo (referindo-se a "ESO com base em Al"
na Tabela 8 seguinte abaixo) ilustra que é possivel para

preparar revestimentos com base em aluminio ou tintas por
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simplesmente misturande um aluminic pré-~dispersado com um
ESC solukilizadeo, de acordo com a presente invengdo.

(024014 fim de comparar o desempenhoe e estabilidade de
tal uma preparacdo, uma dispersac do mesmoe pd de aluminio
foi feita diretamente em um latex acrilico de estireno sele-
cionado de acordo com procedimento seguinte:

[0241]Em um béguer metalice equipadc com agitacgdc mecd-
nica e uma lamina Cowles, ©s seguintes ingredientes foram
adicionados ao mesme tempo agitado: 84,0% em peso de Worlee-
cryl® 8410 (resina acrilica estireno disponivel forma Worlee
Gmkbh), 1,0% em pesc de tenscative de APED (HLE 13-Berol®
02y, 1,0% em pesc de tenscative de APEQ (HLB Y9-Berol® 26).
Os componentes foram misturados durante 10 minutos. Em se-
guida, 14,0% em peso de pd de aluminic Cromal VII. Durante a
introdugao do aluminie, a velocidade do agitader progressi-
vamente aumentada a fim de manter torgue de dispersdo apro-
priada. A dispersdo fol mantida durante 30 minutos.

[024Z2]Este exemplo (referindo-se a "processo de disper-
sdo direta” na Tabela & abaixo} ilustra a preparagdo tipica
empregado para fazer um revestimento com base em aluminio ou

tinta em latex acrilicos estireno.

Tabela B
Pasta Processo de dispersdo | AL com base em ESO
direta
Worleecryl® 84 partes 60 partes
2410(disponivel de
Worlee Gmbh)
Berol® 09 1 parte
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Berol® 26 1 parte /

P& de aluminic Chromal 14 partes /
VIT

Pasta de aluminic ! 40 partes

(Exemple 19 de ES0)

operacic Disperso 30 minutos 10 minutos de mis-

tura

[(0243]A formulagdaoc preparada de acordo com o modo de
dispersdo direta ndc fol estavel em todos. O produto de dis-
persao direta experimentou desgaseificacdo e espumacdo forte
durante as primeiras horas de armazenamento. Ao mesmo tempo
em que, o produtc com kase na pasta dispersa de ESC foil mui-
to estavel para mais do gue 2 meses. A mistura simples da
pasta de aluminioc ES0, de acordo com a presente invengao,
fol estdvel e poderia ser aplicado empregando gaveta de méo
padrdo em papel.

[0244]0 revestimento realizado tem gualidade de impres-
sdo muite boa bkem como brilho. O procedimento similar foil
obtido pelo uso da pasta de Zincoe dispersadc em ESC. Tal
combinacdo da pasta de Z2incoe com resinas de anidénicas pode-
ria dar a possibilidade para preparar os revestimentos ricos
em zinco com base em latex ou dispersdes ou iniciador por
disparo.

EXEMPLO 23

[0245]Em outro aspectce do uso de ESOs atual, fol demons-
trado no exemplce seguinte que € possivel para usar um ESC
como reticulador externo para latex transportado por Aagua.

Sabem~se na tecnica antericr que o3 mondmercs de silano de
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Epéxi podem ser empregados como reticuladores em latex com
base em anidnico ou catidnico e dispersbes de agua.

[0246]Nos exemplos seguintes, uma formulagdo de revesti-
mento da madeira tipica fol empregada como sistema de modelo
para mostrar gque a influéncia do ESOs atual ndo tem tais
formulagdes bem como comparando o uso do ESOs atual os mond-
meros de silano de epdxi convencional. A formulagdo foi pre-
parada de acordo com Tabela 9 abaixo empregando o procedi-
mento seguinte.

[0247]Em um béquer metdlico equipado com agitagdo meca-
nica e uma ladmina Cowles, o0s seguintes ingredientes foram
adicionados ao mesmo tempo agitado: 69,52% em peso de léatex
Acrilico SCX® 8225 (Disponivel de SC Johnson Polymer),
1,185% em peso de Wetlink 78 (formulagdo 2 na Tabela 9) ou
1,185% em peso de Oligdmero de Silano de Epdxi Exemplo 5 de
ESO(formulacdo 3 na Tabela 9). A formulacdo foi agitada du-
rante 30 minutos. Em seguida, adicionada a formulacdo foi
0,2% em peso de um agente umectante (por exemplo, Coatosil®
1211 disponivel de GE Silicones), 9,0% em peso de Coalescen-
te (por exemplo, Proglyde® DPnB disponivel de Dow Chemical),
4,3% em peso de esteira de cera (por exemplo, Aquamat® 128
disponivel de Byk Cera), 2,5% em peso de cera PE (Ultralub®
D819 disponivel de Keim - Additec Surface) e uma quantidade
necessdaria de dgua para fazer 100% em peso. Os componentes
foram entdao misturados durante 30 minutos. Como um modifica-
do ndo padrédo, a mesma formulacdo foi aplicada sem qualquer
silano (formulacdo 1 é listada na Tabela 9). Os silanos de

epdéxi tipico empregado como um reticulador externo para la-
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tex de anidnico fol empregado para comparagao para silano de
gama-glicidoxipropilmetildietdxy (Wetlink® 78 disponivel de
GE Silicones).

Tahela 9

Formulacao Formulacgac Formulagao | Formulagao

1 2 3

Latex Acrilico S8SCX# 69,52 69,52 8G9, 52
8225 {Disponivel de
5C Johnson Polyvmer),

percentual em peso

Agua, percentual em 9,48 8,295 8,295

peso

Silano epdxi 1,185
{Wetlink® disponivel
de GE Silicones),

percentual em peso

COligdémero de Silano 1,185
de Epéxl (E50 Exem-
ple  5), percentual

em peso

Agente umectante 0,2 a, 2 0,2
{por exemplo, Coato-
511% 1211 disponivel
de GE Silicones),

percentual em peso

Coalescente {por g 9 G

exemplo, Proglyde®

DFnE disponivel de
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Dow Chemical), per-

centual em peso

Esteira de cera (por 4,3 4,3 4,3
exemplo, Agquamat®

128 disponivel de

Byk Cera), percentu-

al em peso

Cera PE (Ultralub® 2,5 2,5 2,5
DE1Y disponivel de

Keim - Additec Sur-

face), percentual em

pesco

Agua, percentual em 5 5 5
peso

[0248]Em um primeirc ajuste de testes aplicado nos poli-

meros modificados,

as misturas de latex acrilico com dgua e

mondmero de silano de epdxl correspondente ou oligdmero fo-

ram aplicadas em célulazs de Teflon apos curande apropriado

em temperatura ambiente durante 15 dias.

As peliculas somen-

te formadas foram entio descascadas das células de Teflon e

com precisamente pesadas antes de imersdo em agua.

As absor-

cdes de dgua e polimero permanecem apds secar fol medido. ©

teor de gel fol também medido nas mesmas AMOstras.

[0249]10s resultados s3c determinades na Tabela 10 abai-

RO

Tabela 10

Formulacgao

Formulacdo

1

Formulacao

2

Formulacéao

3
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Absorgao de dgua| Dissolvide 22%

{percentual de &dgua

absorvida)

-
-1
e

Resisténcia de dgua 98% 98%

{percentual de poli-

mero

apos

permanecendo

secar em RT}

Teor

de

gel

{percen-

o
o

94%

95%

Nl

tual de polimero dei-

xando apds 8 horas de

extragac em MEK)

[0250]0s resultados mostram gue um ESQ, de acordo com a
presente invencdo, aumenta significativamente a resisténcia
de dgua de latex de anidnico a um nivel pelo menos compara-
vel para mondmeros de Epoxissilano,

[0251]1Em um revestimentos

segundo ajuste de testes, os

cheios de Formulagoes 1-3 foram aplicados em substratos de
vidro a fim de permitir medida de dureza. 200 microns dos
revestimentos foram aplicados nos substratos de vidro e se-
cados durante pericde aumentado de tempo durante o gual Koe-
nig Hardness fol seguida. A Tabkela 11 azbaixo mostra a evolu-

¢do de dureza das peliculas.

Tabela 11
Koenig Dureza {segundos)
Tempo de secagem| Formulagdo 1 | Formulagao | Formulacgao
{dias B 23°C-50% HR) 2 3
1 29,8 36,4 36,8
4 82,6 24,0 85,8
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7 84,0 B6, 8 89,6
11 BE, T 91,0 20,0
16 93,3 93,8 97,0
22 91,4 93,8 27,1

[0252]05 resultados mostram gue um ES0, por exemplo,
Exemplo 5 de ESO aumenta significantemente a dureza do re-
vestimento da madelra. MNa realidade, o5 resultadcos foram
ainda melhor gque o uso de um mondmero de silanc de epdxi
convencional.

[0253]Finalmente, as Formulagdes 1-3 cheias foram apli-
cadas em painéis de madeira (madeira compensada de carvalho)
empregando uma pistola de spray. Um depédsitc de 150 g/sgm
foi aplicado e também secado durante 15 dias em temperatura
ambiente.

(0254]A resisténcia ao tingimente fol entiZc testada de
acordo com as condigdes listadas na Tabela 12 abaixo. Os re-
sultados sdo ilustrados na Tabela 13 abkaixo.

Tabela 12

Teste por pontoc de acordo com o métodoe de teste DIN

58861-1B

05 revestimentos sac curades em 15 dias em temperatura

ambiente

Teste liguido:

Acetona 10 =egundos
Amdnia 10% Z minutos
Etancl 48% 60 minutos

Isopropancl 50% &0 minutos

Acido acético 60 minutos
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Acetato de butil 10 =egundos

etil

Deposito: 30Ul revestido de xicara de widro

Avaliacgdo:

{0): nenhuma carga

{l): cargas menocres em brilho ou cor

{2): cargas em brilho ou cor, porém nenhum dance a super-
ficie

{3): cargas malcres wvisivels, porém nenhum dano real da
superficie

{4): cargas malores visivelis e dano a superficie

{5): mals da superficie danificada exposta

Tabela 13
Resisténcia guimica (DINGEBBG11E)

Agente de coloragac| Formulagao Formulagdo | Formulacao
tenpo de contato 1 2 3
Acido acetico- &0 5 4] 1
minutos
Aménia {(10%) 60 mi- S5** 5* 2
nutos
Etilalcool {48%)- &0 0 ¢ 0
minutos
Isopropanol {(50%)- 60 ] Y 0
minutos
Acetona 10 segundos 3 1 1
Acetato de butil 3 1 0
etil« 10 segundos

* = guperficie de revestimento ndc €& danificada
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fisicamente porém de coloracédo de madeira é visivel
* * = guperficie de revestimento é danificada fi-
sicamente e forte coloracao & visivel.

[0255]Aqui novamente, os resultados mostram que Exemplo
5 de ESO aumenta significativamente a resisténcia quimica e
resisténcia de coloragcdao de um revestimento de madeira. O
efeito é mais particularmente bastante &ébvio na resisténcia
de coloragdo com solucdo de amdnia para a qual a coloracgao
de madeira seja significativamente reduzida.

[0256]Este exemplo de teste exibiu a possibilidade para
usar ESO como reticuladores externo em ladtex acrilico ou
também como agente anticoloracgdo para revestimento de madei-
ra.

[0257]A0 mesmo tempo em que as modalidades exemplares
tém sido mostradas e descritas, serda entendido por esses
versados na técnica de varias modificag¢des e substituigdes
podem ser feitas também sem partir do espirito e escopo da
invencdo. Adequadamente, sera entendido que a presente in-

vencao foil descrita por via de ilustracgdes e ndo limitacao.
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REIVINDICACOES

1. Processo para produzir um oligbmero de silano
de epdxi com viscosidade variando de 7 a 86 mPa.s
CARACTERIZADO por compreender:

reagir silano de gliciddéxi que tem 2 ou 3 grupos
alcdéxi (i) e um silano funcional de éxido de polialguileno
copolimerizdvel (ii) com &dgua em uma razdo molar de 0,4 a
1,0 de Aagua para mondmeros de silano (i) e (ii) na presenca
de um catalisador selecionado a partir do grupo gque consiste
em resina de troca idénica, titanato, &dcido de Lewis, zirco-
nato, sal de alquilambénio, silano amdénio quaterndrio funcio-
nal reagido com pelo menos um dentre cerdmica, silica gel,
silica precipitada, silica fumegada, alumina e aluminossili-
cato, em que a referida agua ¢ continuamente alimentada du-
rante a reacdo e em que o mondmero residual é de 7,46 a
22,9% em peso, com base no peso total do mondmero residual e
oligbmero de silano de epdxi.

2. Processo, de acordo com a reivindicacao 1,
CARACTERIZADO pelo fato da reacdo do silano ser realizada na
presenca de um solvente isento de &dlcool.

3. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato do silano de gliciddéxi ser pelo me-
nos um membro selecionado do grupo que consiste em trimeto-
Xissilano de gama-glicidoxipropila, trietoxissilano de gama-
glicidoxipropila e metildietoxissilano de gama-—
glicidoxipropila.

4. Processo, de acordo com a reivindicacdo 2,

CARACTERIZADO pelo fato do solvente isento de Adlcool ser pe-
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lo menos um membro selecionado do grupo que consiste em ace-
tona, tolueno, hidrocarboneto alifdtico, parafina, hidrocar-
boneto aromdtico, cetona e éster.

5. Processo, de acordo com a reivindicacadao 1,
CARACTERIZADO por compreender ainda remover continuamente o
dlcool de subproduto produzido durante a reacdo.

6. Processo, de acordo com a reivindicacao 1,
CARACTERIZADO pelo fato do catalisador ser resina de troca
idénica.

7. Oligbmero de silano de epdéxi CARACTERIZADO por
ser produzido pelo processo conforme definido em qualquer
uma das reivindicacgdes 1 a 6.

8. Composicdo de revestimento CARACTERIZADA por
compreender o oligbmero de silano de epdxi produzido pelo
processo conforme definido na reivindicacgdo 1, como um agen-
te de acoplamento, reticulador ou promotor de adesdo.

9. Composicdo de revestimento transportada por
adgua CARACTERIZADA por compreender:

a) um metal particulado;

b) um tenscativo selecionado do grupo consistindo
em tensoativo de alquil-fenol-etoxilado, tensoativo catidni-
co, tensoativo anidénico, tensoativo ndo idénico e um tensoa-
tivo a base de siloxano de poliéter;

c) oligbmero de silano de epdxi produzido pelo
processo conforme definido na reivindicacgdo 1;

d) &gua; e

e) um ou mais ingredientes selecionados do grupo

gue consiste em agente de ajuste de pH, co-solvente e mond-—
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mero de silano,

em que o metal particulado estd presente em uma
quantidade de 0,1 a 80 por cento em peso; o tensoativo estéd
presente em uma quantidade de 0,05 a 10 por cento em peso; o
oligbmero de silano de epdxi estd presente em uma quantidade
de 0,1 a 30 por cento em peso; a agua estd presente em uma
quantidade de 5 a 99 por cento em peso; o agente de ajuste
de pH, quando presente, estd em uma quantidade suficiente
para fornecer um pH de 4 a 6; o co-solvente, quando presen-
te, estd em uma quantidade de 0,1 a 60 por cento em peso; e
o mondmero de silano, quando presente, estd em uma quantida-
de de até 10 por cento em peso.

10. Composicdo de revestimento transportada por
dgua, de acordo com a reivindicacdo 9, CARACTERIZADA pelo
fato do agente de ajuste de pH, quando presente, ser pelo
menos um membro selecionado do grupo gque consiste em Aacido
bérico, 4&dcido ortofosfdérico, &dcido acético e &dcido citrico;
o co-solvente, gquando presente, é pelo menos um membro do
grupo que consiste em metil éter de dipropileno glicol, mo-
nometil éter de etileno glicol, monoetil éter de etileno
glicol, monopropil éter de etileno glicol, monobutil éter de
etileno glicol, acetato de monometil éter de etileno glicol,
monoexil éter de etileno glicol, mono-2-etilexil éter de
etileno glicol, monofenil éter de etileno glicol, monometil
éter de dietileno glicol, monoetil éter de dietileno glicol,
monopropil éter de dietileno glicol, monobutil éter de die-
tileno glicol, carbitol de butila, dimetil éter de dipropi-

leno glicol, butil glicol, butildiglicol, acetato de monobu-
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til éter de etileno glicol, acetato de monoetil éter de die-
tileno glicol, acetato de monobutil éter de dietileno gli-
col, acetato de n-propila, acetato de n-butila, acetato de
isobutila, metoxipropilacetato, acetato de cellosolve de bu-
tila, acetato de butilcarbitol, acetato de éter de n-butila
de propileno glicol, acetato de t-butila, n-butanol, n-
propanol, isopropanol e etanol; e, monbmero de silano é pelo
menos um membro selecionado do grupo que consiste em trime-
toxissilano de gama-glicidoxipropila, trietoxissilano de ga-
ma-glicidoxipropila, metildimetoxisilano de gama-
glicidoxipropila, metildietoxisilano de gama-
glicidoxipropila, viniltrimetoxisilano, viniltrietoxissila-
no, viniltriisopropoxissilano, vinilmetildimetoxissilano,
trimetoxissilano de gama-metacriloxipropila, trietoxissilano
de gama-metacriloxipropila, triisopropoxissilano de gama-
metacriloxipropila, octiltrietoxissilano, propiltrimetoxis-
silano, propiltrietoxissilano, metiltrimetoxissilano, metil-
trietoxissilano, trimetoxissilano de oxido de polialquileno,
silano de 3-metacriloxipropiltrimetdxi, silano de 3-
metacriloxipropiltrietdxi e silano de 3-
metacriloxipropiltriisopropdxi.

11. Composigcdo de revestimento transportada por
agua, de acordo com a reivindicacdo 9, CARACTERIZADA pelo
fato do tensocativo ter um valor de equilibrio hidrofilico-

lipofilico de 5 a 15.
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