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"COMPOSICAO DE POLIISOCIANATO, E, COMPOSICAO pg
REVESTIMENTO"
CAMPO TECNICO

A presente invengdo refere-se a uma composicio de

poliisocianato tendo capacidade de reticulagdo elevada, viscosidade bajxa e
estabilidade no armazenamento excelente, ¢ a uma composi¢io de
revestimento contendo g mesma.

ARTE AN TECEDENTE

~

uma composi¢io de revestimento pode ser reduzida por diminui¢do da
viscosidade do composto poliisocianato, (documento de patente 1).

Por outro lado, as tecnologias de diminuir a viscosidade foram
descritas, as quais incluem vérios poliisocianatos derivados de HDI. Uma
tecnologia dentre as mesmas refere-se a poliisocianato tendo um grupo

uretodiona, que tem viscosidade baixa (documento de patente 2). A tecnologia
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armazenado, de modo que 0 uso do mesmo & limitado. No poliisocianato
contendo somente o grupo uretodiona, o nimero médio estatistico de grupos
isocianato contidos em uma molécula de poliisocianato (a seguir referidn
v uuImero meédio de grupos isocianato) é 2 sem considerar o peso
molecular, e a capacidade de reticulagdo é também inferior.

Tem sido dificil diminuir simultaneamente a viscosidade e
aumentar a capacidade de reticulagdo de poliisocianato tendo o grupo
uretodiona, porque poliisocianato tendo um grupo isocianurato também &
subproduzido quando o poliisocianato tendo o grupo uretodiona € produzido,
Este poliisocianato com o grupo uretodiona tem sido desejado de modo a
manter a capacidade de reticulaggo, estabilidade ao armazenamento excelente
e demonstrando viscosidade inferior.

Documento de patente 1: JP-A-05-222007

Documento de patente 2: Patente japonesa 3055197

DESCRICAO DA INVENCAO

Um objeto da presente inveng@io consiste em prover uma

composi¢do de poliisocianato que tem um grupo uretodiona, viscosidade
baixa, e excelente capacidade de reticulagdo, e ndo produz um monémero de
diisocianato quando o poliisocianato é armazenado.

Os presentes inventores realizaram uma investigacfo extensiva,
€, como resultado, resolveram os problemas descritos acima por uso de
poliisocianato particular, e chegaram & presente inveng3o. Especificamente, a
presente inveng&o € como descrita abaixo.

1. Uma composi¢io de poliisocianato derivada de pelo menos um
Ou mais compostos respectivamente selecionados em mondémeros e 4lcoois de
diisocianato alifatico, e atende a todas seguintes condicSes quando a composi¢do
ndo contém nem monoémero de diisocianato alifatico nem solvente:

1) a concentragdo de um trimero de isocianurato é de 55% em
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massa a 95% em massa;

2) uma relagio numérica de grupos alofanato derivados do alcool
para grupos isocianurato € de 1 a 20%;

3) a concentra¢io de um dimero de uretodiona é de 2 a 25% em
massa; e

4) uma viscosidade a 25°C é de 150 a 800 mPa.s.

2. A composigdio de poliisocianato de acordo com o item 1
acima, em que o 4lcool é um monoalcool.

3. A composigdo de poliisocianato de acordo com o item 1 ou 2
acima, em que a concentragdio do trimero de isocianurato é de 60 a 95% em
massa.

4. A composigdo de poliisocianato de acordo com qualquer um
dos itens 1, 2 e 3 acima, em que o diisocianato alifitico ¢ diisocianato de
hexametileno.

5. Uma composigo de revestimento compreendendo um poliol e
a composi¢do de poliisocianato de acordo com qualquer um dos itens 1, 2, 3,
e 4 acima.

MELHOR MODO PARA REALIZAR A INVENCAQO

A presente invengfo ser4 agora descrita em detalhes abaixo.

Um mondmero de diisocianato alifatico que pode ser usado na

presente invengdo (a seguir referido apenas com

©

um diisocianato) é um
composto diisocianato que ndio contém um anel benzeno em sua estrutura. O
monomero de diisocianato alifdtico tem preferivelmente de 4 2 30 4tomos de
carbono, e por exemplo, inclui 1,4-diisocianato de tetrametileno, 1,5-
diisocianato de pentametileno, e diisocianato de hexametileno. Dentre estes,
diisocianato de hexametileno (HDI) é preferivel porque tem uma resisténcia
as intempéries satisfatéria e é industrialmente disponivel. Os monémeros de

diisocianato alifatico podem ser usados sozinhos ou em combinagio.



10

15

20

especifico inclui, por exemplo: um monoélcoo] Como metanol, etanol,
propanol, butanol, pentanol, hexanol, heptanol, octanol e nonanol; e didlcool
como etileno glicol, 1,3-butanodiol, neopentil glicol e 2-etilhexano diol. Dois
ou mais dos compostos podem ser usados em combinagio.

Um trimero de isocianurato que & um dentre os componentes na
presente invengdo é poliisocianato que tem um grupo isocianurato, é formado
de 3 moléculas de um mondmero de diisocianato, e expresso pela férmula:

[Férmula 1]

R: residuo de monémero de diisocianato

A concentragio do trimero de isocianurato & de 55 a 95% em
mmassa, e preferivelmente ¢ de 60 a 95% €m massa. Quando a concentragio é
menor do que 55% em massa, a composi¢io de poliisocianato causa o
aumento de viscosidade ou a diminuicio de capacidade de reticulagio.
Quando a concentragdo excede 95% em massa, a composicio de
poliisocianato provoca o aumento da viscosidade.

Um grupo alofanato que € um de componentes na presente
invengdio é formado a partir de um grupo alcool hidréxi e um grupo
isocianato, sendo €Xpresso pela seguinte férmula:

[Férmula 2]



W

T
—N—C—0
C=0

A relacdo numérica do grupo alofanato que é derivado de um
alcool no grupo isocianurato é de 1 a 20%, preferivelmente é de 1 a 10%, e
ainda preferivelmente é de 1 a 5%. Quando a relagdo numérica € menor do
que 1%, a composic¢do de poliisocianato obtida pode provocar o aumento de
viscosidade. Quando a relagdo numérica excede 20%, a composi¢do de
poliisocianato obtida pode provocar a diminui¢do da capacidade de
reticulagdo. Verificou-se ser surpreendente que quando a ligacdo de alofanato
existe na composi¢do de poliisocianato, a composi¢do de poliisocianato nédo
aumenta a concentra¢do de um mondmero de diisocianato mesmo apOs ter
sido armazenada durante um periodo longo de tempo.

Um dimero de uretodiona que é um dentre os componentes na
presente invengdo, € um composto que € formado de 2 moléculas de um
mondmero de diisocianato, tem um grupo uretodiona, e € expresso pela
seguinte formula:

[Férmula 3]
0
I

R—N N—R

O
R: residuo de monomero de diisocianato
A concentragdo do dimero de uretodiona € de 2 a 25% em massa,
e preferivelmente é de 5 a 25% em massa. Quando a concentragéo € menor do

que 2% em massa, a composi¢do de poliisocianato provoca o aumento de
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viscosidade, Quando a concentracdo excede 25% em massa, a composicio de
poliisocianato Causa a diminuicso de capacidade de reticulagio.

Comnneindn 4 pouisocianato de acordo com g Presente invenczo ¢
preferivelmente de 1% em massa oy menos, e mais preferivelmente ¢ de 0,5%
®M massa ou menos, Quando a concentragdo excede 1% €m massa, g
composi¢do de poliisocianato caysg a diminuicdo de Capacidade de

reticulagdo, o que € desfavorsye].

4

concentracdo de um mondmero de diisocianato aumenta, aspectos que sdo

desfavoréveis.

g



isocianato, umga reacdo de uretodionagso que forma um BTUNO nratodiz.o o



10

15

20

25

Ppm com relacgo 3 massa de diisocianato carregado, preferivelmente de 10 a
500 ppm, e ainda preferivelmente de 10 a 100 ppm. O diisocianato &
submetido a uma reacdo de isocianuragéo a50a120°Ce preferivelmenta o 2n

2 0N, Diandu 4 wemperatura de reacdo de isocianurac;éo excede 120°C, a

poliisocianato de acordo com a presente Invencdo, ¢ necessirio parar a reacio

®m um estagio anterior do progresso. No entanto, & bastante difici] parar 4rea

método preferivel Trecomendado inclu, por exemplo, um método para

adicionar o Catalisador em quantidades fracionajs varias vezes em cada

concentracdo de acordo com a presente inven¢do & de 25% ou menos e

preferivelmente ¢ de 20% ou menos. Quando a relagdo de conversio excede
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isocianurato, Neste momento, um poliisocianato comg um poliisocianato
contendo um 8rupo  uretodiona & ocasionalmente produzido além do
poliisocianato contendo o 8rupo  isocianurato g0 mesmo temnn A

s

fONtniacauy de um dimero de uretodiona produzido na reagdo de

2-etilhexoato de chumbo; ym composto de organo zinco como 2-etilhexoato

de zinco; 2-etilhexoato de bismuto; 2-etilhexoato de zirconio; e 2-etilhexoato
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fosfina; e uma cicloalquilfosfina COmo uma ciclohexil dj- -hexilfosfina, A

maior parte destes Compostos  promove g reacdo de isocianurac;éo
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de uretodionagfo, acabar as reagdes e remover os monémeros de diisocianato
ndo reagidos. Notou-se, de modo surpreendente, que a concentragdo do
mondémero de diisocianato ndo reagido é baixa na comnocisZs d-
poliisocianato obtida, e a composi¢do de poliisocianato ndo aumenta 3
concentragdo do mondmero de diisocianato ngo reagido apds ter sido
armazenada

A reacio de isocianuragfio descrita acima, a reagdo de
alofanacdo, e g reacdo de uretodionagfio podem ser conduzidas
seqiiencialmente, oy algumas das mesmas podem ser conduzidas
concorrentemente. Preferivelmente, a reagdo de isocianuracdo e a reacdo de
alofanacdo sdo concorrentemente conduzidas, e subsequentemente, a reacdo
de uretodionagdo & conduzida. Ainda preferivelmente, a reacdo de
isocianuraggio e a reacédo de alofanacéo sdo simultaneamente conduzidas com
0 uso de um catalisador comum e, subsequentemente,a reacdo de
uretodionagio por calor & conduzida. O método pode simplificar o processo
de produgio e, consequentemente, € conveniente.

A composi¢io de poliisocianato de acordo com a presente
invengdo pode ser obtida por remogdo dos mondmeros de diisocianato nio
reagidos de um liquido de reagdo apds as reagdes terem terminado, através de
uma técnica de destilagdo de pelicula fina, uma técnica de extracdo ou
semélhantes.

A concentracio do mondémero de diisocianato na composi¢do de
poliisocianato de acordo com a presente invencdo & preferivelmente 1% em
massa ou menos, mais preferivelmente & de 0,5% em massa oy menos, e ainda
preferivelmente ¢ de 0,3% ou menos. Quando a concentragdo excede 1% em
massa, a composicdo de poliisocianato causa a diminui¢do de capacidade de

reticulacdo, o que ¢ desfavorsvel.

O nimero médio de grupos isocianato da composi¢cdo de

> [
\o
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poliisocianato obtida (o nimero médio estatistico de grupos isocianato
contidos em uma molécula de poliisocianato, o que ¢ calculado através da
eXpresséo descrita abaixo) ¢é de 2,8 a 3,3, e preferivelmente & de 29 a3.1.
Quando o nimero médio é menor do que 2,8, a composi¢do de poliisocianato
causa a diminui¢8o de capacidade de reticulagdo e quando o miimero médio
excede 3,3, a composicdo de poliisocianato pode causar o aumento de
viscosidade.
(peso molecular médio numérico do poliisocianato x concentragdo de grupo
isocianato x 0,01)/42 = nimero médio de grupos isocianato

(A unidade da concentragdo do grupo isocianato é expressa em % em massa).

Notou-se, de modo surpreendente, que quando a composicdo de
poliisocianato de acordo com a presente invengdo tem o numero médio de
grupos isocianato de dois, e tem uma concentragdo especifica de um
poliisocianato contendo um grupo alofanato derivado de um dimero de
uretodiona e um monoslcool, a composicdo de poliisocianato tem capacidade
de reticulagdio excelente apesar de mostrar uma viscosidade baixa e conceder
a uma pelicula revestida formada também uma resisténcia as intempéries
adequada.

A composigdo de poliisocianato de acordo com a presente
invengdo preferivelmente niio inclui um poliisocianato tipo biureto. Quando o
poliisocianato de tipo biureto existe, a composicio de poliisocianato causa
aumento no numero de monémeros de diisocianato 0 apos ter sido armazenada,
0 que ndo € preferivel. O poliisocianato de tipo biureto existe preferivelmente
€m uma quantldade de 0,5% em massa ou menos,

A composi¢io de poliisocianato de acordo com a presente
inveng&o tem uma viscosidade de 150 a 800 mPa.s a 25°C, e preferivelmente
de 150 a 700 mPa.s. Quando a viscosidade ¢ inferior a 150 mPas, a

composi¢do de poliisocianato causa uma diminuicdo da capacidade de
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reticulagfio e, quando a viscosidade excede 800 mPa.s, a concentracdo de um
teor de sélido no revestimento diminui, que sdo aspectos desfavorgveis.

Quando a composi¢do de poliisocianato obtida de acordo com a
PLOSCLIE INVeNEE0 1oi armazenada a 40°C durante um més, a concentracio do
mondmero de diisocianato aumentou por 0,5% em massa ou menos,

Um poliisocianato em bloco pode ser obtido por formagdo de um
grupo isocianato da composicdo de poliisocianato obtida com um agente
bloqueante. Um agente bloqueante usivel na presente invengfio inclui os
seguintes agentes.

O agente bloqueante utilizdvel na presente invengdo é um
composto tendo um 4tomo de hidrogénio ativo em uma molécula, e inclui, por
exemplo, um composto alcodlico, um composto alquilfendlico, um composto
fendlico, um composto metilénico ativo, um composto com base em
mercaptano, um composto com base em acido amida, um composto com base
em &cido imida, um composto imidazélico, um cOmposto com base em uréia,
um composto oximico, um composto aminico, um composto com base em
imida, e um composto pirazdlico. Um exemplo de um agente bloqueante mais
especifico sera agora descrito abaixo,

(1) Um élcool como metanol, etanol, 2-propanol, n-butanol, sec-
butanol, 2-etil-1-hexanol, 2-metoxietanol, 2-etoxietanol e 2-butoxietanol;

(2) um composto alquilfenélico que & um monoalquilfenol ou um
dialquilfenol que tem um grupo alquila tendo 4 ou mais atomos de carbono
como um substituinte, como o mono-alquil fenol como n-propil fenol,
isopropilfenol, n-butilfenol, sec-butilfenol, t-butilfenol, n-hexilfenol, 2-
etilhexilfenol, n-octilfenol e n-nonilfenol, e o dialquilfenol como di-n-propil
fenol, diisopropilfenol, isopropilcresol, di-n-butilfenol, di-t-butilfenol, di-sec-
butilfenol, di-n-octil fenol, di-2-etilhexilfeno] e di-n-nonilfenol;

(3) um composto fendlico como fenol, cresol, etilfenol, estireno
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fenol e hidroxibenzoato;

(4) um composto metilénico ativo como malonato de dimetila,
malonato de dietila, acetoacetato de metila, acetoacetato de etila e
acetilacetona;

(5) um composto mercapto como butil mercaptano e dodecil
mercaptano;

(6) um composto de 4cido amida como acetanilida, amida de
acido acético, e-caprolactama, d-valerolactama e y-butirolactama;

(7) um composto de acido imida como imida de 4cido succinico e
imida de 4cido maleico;

(8) um composto imidazélico como glioxalina e 2-carbinil
glioxalina;

(9) um composto uréia como uréia, tiouréia e etileno uréia;

(10) um composto oxima como formaldoxima, acetoaldoxima,
acetoxima, metiletil cetoxima e ciclohexanona oxima;

(11) um composto amina como difenilamina, anilina, carbazol,
di-n-propilamina, diisopropilamina e isopropil etilamina;

(12) um composto imina como etilenoimina e polietilenoimina; e

(13) um composto pirazélico como pirazol, 3-metilpirazol e 3,5-
dimetilpirazol.

Um agente bloqueante preferido inclui pelo menos um composto
selecionado dentre o composto alcodlico, o composto oximico, o composto de
acido amida, o composto metilénico ativo e o composto pirazélico.

Uma composi¢do de revestimento de acordo com a presente
invencgdo pode ser obtida por mistura de um poliol com uma composicio de
poliisocianato de acordo com a presente inven¢dio como um agente de cura.
Um exemplo do poliol usivel aqui inclui acril poliol, poliéster poliol,

poliéterpoliol, e ep6xi poliol.
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Um poliol acrilico inclui: um monémero polimerizavel tendo
hidrogénio ativo, que inclui, por exemplo; um éster acrilico como acrilato de

2-hidroxietila, acrilato de 2-hidroxipropila e acrilato de 2-hidroxibutila; e

mnﬂnncfor onmilinm Arn cmmmom o Lo

SOSSIAT TINICC ST MCLOLSK iivlawilivu Ue glicerol; monoester acrilico
ou monoéster metacrilico de trimetilolpropano; e um éster metacrilico como
metacrilato de 2-hidroxietila, metacrilato de 2-hidroxipropila, metacrilato de
2-hidroxibutila, metacrilato de 3-hidroxipropila e metacrilato de 4-
hidroxibutila, como compostos essenciais: e um poliol acrilico que é obtido,
como necessario, por polimerizacdo de um composto Unico ou uma mistura
selecionada dentre o grupo consistindo de: um éster acrilico como acrilato de
metila, acrilato de etila, acrilato de isopropila, acrilato de n-butila e acrilato de
2-etilhexila; um éster metacrilico como metacrilato de metila, metacrilato de
etila, metacrilato de isopropila, metacrilato de n-butila, metacrilato de
isobutila, metacrilato de n-hexila e metacrilato de laurila; um 4cido
carboxilico insaturado como 4cido acrilico, 4cido metacrilico, 4cido maleico e
acido itacdnico; uma amida insaturada como acrilamida, N-metilolacrilamida
e diacetona acrilamida; metacrilato de glicidila; estireno; viniltolueno; acetato
de vinila; acrilonitrila; fumarato de dibutila; e um mondmero de vinila tendo
um grupo silila hidrolisavel, como vinil trimetoxisilano, vinil carbinil
dimetoxisilano e y-(met)acriléxi propil trimetoxisilano.

Um exemplo do poliéster poliol inclui: um poliéster poliol que ¢
obtido de uma reagfo de condensagfio de um composto Uinico ou uma mistura
de 4cidos dibasicos selecionados dentre o grupo consistindo de um acido
carboxilico como 4cido succinico, 4cido adipico, 4cido sebdcico, 4cido
dimero, anidrido maleico, anidrido ftalico, acido isoftélico, e 4cido tereftalico
com um composto inico ou uma mistura de polidlcoois selecionados dentre o
grupo consistindo de etileno glicol, propileno glicol, dietileno glicol,

neopentil glicol, trimetilolpropano e glicerol; e um policaprolactona obtido

o
!‘:)‘\
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através de uma polimerizacdo de abertura de anel de g-caprolactona com um
polidlcool, por exemplo. Estes poliéster poli6is podem ser desnaturados com
0 uso de um diisocianato aromatico. um diicacianata RS, i
diisocianato aliciclico, e um poliisocianato obtido a partir dos mesmos. Neste
caso, particularmente, o diisocianato alifatico, o diisocianato aliciclico e o
poliisocianato obtido a partir dos mesmos sfo preferiveis, porque eles
conferem & composigdo de poliisocianato resisténcia intempéries do tempo e
resisténcia ao amarelecimento excelentes.

O poliéter poliol inclui: um poliéter poliol que é obtido por
adi¢do de um composto tmico ou uma mistura de 6xido de alquileno como
oxido de etileno, 6xido de propileno, 6xido de butileno, éxido de ciclohexano
e oxido de estireno para um composto unico ou uma mistura de compostos
hidréxi polivalentes com o uso de um catalisador fortemente bésico como um
hidréxido, um alcoolato e uma alquilamina de litio, sddio e potassio,
respectivamente; ainda um poliéterpoliol obtido por reacdo de um composto
multifuncional como diaminoetano com um 0xido de alquileno; e um assim
chamado polimero poliol obtido por polimerizagdo de acrilamida usando
qualquer um destes poliéteres como um meio.

Um exemplo do composto hidréxi polivalente descrito acima
inclui:

(1)  diglicerina, ditrimetilolpropano, pentaeritritol e
dipentaeritritol;

(2) um composto alcodlico de agucar como eritritol, D-treitol, L-
arabinitol, ribitol, xilitol, sorbitol, manitol, galactitol e ramnitol;

(3) um monossacarideo como arabinose, ribose, xilose, glucose,
manose, galactose, frutose, sorbose, ramnose, fucose e ribodesose;

(4) um dissacarideo como trehalose, sacarose, maltose, celobiose,

gentiobiose, lactose e melibiose;
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(5) um trissacarideo como rafinose, gentianose e melezitose; e

(6) um tetrassacarideo como estaquiose.

Um poliol preferido ¢ um poliol acrilicn a nnlizee. ponol. G
poliol acrilico é particularmente preferivel.

Um poliol obtido tem 60 2 100% em massa de concentra¢do de
resina. Quando a concentracdo de resina € inferior a 60% em massa, € dificil
diminuir o VOC. O poliol obtido tem um peso molecular de 500 a 5.000.
Quando o peso molecular excede 5.000, o poliol obtido tem viscosidade
aumentada e dificilmente adquire uma concentragdo de resina elevada.
Quando o peso molecular é major do que 500, as propriedades mecanicas de
uma pelicula revestida curada podem ser diminuidas. O poliol tem um indice
hidroxila de 30 a 300 mgKOH/g para a resina, e preferivelmente de 30 a 200
mgKOH/g. O poliol pode ter um indice de 4cido até 30 a 50 mg/KOH, como
necessario. O poliol tem um ponto de transi¢dio vitrea de -20 a 100°C. Quando
© poliol obtido é um poliol acrilico, o ponto de transi¢do vitrea pode ser
calculado a partir da expressdo de Fox. |

Uma composicio de poliisocianato em uma composi¢do de
revestimento de acordo com a presente invengdo tem uma relacdo equivalente
de um grupo isocianato para um grupo hidréxi de um poliol preferivel, de 5/1
a 1/5, mais preferivelmente de 5/3 a 3/5, e ainda preferivelmente de 5/4 a 4/5.

A composi¢do de revestimento também pode empregar varios
solventes e aditivos de acordo com o campo de aplicagfio e o propésito. O
solvente pode ser apropriadamente selecionado dentre o grupo, por exemplo,
consistindo de: cetonas como acetona, metil etil cetona e metil isobuti] cetona;
ésteres como acetato de etila, acetato de n-butila e acetato de celossolve;
alcoois como butanol e 4lcoo] isopropilico; e hidrocarbonetos como tolueno,
xileno, ciclohexano, 4lcool mineral e nafta, e pode ser usado de acordo com o

proposito e a aplicacdo. Estes solventes podem ser usados sozinhos, ou dois
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ou mais dos solventes podem ser concomitantemente usados.

A composicdo de revestimento também pode empregar oS
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organometalico como carboxilato de estanho, zinco, chumbo e outros; um
inibidor de oxida¢io como fenol impedido; um absorvedor de UV como
benzotriazol e benzofenona; um pigmento como 6xido de titanio, negro de
fumo, indigo, quinacridona e mica perolescente; um pigmento metalico como
aluminio; e um agente de controle de reologia como hidroxietil celulose e um
composto de uréia.

Uma concentragdo de resina que é uma relacdio em massa de uma
quantidade total de um poliol e uma composi¢go de poliisocianato para uma
composicdo de revestimento de acordo com a presente invengdo §é
preferivelmente de 50% em massa ou mais e ainda preferivelmente é 60% em
massa ou mais.

Surpreendentemente, assim a composicdo de revestimento
preparada de acordo com a presente invengdo reforca as propriedades fisicas
de um revestimento de primeira-demfo. O efeito é particularmente notavel
quando o revestimento de primeira-dem&o ainda nfio estd curado. Quando a
composi¢io de revestimento de acordo com a presente invencfio é revestida
sobre a pelicula de revestimento nfio curada e é curada, a composicio de
revestimento melhora notavelmente a adesividade entre o revestimento de
primeira-dem&o e o substrato.

A composigio de revestimento assim preparada também pode ser
usada para adesivos, tinta, e um agente de moldagem. Um método de
revestimento inclui uma técnica de revestimento por rolo, uma técnica de
revestimento de fluxo de cortina, uma técnica de revestimento por
pulverizagdio, e técnicas de revestimento eletroforético catidnico e aniénico.

Um material para um artigo a ser revestido inclui um metal, plastico, cimento,
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¢ um material inorginico como silicato de calcio e gesso. Quando a
composicdo de revestimento de acordo com a presente invengdo é aplicada
nestes materiais como o revestimentn da nvgmelrg ﬂ:m;;;;’ Ui IOVeSLLILLIGULY Qe
topo ou um revestimento intermediério, a composi¢do de revestimento pode
conferir boa aparéncia, resisténcia as intempéries do tempo, resisténcia a
acido, resisténcia a ferrugem e resisténcia ao lascamento para um metal pré-
revestido incluindo um ago inoxidavel com prevengdo a ferrugem e um
revestimento automotivo, o que & ttil.

A composigfo de revestimento de acordo com presente invengio
é utilizavel particularmente como um revestimento transparente de topo, que
deve ser revestido sobre um revestimento de base nfo aquoso ou um
revestimento de base aquoso contendo pigmento, porque forma uma pelicula
revestida que tem uma ligagdo de uretano, € resistente, tem uma dureza
elevada, adequada resisténcia quimica, e ainda adesividade superior para uma
pelicula de revestimento organica. O revestimento de base e o revestimento
transparente de topo sdo preferivelmente curados no mesmo tempo.

Exemplos

A presente invengfo serd agora descrita em maiores detalhes com
referéncia aos exemplos, mas a presente invengdo nfo é limitada aos
exemplos descritos abaixo.

(Medida do peso molecular médio numerico)

O peso molecular médio numérico ¢ o peso molecular médio
numérico de acordo com um critério de poliestireno que é medido com uma
cromatografia de permeagfio em gel usando o seguinte instrumento.

Instrumento: HLC-802A (nome comercial) fabricado por
TOSOH CORPORATION;

Coluna: cilindro G1000HXL x 1 fabricado por TOSOH
CORPORATION;
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G2000HXL x 1 cilindro

G3000HXL x 1 cilindro

Veiculo: tetrahidrofurano. e

Meétodo de deteccso: refratémetro diferencial.

(Medida de viscosidade)

A viscosidade foi medida a 25°C com o uso de um medidor de
viscosidade de tipo E, fabricado por Tokimec Inc.

(Medida em concentracdo de trimero de isocianurato)

O exemplo foi submetido a mesma cromatografia de permeacio
em gel como na medida do peso molecular médio numerico, e a concentragdo
de um trimero de isocianurato foi expressada por uma percentagem de uma
area de pico correspondendo a0 peso molecular de trés vezes diisocianato,

(Relagdo do nfimero de grupos alofanato para grupos
isocianurato)

A relagdo de ntmero de grupos alofanato para grupos
isocianurato foi determinada através de medida de um espectro de ressonincia
magnética nuclear de protons por uso de FT-RMN DPX-400 (nome
comercial) fabricado por Bruker Corporation.

(Medida em concentracdo de dimero de uretodiona)

O exemplo foi submetido 4 mesma cromatografia de permeagio
em gel como na medida do peso molecular médio numerico, e a concentragéo
de um dimero de uretodiona foj expressada por uma percentagem de uma area
de pico correspondendo ao peso molecular de duas vezes diisocianato.

(Medida em relagdio de conversso na reacdo de isocianuragéo)

Uma relagdo de conversio foj determinada por medida de um
indice refrativo em um liquido de reagso.

(Concentragdo de monémero de diisocianato antes e apos

armazenamento de composicio de poliisocianato)
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- Temperatura de entrada: 160°C, e temperatura de coluna: 120°C
. Veiculo: nitrogénio, e
- Detector: detector de ionizagfo de chama de hidrogénio.

(Solidez elevada)

de uma misturg liquida de acetato de etila/tolueno/acetato de

metilico de propileno glicol (relagdo de
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foi expressa por x.

(Fragdo de gel)

ﬁ
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(Dureza de pelicula revestida)
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Corporation) com o poliisocianato de modo que uma relagdo equivalente de
grupos hidroxila para grupos isocianato deve ser 1:1.3, e entdo diluir a mistura
com um diluente (acetato de etila/tolueno/acetato de butila/xilenn/anatne 2o
eter monometilico de propileno glico] = 30/30/20/15/5 (relagdo em massa) de
modo que a viscosidade do revestimento foj ajustada em 20 segundos quando
medida por uso de um Copo Ford No. 4; aplicar a composicdo de
revestimento em um substrato de modo g formar uma pelicula de resina com
uma espessura de 30 micrémetros; deixando a mesma em temperatura
ambiente durante 15 minutos; e curando a pelicula de revestimento por
colocagdo da folha de aco inoxidavel macio revestido a 90°C em um forno
durante 30 minutos. A adesividade da pelicula revestida preparada foi testada
de acordo com JIS K5600-5-6. Quando a pelicula revestida nio foj destacada,
o resultado foi expresso por O, e quando a pelicula revestida foi destacada, o
resultado foi expresso por x.

(Exemplo 1) (Preparagso de composi¢do de poliisocianato)

HDI foi reagido com isobutanol pelas etapas de: fixar um
agitador, um termdmetro, um tubo de resfriamento de refluxo, um tubo de
sopro de nitrogénio, e um funj de gotejamento em um frasco de quatro
gargalos; converter o interior do frasco em uma atmosfera de nitrogénio;
carregar 600 partes de HDI e 0,6 partes de isobutanol no frasco; e manter o
interior do reator a 80°C durante 2 horas enquanto agitando o liquido.
Subsequentemente, caprilato de tetrametilaménio de um catalisador para uma
reagdo de isocianuragio foi adicionado ao liquido resultante para conduzir
uma reagdo de isocianuragio. Quando a relaggo de conversédo alcangou 20%,
acido fosférico foi adicionado de modo a parar a reagdo. A reagdo aumentoy g
concentragdo de massa de um dimero de uretodiona por 1% ou menos. O
liquido de reagio foj ainda mantido a 160°C durante 1 hora. Um

poliisocianato contendo um grupo uretodiona foj produzido pela etapa de

. WD
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aquecimento. Uma composi¢do de poliisocianato foi obtida pelas etapas de:
resfriar o liquido de reacio; filtrar o liquido resfriado; e entdio remover HDI
ndo reagido por uso de um vanarizadar do wolisets £oo 8 varaclerisiucas aa
composi¢do de poliisocianato obtidas sio mostradas na tabela 1.

(Exemplo 2)

O exemplo foi preparado no mesmo modo como no exemplo 1,
exceto que uma reacdo de isocianuragdio foi parada quando a relagdo de
conversdo alcangou 13%. Os resultados sdo mostrados na tabela 1.

(Exemplo 3)

O exemplo foi preparado no mesmo modo como no exemplo 1,
exceto que uma reagdio de isocianuragdo foi parada quando a relacdo de
converséo alcangou 8%. Os resultados sdo mostrados na tabela 1.

(Exemplo comparativo 1)

O exemplo foi preparado no mesmo modo como no exemplo 1,
exceto que uma reacdo de isocianuragfo foi parada quando a relagdo de
conversdo alcangou 31%. Os resultados s&o mostrados na tabela 1.

(Exemplo comparativo 2)

O exemplo foi preparado no mesmo modo como no exemplo 1,
exceto que isobutanol, um catalisador para uma reagdo de isocianuragfio e
acido fosférico ndio foram usados. Os resultados sd30 mostrados na tabela 1.

(Exemplo comparativo 3)

Um dispositivo similar ao usado no exemplo 1 foi preparado, a
parte interna foi convertida em atmosfera de nitrogénio, 600 partes de HDI
foram carregados, e o liquido no reator foi mantido a 160°C durante 1,5 horas
enquanto sendo agitado. Subsequentemente, a temperatura no reator foi
abaixada a 140°C, 6 partes de hexametildisilazano, que é um catalisador para
uma reacdo de isocianuragfo, foram adicionadas ao reator, € a mistura foi

mantida durante 30 minutos. A temperatura no reator foi ainda abaixada a

¢ ’:Z),L’;,'
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90°C, 3,3 partes de n-butanol foram adicionados ao reator, e a mistura foj
mantida durante 1 hora, O liquido de reacdo foi resfriado, e HDI nio reagido
foi removido do liquido por nsa de nm womoiiooa - pelicula tina. Qs

resultados sio mostrados na tabela ],

(Exemplo comparativo 4)

Um dispositivo similar ao usado no exemplo 1 foj preparado, a
parte interna foi convertida em atmosfera de nitrogénio, 600 partes de HID e
4,8 g de isobutanol foram carregados, e o liquido no reator foj mantido a 90°C
durante 1,0 hr enquanto sendo agitado. Subsequentemente, a temperatura no
reator foi ainda abaixada 1 70°C, e caprilato de tetrametilaménio de um
catalisador para uma reacdo de isocianuragdo fo; adicionado ao liquido
resultante para conduzir uma reacdo de alofanato e uma reacdo de
isocianurato. Quando a relagdo de conversio alcangou 25%, 4cido fosférico
foi adicionado de modo a parar a reacdo. O liquido de reagdo foi resfriado e
filtrado, ¢ HDI n3o reagido foi removido do liquido por uso de um
vaporizador de pelicula fina, As caracteristicas da composicdo de
poliisocianato obtidas sdo mostradas na tabela 1.

(Exemplos 42 6. e exemplos comparativos 5 a 8)

As composi¢des de revestimento foram preparadas pelas etapas
de: misturar um acril polil (Setalux 1903 nome do sub-produto tendo indice
hidroxila de 150 mg-KOH/g-resina e fabricado por Akzo Corporation) com a
composig¢éo de poliisocianato de modo que uma relagdo equivalente de grupos
hidroxila para grupos isocianato deve ser de 1,0; e entfo diluir a mistura com
um diluente (acetato de etila/tolueno/acetato de butila/xileno/acetato de éter
monometilico de propileno glicol = 30/30/20/15/5 (relagdo em massa) de
modo que a viscosidade do revestimento foi ajustada em 20 segundos quando
medida por uso de um Copo Ford No. 4. A dureza e a fragdo em gel da

pelicula revestida foram avaliadas. Os resultados s3o mostrados na tabelg 2.
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REIVINDICACOES

1. Composicdo de poliisocianatato, caracterizada por ser
derivada de um mondmero de diisocianato hexametileno € um monodélcool e
atender a todas as seguintes condi¢des quando a composi¢cao nao contém
nem monomero de diisocianato hexametileno nem solvente:

1) a concentragdo de um trimero de isocianurato ¢ de 55% em
massa a 95% em massa;

2) a relagdo numérica de grupos alofanato derivados do élcool
para grupos isocianurato ¢ de 1 a 20%;

3) a concentragdo de um dimero de uretodiona ¢ de 5 a 25% em
massa; €

4) uma viscosidade a 25°C ¢ de 150 a 800 mPa.s.

2. Composig¢ao de poliisocianato de acordo com a reivindicagdo
1, caracterizada pelo fato de que a concentracao do trimero de isocianurato €
de 60 a 95% em massa.

3. Composi¢do de revestimento caracterizada pelo fato de
compreender um poliol e a composicao de poliisocianato conforme definida

em qualquer uma das reivindicagdes 1 ou 2.
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