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(57) Resumo: COMPOSICAO PARA PREPARAGAO DE
REVESTIMENTOS DE POLIUREIA. A presente invengéo refere-se a
novas composi¢des contendo poijisocianatos com grupos alofanato e
poliaminas, de preferéncia diaminas aromaticas e eventualmente
outros poliisocianatos apresentando grupos uretodiona, bem como ao
seu uso para preparagdo de revestimentos de poliuréia com
endurecimento rapido.
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Relatério Descritivo da Patente de Invencdo para "COMPOSI-
CAO PARA PREPARAGAO DE REVESTIMENTOS DE POLIUREIA",
A presente invencao refere-se a novas composicdes contendo

poliisocianatos com grupos alofanato e poliaminas, de preferéncia diaminas

aromaticas, e eventualmente outros poliisocianatos apresentando grupos

uretodiona, bem como seu uso para preparagao de revestimentos de poliu-
réia com endurecimento rapido.
Revestimentos de poliuréia sdo particularmente interessantes

por que a reagdo de poliisocianatos com aminas decorre extraordinariamen-

te rapido e as superficies revestidas podem ser (novamente) empregadas . -

muito rapido. Além disso, a presenga de grupos uréia em poliuretanos leva a
uma relagao muito favoravel de endurecimento e elasticidade, o que é muito
desejavel em varias aplicagdes de revestimentos. ‘
Poliuréias que podem ser empregadas para revestimento de tu-
bos sdo descritas, por exemplo, ém EP-A 0 936 235. Elas sao obtidas pela
misturagdo de um poliisocianato alifatico fluido, que pode conter além disso

ainda resina epoxi fluida, com uma poliamina aromatica fluida. Esses reves-

-timentos sdo, no entanto, muito frageis.

Para flexibilizacdo de revestimentos de poliuréia desse tipo po-
dem ser adicionados as diaminas aromaticas, de acordo com EP-A 1 486
522, por exemplo compostos polihidroxi como poliéter- ou poliéster-poliois,
pré-polimeros do hexametilenodiisocianato (HDI), bem como seus dimeros e
trimeros ou também poliéteres terminados em amina. Essa possibilidade
para flexibilizagao dos revestimentos de poliuréia apresentam, no entanto, as
seguintes desvantagens: no emprego de poliéteres e poliésteres, o tempo de
endurecimento aumenta consideravelmente, uma vez que a reagdo NCO/OH
é nitdamente mais lenta que a reagdo NCO/NH,. Além disso, poliésteres
apresentam elevada viscosidade, o que dificulta consideravelmente seu pro-
cessamento nessas misturas altamente reativas. Também pré-polimeros
simples de HDI ou seus oligdmeros apresentam viscosidade demasiadamen-
te elevada e, além disso, incompatibilidades na poliuréia reagida (revesti-

mentos nao homogéneos). Uma vez que a reatividade de poliéteres termina-
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dos em amina e diaminas aromaticas é muito diferente, resultam aqui tam-
bém sistemas ndo homogéneos. ‘

Tarefa da presente invencgao é, pois, a preparagao de composi-
¢oes que apresentem reduzida viscosidade e sob condigGes ambientais po-
dem ser endurecidas em curto tempo para formar poliuréias homogéneas,
flexiveis. 7

~ Surpreendentemente verificou-se que as composi¢des contendo
determinados pré-polimeros de poliisocianato (ciclo)alifaticos com grupo‘s'
alofanato em combinagdao com poliaminas bem como eventualmente outros
poliisocianatos, sob condigbes ambientais, podem ser endurecidas em curto
tempo para poliuréias homogéneas, flexiveis. |
OBJETO DA INVENCAO SAQ COMPOSICOES CONTENDO

A) um pré-polimero de poliisocianato que apresenta grupos poli-
éter ligados por grupos alofanato e ' |

B) poliaminaé com pelo menos dois grupos amino primarios,
bem como , '

C) eventualmente outros poliisocianatos. _

Os alofanatos empregados no componente A) sao obteniveis
reagindo-se

- Al)umou mais poliisocianatos alifaticos e/ou cicloalifaticos com

A2) um ou rh}ais compostos polihidréxi, sendo que pelo menos
um é um poliéter poliol,

para formar um pré-polimero de poliuretano NCO funcional e
cujos grupos uretano assim formados sao, a seguir, parcial ou totalmente
alofahatizados com adig¢ao de

A3) poliisocianatos, que podem ser diferentes daqueles de A1) e

A4) catalisadores e

A5) eventualmente estabilizadores.

Exemplos para poliisocianatos A1) alifaticos e cicloalifaticos a-
propriados s&o di- ou triisocianatos como butanodiisocianato, pentanodiiso-
cianato,  hexanodiisocianato = (hexametilenodiisocianato, @ HDI), 4-

isocianatometil-1,8-octanodiisocianato (triisocianatononano, TIN), ou siste-
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mas ciclicos, tais como 4,4’-metilenobis(cicloheXiIisocianato), 3,5,5-trimetil-1-
isocianato-3-isocianatometilciclohexano (isoforondiisocinato, IPDI), bem co-
mo w,w’-diisocianato-1,3-dimetilciclohexano (HeXDI).

De preferéncia, como poliisocianatos nos componentes A1) e

'A3) sao empregados hexanodiisocianato (hexametileno-diisocianato, HDI),

4,4’-metilenobis(ciclohexilisocianato)  elou 3,5,5-trimetil-1-isocianato-3-
isocianatometilciclohexano (isoforondiisocianato, IPDI). Um poliisocianato
muito particularmente preferido é HDI. |

| Em A1) e A3) sdo empregados, de preferéncia, poliisocianatos
do mesmo tipo. _

Como compostos polihidréxi do componente A2) podem ser em-
pregados todos os compostos polihidréxi conhecidos do técnico, que apre-
sentem de preferéncia uma funcionalidade OH média maior ou igual a 1,5,
sendo que pelo menos um dos compostos contidos em A2) precisa ser um
poliéter-poliol.

Compostos polihidroxi empregaveis em A2) sao didis de baixo
peso molecular (por exemplo, 1,2-etanodiol, 1,3- e 1,2-propanodiol, 1,4-
butanodiol), tridis (por exemplo, glicerina, trimetilolpropano) and tetradis (por
exemplo, pentaeritrita), poliéter polidis, poliéster polidis, policarbonato polidis
bem como politioéter polidis. De preferéncia, como compostos polihidréxi em
A2) sdo empregadas exclusivamente substancias do tipo mencionado, a ba-
se de poliéter.

- Os poliéter polidis empregados em A2 apresentam, de preferén-
cia, pesos moleculares médios M, de 300 até 20.000 g/mol, particularmente
preferido 1000 até 12000, muito particularmente preferido 2000 até 6000
g/mol. Além disso, eles possuem, de preferéhcia, uma funcionalidade média
OH > 1,5, particularmente preferido > 1,90, particularmente preferido > 1,95.

Poliéter polidis desse tipo sdo acessiveis de modo em si conhe-
cido, por meio de alcoxilagdo de moléculas de partida apropriadas sob cata-
lise de bases ou emprego de compostos de cianeto de bimetal (compostos
DMC).

Poliéter polidis do componente A2) particularmente apropriados
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sdo aqueles do tipo mencionado acima com um teor de grupos finais insatu-
rados menor ou igual a 0,02 miliequivalentes por grama de poliol (meq/qg), de
preferéncia menor ou igual a 0,015 meq/g, particUlarmente preferido menor
ou igual a 0,01 meg/g (método de determinagdo ASTM D2849-69).

Moléculas de partida apropriadas para preparacao de poliéter
polidis sdo, por exemplo, polidis simples de baixo peso molecular, agua, po-
liaminas orgénicas com pelo menos duas ligagdes N-H ou misturas quais-
quer de moléculas de partida desse tipo. Oxidos de alquileno apropriados‘
para alcoxilagcdo sao particularmente oxido de etileno e/ou éxido de propile-
no, que podem ser empregados em qualquer sequéncia ou também em mis-
tura na alcoxilagao. ' ‘

Moléculas de partida preferidas para prepara¢ao de poliéter poli-
Ois por meio de alcoxilagdo, particularmente segundo o processo DMC, sao.
particularmente polidis simples como etilenoglicol, propilenoglicol-1,3- e bu- |
tanodiol-1,4, hexanodiol-1,6, neopentilglicol, 2-etil-hexanodiol-1,3, glicerina,
trimetilolpropano, pentaeritrita, bem como ésteres de polidis desse tipo, de
baixo peso molecular, apresentando grupos hidroxila com acidos dicarboxili-
cos do tipo mencionado a seguir, a titulo de exemplo, ou produtos de etoxi-
lagdo ou propoxilagdo de baixo peso molecular de polidis simples desse tipo
ou misturas quaisquer'de alcoois desse tipo, modificados ou nao modifica-
dos. | |

A preparagao dos pré-polimeros de poliuretano contendo grupos
isocianato ocorre pela reagdao dos compostos polihidroxi dos componentes
A2) com quantidades em excesso dos poliisocianatos de A1). A reagao ocor-
re, de modo geral, a temperaturas de 20 até 140°C, de preferéncia a 40 até
110°C, eventualmente sob emprego de catalisadores conhecidos da quimica

de poliuretanos como, por exemplo, sabdes de estanho, dilaurato de dibuti-

lestanho ou aminas terciarias, por exemplo, trietilamina ou diazabicicloocta-
no. A alofanatizagao ocorre, pois, a seguir, por reacao dos pré-polimeros de
poliuretano contendo grupos isocianato resultantes com poliisocianatos A3),
que podem ser iguais ou diferentes daqueles do componente A1), sendo que
catalisadores A4) apropriados sao adicionados para alofanatizagdo. Usual-
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mente, a seguir sdo adicionados ainda aditivos acidos do componente A5),
para estabilizacdo, e poliisocianato em excesso é removido do produto, por
exemplo, por meio de destilagdo em camada fina ou extracéo.

A'proporgéo molar dos grupos OH dos compostos do componen-

te A2) para os grupos NCO dos poliisocianatos de A1) e A3) perfaz, de pre-

feréncia, 1:1,5 até 1:20, particuvlarmenté preferido 1:2 até 1:15, muito particu-
larmente preferido 1:2 até 1:10.

Para alofanatizacdo sao empregados cdmo catalisadores em
A4), de preferéncia, compostos de zinco(ll), sendo que esses sdo, de modo
particularmente preferido, sabdes de zinco de acidos carboxilicos alifaticos
de cadeia longa, ramificados ou ndo ramificados. Sabdes de zinco(ll) prefe-
ridos sdao aqueles a base de acido 2-etilhexandico, bem como dos acidos C,-
até Cao-carboxilicos alifaticos, lineares. Compostos do componente A4) mui-
to particularmente preferidos sao Zn(ll)bis(2-etiihexanoato), Zn(ll)bis(n-
octoato), Zn(ll)bis(estearatoc) ou suas misturas. Esses catalisadores de alo-
fanatizacéo sdao empregados, de preferéncia, em quantidades de até 5% em
peso, em relagdo a mistura reacional total. De preferéncia sé_o empregadas 5
até 500 ppm do catalisador, particularmente preferido 20 até 200 ppm.

Eventualmente, antes, durante ou apds a alofanatizagdo podem
ser empregados também aditivos A5) com acdo estabilizadora. Esses po-
dem ser aditivos acidos como acidos de Lewis (compostos deficientes em
elétrons) ou acidos de Broenstedt (acidos proténicos) ou aqueles compostos
que liberam acidos desse tipo quando reagidos com agua. Esses sao, por
exemplo, acidos orgéanicos ou inorgénicos ou também compostos neutros
como halogenetos acidos ou ésteres, que reagem com agua para formar os
acidos correspondentes. Sao mencionados aqui, particularmente acido clori-
drico, acido fosfdrico, éster de acido fosférico, cloreto de benzoila, dicloreto
de acido isoftalico, acido p-toluenossulfonico, acido férmico, acido acético,
acido dicloroacético e acido 2-cloropropidnico. Os aditivos acidos menciona-
dos acima também podem ser empregados para a desativagédo do catalisa-
dor de alofanatizacédo. Eles aperfeicoam, além disso, a estabilidade do alo-

fanato preparado de acordo com a invengao, por exemplo, sob carga térmica
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durante a destilacdo em camada fina ou também apés a preparagéo, no ar-
mazenamento dos produtos. Os aditivos acidos sao adicionados, via de re-
gra, pelo menos em uma quantidade tal que a prdporg:éo, molar dos centros
acidos do aditivo acido e do catalisador perfaga pelo menos 1:1. De prefe-
réncia, no entanto, € empregado um excesso do aditivo acido. Se forem em-
pregados aditivos acidos, esses sao, de preferéncia, acidos organicos como
acidos carboxilicos ou halogenetos acidos como cloreto de benzoila ou diclo-
reto de isoftalila. .

Caso desejado, diisocianato monémero em excesso pOde'ser
separado apds o término da alofanatizagdo. A destilagdo em camada fina é o
processo preferido para isto e € efetuado, via de regra, a temperaturas de
100 até 160°C e pressio de 0,001 Kpa até 0,3 Kpa (0,01 até 3 mbar). O teor
residual de mondémero €, de preferéncia, menor que 1% em peso, particu-
larmente preferido menos que 0,5% em peso (diisocianato). '

Todas as etapas processuais para preparagao do pré-polimero
de poliisocianato com grupos alofanato podem ser efetuadas eventualmente
em presenca de um solvente inerte. Como solventes inertes entende-se, a-
qui, aqueles que ndo reagem com 0s edutos sob as condi¢gdes reacionais
indicadas. Exemplos sdo acetato de etila, acetato de butila, acetato de meto-
xipropila, metiletilcetona, metilisobutilcetona, tolueno, xileno, misturas de hi-
drocarbonetos aromaticos ou (ciclo)alifaticos ou misturas quaisquer de sol-
ventes desse tipo. As reagdes de acordo com a invengédo sao efetuadas, no
entanto, de preferéncia sem solvente.

A adicdo dos componentes envolvidos pode ser efetuada em
seqléncia qualquer, tanto na preparagdo dos pré-polimeros contendo gru-
pos isocianato quanto na alofanatizagdo. Preferida é, no entanto, a adi¢ao
do poliéter poliol A2) ao poliisocianato empregado dos componentes A1) e
A3) e por fim a adi¢ao do catalisador de alofanatizacao A4).

Em uma forma de execucao preferida da invengao, os poliisoci-
anatos dos componentes A1) e A3) sdo colocados em um recipiente reacio-
nal apropriado e, eventualmente sob agitagao, aquecidos a 40 até 110°C.
Apods alcangar a temperatura desejada, os compostos polihidréxi do compo-
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rico do pré-polimero de pOIiUretano esperado abés a estequiometria escolhi-
da seja alcancado ou esteja pouco abaixo do mesmo. Nesse ponto 6 catali-
sador de alofanatizacao A4) é adicionado e a mistura reacional é aquecida

até 50 e 100°C, até que o teor NCO desejado seja alcangcado ou esteja pou-

co abaixo do mesmo. Apos adigao de aditivos acidos como estabilizadores
A5), a mistura reacional é resfriada ou diretamente conduzida para a destila-
¢ao em camada fina. Aqui, 0 poliisocianato em excesso é separado a tempe-
raturas de 100 até 160°C e uma pressao de 0,001 Kpa até 0,3 Kpa (0,01 até

3 mbar) até um teor monémero residual menor que 1%, de preferéncia me- = -

nor que 0,5%. Apds a destilagdo em camada fina pode ser eventualmente
adicionado outro estabilizador. _ |

Os alofanatos assim obtidos e a serem empregados em A) pos-
suem, usualmente, pesos moleculares médios de 700 até 50000 g/mol, de
preferéncia 1500 até 8000 g/mol e particularmente preferido 1500 até 4000 .
g/mol. '

Além disso, eles possuem usualmente viscosidades, a 23°C, de
500 até 100.000 mPas, de preferéncia 500 até 50.000 mPas e particular-
mente preferido de 1.000 até 7.500 mPas, muito particularmente preferido de
1.000 até 3.500 mPas.

Os alofanatos tal como descritos acima correspondem usual-

mente a férmula geral (1),

1
o1
. :
[OCN’Q\N O‘H'L])(o Y
A R *
)

"
Qf

ocN

em que

Q'e Q@2?independentes um do outro representam o radical de
um diisociaanto alifatico linear e/ou ciclico do tipo mencionado, de preferén-
cia, -(CHy)e-, |

R'e | R2 independentes um do outro representam hidrogénio
ou um radical C4-Cs- alquila, sendo que R' e R? sdo, de preferéncia, hidro-
génio e/ou grupos metila, sendo que em cada unidade de repeticao m o sig-
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nificado de R' e R2 pode ser diferente,

Y é o radical de uma molécula de partida do tipo mencio-
nado com uma funcionalidade de 2 até 6, e com isto

krepresenta um valor de 2 até 6, que pelo uso de diferentes mo--
léculas de partida logicamente também ndo precisa ser um numero inteiro,
bem como .

. m corresponde, de preferéncia, a tantas unidades mono-
meras de modo que o peso molecular médio do poliéter que serve de base
da estrutura perfaga 300 até 20.000 g/mol e |

né1ious3.
De preferéncia séo obtidos alofanatos que correspondem a for-
mula geral (ll)

em que ‘

Q representa o radical de um diisocianato alifatico linear e/ou
ciclico do tipo mencionado, de preferéncia —(CHy)e-,

R' e R2 independentes um do outro representam hidrogénio ou
um radical C1-C4- alquila, sendo que R' e R? sdo, de preferéncia, hidrogénio
e/ou grUpos metila, sendo que em cada unidade de repeticdo m o significado
de R' e R? pode ser diferente,

Y representa o radical de uma molécula de partida difuncional do
tipo mencionado e |

m corresponde a tantas unidades mondémeras de modo que o
peso molecular médio do poliéter que serve de base da estrutura perfaca
300 até 20.000 g/mol e

n éiguala 1 ou 3.

Uma vez que para preparagao dos alofanatos das férmulas (I) e
() sdo empregados, via de regra, polidis a base de 6xido de eiileno polime-

rizado, éxido de propileno ou tetrahidrofurano, entdo nas férmulas (1) e (1l),
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no caso de m=1, particularmente preferido pelo menos um radical de R' e R2
é hidrogénio, no caso de m=3, R! e R2 s&o hidrogénio.
Poliaminas B) apropriadas s&o todos os compostos aromaticos,

alifaticos, cicloalifaticos ou heterociclicos, de preferéncia aromaticos com

pelo menos 2 grupos amino primarios ou secundarios, de preferéncia pelo

menos 2 grupos amino primarios por molécula.

Poliaminas particularmente apropriadas sao diaminas aromati-
cas, por exemplo, toluilenodiaminas eventualmente substituidas ou metile-
nobis(anilinas). Em seus pormenores, sao mencionados dietiltoluilenodiami-
nas, dimetiltiotoluilenodiaminas particularmente seus isdbmeros com grupos
amino em posicdo 2,4- e 2,6, bem como misturas dos mesmos, 4,4-
metilenobis(2-isopropil-6-metilanilina), 4,4’-metilenobis(2,6-diisopropilanilina),
4,4’-metilenobis(2-etil-6-metilanilina), bem como 4,4’-metilenobis(3-cloro-2,6-
dietilanilina).

Como outros poliisocianatos C) podem ser empregados, em
principio, todos os produtos resultantes conhecidos de poliisocianatos alifati-
cos ou cicloalifaticos com estrutura uretodiona, biureto e/ou isocianurato, que
podem ser obtidos por modificacdo em diisocianatos monémeros em si co-
nhecidos como butanodiisocianato, pentanodiisocianato, hexanodiisocianato
(hexametilenodiisocianato, HDI), 4-isocianatometi|-1,8-octanodiisocianato
(triisocianatononano, TIN), ou sistemas ciclicos como 4,4-
metilenobis(ciclohexilisocianato), 3,5,5-trimetil-1-isocianato-3-
isocianatometilciclohexano (isoforondiisocianato, IPDI), bem como w,w’-
diisocianato-1,3-dimetilciclohexano (HeXDI).

As composicdes de acordo com a invengao contém, de prefe-
réncia, poliisocianatos C) com estrutura uretodiona, particularmente preferido
uretodionas com base em hexametilenodiisocianato (HDI).

Logicamente, as composigées de acordo com a invengao podem
ser adicionadas dos agentes auxiliares e aditivos usuais como pigmentos,
aditivos (de laca), tixotropicos, eluentes, emulsificantes e estabilizadores.

Normalmente nao € necessaria a adicao de catalisadores para o

endurecimento, no entanto, em principio € possivel.
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A preparagao das composi¢oes de acordo com a invengao ocor-
re por mistura dos componentes A), B) e eventualmente C) em seqléncia
qualquer antes ou durante a aplicagao, por exemplo, como revestimento.
Caso seja empregado um componente C), entdo este é, de preferéncia, mis-
turado primeiro com o componente A) e a mistura resultante é, a seguir, dei-
xando endurecer com o componente B). |

- As composigdes de acordo com a invengdo podem ser aplicadas
sobre superficies com as técnicas em si conhecidas, como pulverizagao,
imersdo, inundagao ou rega. Apos evacuar o ar dos solventes eventualmen-
te presentes, os revestimentos endurecem, entao, sob condigdes ambien-
tais, particularmente a -20°C ate +40°C, mas também sob temperaturas mais
elevadas de, por exemplo, +40°C até +200°C.

As composi¢des mencionadas podem ser aplicadas, por exem-
plo, sobre metais como ferro, ago, aluminio, bronze, latdo, cobre, materiais
sintéticos, materiais ceramicos como vidro, concreto, pedra bem como mate-
riais naturais, sendo que os substratos mencionados podem ser submetidos
a um pré-tratamento eventualmente necessario. As composi¢cdes sao aplica-
das, de preferéncia, sobre ferro ou ago. Em virtude de seu rapido endureci-
mento, as composi¢oes de acordo com a invengao sao apropriadas particu-
larmente também para'revestimento (interno) de tubos, especialmente tubos
para transporte de 6leo rhineral, agua (potavel), gas ou produtos quimicos.
EXEMPLOS

Desde que ndao mencionado de modo diferente, todas as indica-
¢Oes de por cento referem-se ao peso.

Os teores NCO. foram determinados com acido cloridrico, por
meio de retrotitracao de dibutilamina adicionada em excesso.

A medig¢ao de viscosidade ocorreu com um viscosimetro rotativo
da firma Haake, a 23°C.

A dilatagao e a resisténcia a tragao foram determinadas em um
teste de tragdo segundo EN ISO 527. A determinagdo da dureza shore foi
efetuada com um aparelho manual da firma Erichsen.

Desmodur N 3400 (Bayer MaterialSience AG, Leverkusen, Ale-
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manha) é um poliisocianato contendo grupos uretodiona & base de hexame-
tilenodiisocianato com um teor NCO de 21 ,8%.

Ethacure 300 (Albemarle Corporation) € uma mistura isdmera
consistindo em 3,5-dimetiltiotoluileno-2,4-diamina e 3,5-dimetiltiotoluileno-

| 2,6-diamina com um peso eqUivaIente de isocianato de 107 g.

BYK A 530 é aditivo, obtenivel da fima Byk Chemie, Wesel, Ale-

manha.

EXEMPLO {1:

a) Preparacao de um poliisocianato com grupos alofanato:

A 2520,7 g de 1,6-hexanodiisocianato foram adicionados inicial- .
mente 90 mg de dicloreto de acido isoftalico, a seguir, a mistura foi aquecida‘
sob agitacdo até 100°C. No decorrer de 3 horas fdram, entao, adicionados
1978,5 g de um polipropilenoglicol preparado por meio de catalise DMC (i-
senta de base) (teor de grupos insaturados < 0,01 meq/g, peso molecular
2000 g/mol, indice OH 56 mg KOH/g, funcionalidade tedrica 2). A mistura
reacional foi, a seguir, aquecida a 100°C até ser alcangado um teor NCO de
26,1%. A temperatura foi, entao, reduzida até 90°C e a mistura reacional foi
agitada apos adicdo de 360 mg de zinco(ll)bis(2-eti|hexan6ato) até o teor
NCO alcancgar 24,3%. Apds adicdo de 360 mg de dicloreto de acido isoftali-
co, o 1,6-hexanodiisocianato em excesso foi retirado a < 0,1 Kpa (1 mbar) e
140°C por meio de destilagdo em camada fina. O produto assim obtido apre-
sentou as seguintes caracteristicas:

“Teor NCO: 5,81%

Viscosidade (23°C): 2200 mPas

b) Preparacao de uma composi¢ao a partir do poliisocianato com
grupos alofanato de a) e uma diamina aromatica:

100 partes em peso do pré-polimero preparado segundo a) fo-
ram misturadas com 13,5 partes em peso de Ethacure 300 e vertidas para
formar uma pelicula de 2 mm de espessura. Apés o endurecimento (20 h a
40°C, a seguir 3 dias sob temperatura ambiente) foi obtido um material sinté-
tico transparente, homogéneo, com as caracteristicas mecanicas a seguir:

Dilatagao: ' 46%
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Resisténcia a tragao: 48 MPa
Dureza shore-D: : 25
EXEMPLO 2:

A partir de um alofanato preparado analogamente ao do exem-
plo 1 a), composi¢cbes com um outro poliisocianato e uma diamina aromética
foram formuladas, endurecidas e a seguir testadas.

~ Os componentes indicados na tabela a seguir foram colocados,
nas quantidades também indicadas na tabela, sob agitagao e vertidas, no'
decorrer do tempo de utilizacdo de aproximadamente 25 minutos, para for-
mar uma pelicula de 2 mm de espessura. Apdés o endurecimento (7 dias sob
temperatura ambiente) foram obtidos materiais sintéticos transparentes, ho-

mogéneos, dos quais foram a seguir medidas as propriedades mecéanicas

(vide tabela).
TABELA
Composigao 1 Composicao 2
Quantidade [g] Quantidade [g]
Alofanato do ex. 1 a) 290,5 219,0
Desmodur® N 3400 124,5 146,0
Ethacure® 300 107,0 ‘ 107,0
Byk A 530 5,22 4,72
Dilatagéo [%] 95 90
Resist.a tracao [MPa] 19,5 22
Dureza shore-D 52 64Ab

EXEMPLO DE COMPARACAO 1:
a) Preparacao de um poliisocianato sem grupos alofanato

A 734,7 g de 1,6-hexanodiisocianato foram adicionados, no de-
correr de 5 h sob agitacao, 865,0 g de um polipropilenoglicol aquecido a
100°C, preparado por meio de catalise DMC (isenta de base) (teor de grupos

insaturados < 0,01 meg/g, peso molecular 2000 g/mol, indice OH 56 mg

KOH/g, funcionalidade tedrica 2). A mistura reacional foi, a seguir, aquecida
a 100°C até alcangar um teor NCO de 20,4%. Apés adigdo de 320 mg de
fosfato de dibutila, o 1,6-hexanodiisocianato em excesso foi retirado a < 1
mbar e 140°C por meio de destilagdo em camada fina. O produto assim obti-

do apresentou as caracteristicas a seguir:
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Teor NCO: 3,21%

Viscosidade (23°C): 1 360 mPas

b) Preparacdao de uma composi¢ao a partir do poliisocianéto sem
grupos alofanato de a) e uma diamina aromatica:

54,3 partes em péso do pré-polimero preparado segundo a) do
exemplo 1 de comparacgéo foram misturadas com 4,3 partes em peso de E-
thacure 300 e vertidas para formar uma pelicula de 2 mm de espessura. A-
pés o endurecimento (20 h a 40°C, a seguir 3 dias sob temperatura ambien-
te) foi obtido um material sintético transparente, homogéneo. A dureza sho-
re-D ndo pbde ser determinada, uma vez que o corpo de teste era nitida- .
mente muito macio.

c) Preparagéao de uma composigéo a partir do poliis_ocianato sem
grupos alofanato de a), um outro poliisocianato e uma diamina aromatica:

30 partes em p'eso do pré-polimero preparado segundo a) do
exemplo de comparagao 1 forarh misturadas com 20 partes em peso de
Desmodur N 3400 e 12,9 partes em peso de Ethacure 300 e vertidas para
formar uma pelicula de 2 mm de espessura. Apds endurecimento (20 h a

40°C, 3 dias sob temperatura ambiente) foi obtido um material sintético to-

talmente opaco, ndo homogéneo.

Exceto a ndo homogeneidade do material sintético, foi obtido,
além disso, somente uma dureza shore-D 38, isto é nitidamente menor que
na composicdo 2 comparavel do exemplo 2 (propor¢cdo em peso do poliiso-
cianato em cada caso empregado para Desmodur N 3400, em ambos os
casos 6:4). |
EXEMPLO DE COMPARACAOQ 2:

30 g de um alofanato, preparado a partir de um monoalcool de

baixo peso molecular e HDI, com um teor NCO de 19,7% e uma viscosidade
de 415 mPas, foram misturados com 14,3 g de Ethacure 300 (1 min de agi-
tacao) e a seguir vertidos para formar uma placa com 3 mm de espessura.
Apds 2 h sob temperatura ambiente e 20 h a 40°C, foi obtido um material
sintético do qual nao péde ser medida a dilatagdo ou a resisténcia a tragao
em virtude de sua elevada fragilidade.
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REIVINDICAGCOES
1. Composi¢des contendo
A) um pré-polimero de poliisocianato que apresenta grupos poli-
éter ligados por grupos alofanato e '

B) poliaminas com pelo menos dois grupos amino primarios,
bem como A

C) eventualmente outros poliisocianatos. .

2. Composic¢bes de acordo com a reivindicagédo 1, caracterizadas
pelo fato de que os alofanatos empregados em A) sao preparados reagindo-
se

A1) um ou mais poliisocianatos alifaticos e/ou cicloalifaticos
com

A2) = um ou mais compostos polihidréxi, sendo que pelo me-
nos um & um poliéter poliol,

para formar um pré-polimero de poliuretano NCO funcional e
cujos grupos uretano assim formados sdo, a seguir, parcial ou totalmente
alofanatizados com adicao de ,

A3) poliisocianatos, que podem ser diferentes daqueles de
Al)e

- A4) catalisadores

A5) eventualmente estabilizadores.

3. Composigdes de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizadas
pelo fato de que na preparacao dos alofanatos empregados em A), nos
componentes A1) e A3) sdo empregados como poliisocianatos, hexanodiiso-
cianéto_ (hexametilenodiisocianato,  HDI),  4,4’-metilenobis(ciclohexil-
isocianato) e/ou 3,5,5-trimetil-1-isocianato-3-isocianatometilciclohexano (iso-

forondiisocianato, IPDI).

4. Composigdes de acordo com a reivindicagao 2 ou 3, caracte-
rizadas pelo fato de que em A1) e A3) sdo empregados poliisocianatos do
mesmo tipo.

5. Composi¢des de acordo com uma das reivindicagbes 2 até 4,
caracterizadas pelo fato de que para alofanatizagdo, compostos de zinco (Il)



10

15

20

sao empregados em A4) como catalisadores.

6. Composigées de acordo com a reivindicagao 5, caracterizadas
pelo fato de que como. compostos de zinco(ll) séo empregados zin-
co(ll)bis(2-etilhexanoato), Zn(ll)bis(n-octoato), Zn(ll)bis(estearato) ou suas
misturas. | | _

7. Composigbes de acordo com uma das reivindicagdes 2 até 6,
caracterizadas pelo fato de que em A2) séo empregados exclusivamente
poliéter polidis, apresentando pesos moleculares médios M, de 2000 até
6000 g/mol, uma funcionalidade OH média > 1,95 e um grau de grupos finais
insaturados menor ou igual a 0,01 meg/g segundo ASTM D2849-69.

8. Composigdes de acordo com uma das reivindicacdes 2 até 7,
caracterizadas pelo fato de que a propor¢gdao molar dos grupos OH dds com-
postos do componente A2) para os grupos NCO dos poliisocianatos de A1) e
A3) perfaz 1:2 até 1:10. | |

9. Composig¢des de acordo com uma das reivindicagdes 2 até 8,
caracterizadas pelo fato de que em A5) sdo empregados como estabilizado-
res, acidos orgéanicos ou inorganicos, halogenetos de acidos ou ésteres.

10. Composi¢des de acordo com uma das reivihdicagées 1 até
9, caracterizadas pelo fato de que em B) sdo empregadas diaminas aromati-

cas com grupos amino primarios.

11. Revestimentos obteniveis de sistemas de revestimento de
dois componentes de acordo com uma das reivindicagdes 1 até 10.
12. Substratos revestidos com revestimentos de acordo com a

reivindicagao 11.
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_ RESUMO
Patente de Invengdo: "COMPOSICAO PARA PREPARAGAO DE REVES-
TIMENTOS DE POLIUREIA". |
A presente invengdo refere-se a novas composigdes contendo
poliisocianatos com grupos alofanato e poliarhinas, de preferéncia diaminas
arométicas e eventualmente outros poliisocianatos .apresentando grupos ure-
todiona, bem como ao seu uso para preparagao de revestimentos de poliu-

réia com endurecimento rapido.
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