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Relatorio Descritivo

ComMPOSICAO E METODO DE OBTENCAO DE RESINAS FENOLICAS E
PROCESSO DE REVESTIMENTO PARA SUPERFICIES METALICAS

Campo da Invencao

A presente invencao consiste em uma composigao de resinas fendlicas
e uma forma inovadora de cura através da geragao de Plasma produzido com o
uso de um gas ativo hexafluoreto de enxofre, baixa temperatura, baixa presséao
e diferenga de potencial a uma determinada freqiéncia. Particularmente, o
referido método de cura é aplicado na cura de uma resina fendlica anticorrosiva
do tipo NOVOLAC, termoplastica, a base de Liquido da Casca de Castanha de
Caju (LCC) aplicada em uma superficie metalica de ago carbono. Nao ha
interrupcao do processo de cura e apos essa etapa obtém-se um revestimento
de elevada estabilidade térmica e com superficie mais rigida, oriundos de um

processo de cura mais eficiente e com tecnologia limpa.

Antecedentes da Invencao

As resinas fendlicas liquidas ou sélidas podem ser obtidas através da
reacdo dos fendis com certos aldeidos. O processo consiste
fundamentalmente, no aquecimento dos reagentes até a condensagéao quimica,
que pode ser acelerada pelo uso de catalisadores acidos ou alcalinos e,
conforme o caso, o produto obtido sera diferente. Em ambos os casos, porém,
a reacgao principal € a de adigao direta entre o fenol e formol para a obtencao
de alcoois o-hidroxibenzilicos. De uma maneira geral, as resinas fendlicas
podem ser classificadas em resinas de um estagio e resinas de dois estagios.
Sendo a relagdo molar fenol/formol de 1:1 ou menor (isto &, formol em excesso)
e a catalise alcalina, como por exemplo, aménia ou hidréxido de sédio, formar-
se-4 uma resina de um estagio conhecida como Resol. As resinas, assim
formadas, possuem grupos metilol reativos (-CH,OH) que, com o aquecimento,
causam uma maior condensagdo entre as moléculas dando origem a um

produto termorrigido sem adigdo de reagente de cura.
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Caso seja utilizado excesso molar de fenol e um catalisador acido, sera
obtida uma resina de dois estagios, dita NOVOLAC e na qual ndo existem mais
grupos metilol reativos. Assim, para obter reagbes de condensagéo,
empregam-se agentes endurecedores, tais como hexametilenotetramina
(HMTA) ou entao formaldeido que sob calor e pressdo durante a moldagem,
sao capazes de liberar mais formol.

O Plasma € um gas que tem um numero suficientemente grande de
particulas, tais como moléculas, atomos, ions e elétrons, carregadas para
blindar eletrostaticamente a si mesmo, numa distancia que é relativamente
pequena a outros comprimentos de interesse fisico. Dentre suas
caracteristicas, a mais importante é a tendéncia que o Plasma tem de
permanecer eletricamente neutro, equilibrando sua carga elétrica negativa e
positiva em cada porg¢do de volume de matéria. Caso ocorra um desequilibrio
entre as densidades de cargas, estas dardo lugar a forgas eletrostaticas que,
pela alta condutividade elétrica, atuam rapidamente de modo a restaurar o
estado inicial de neutralidade.

Um breve historico dos usos de Plasma segue abaixo:

Em 1929, estudos com sondas eletrostaticas, no diagnéstico de plasmas
em descargas a baixa pressao, foram precursores dos tubos de descarga com
mercurio gasoso para iluminagdo originando as futuras lampadas
fluorescentes. A partir da década de 30, o plasma foi "dissecado" pela ciéncia e
seus fundamentos teéricos foram edificados. O interesse na obteng¢ao de novas
fontes de energia elevou a importancia do plasma no processo de fusao
nuclear. Em 1961, surgiu o primeiro conceito bem sucedido de confinamento
magnético de plasmas. Pouco tempo depois, a Unido Soviética construiu a
primeira maquina capaz de confinar o plasma e obter energia oriunda de fusao
nuclear, batizado de Tokamak. O Tokamak € pesquisado até hoje e acredita-se
ser, teoricamente, o melhor candidato a nova fonte de energia desse seculo.
Em 1970, foram instauradas as primeiras tecnologias de pesquisa em plasmas,
como exemplos, as lampadas especiais, arcos de plasma para solda e corte,

chaves de alta tensao, implantagao de ions, propulsédo espacial, laser a plasma
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e reagdes quimicas com plasmas reativos. Deixava de ser apenas tebdrico e
passava a ter utilidade pratica. Em 1994, vem ao publico o uso do plasma em
terminais de video plano, em Osaka, no Japao. Era a idéia motriz das TVs de
plasma. Em 1999, verificou-se que a utilizagdo de filtros a plasma eliminava
90% de gases poluentes de veiculos automotores. Em 2000, ocorreu com
sucesso a utilizagcdo de propulsores idnicos para propulsdo primaria com
xendnio na aeronave Deep Space |.

A cura por Plasma do revestimento anticorrosivo a base de LCC (Liquido
da Casca de Castanha de Caju) tem carater inovador e pode ser aplicada em
superficies metalicas de ago carbono, tais como as utilizadas em perfis
estruturais e em placas usadas na fabricagcdo de tubulagées de transporte de
petréleo, seus derivados (aplicacdo da resina na parte interna e externa da
tubulacao), em dutos de saneamento e em estruturas para armagido de
concreto.

O LCC, fonte renovavel de compostos fendlicos empregado para
substituir parte do fenol petroquimico utilizado na sintese de resina
termoplastica (NOVOLAC), possui propriedade anticorrosiva e a cura por
plasma confere ao revestimento melhor adesdo, significando melhor cura,
proporcionando a superficie maior rigidez através de uma tecnologia limpa.
Contrastando com o método de cura convencional que utiliza o
hexametilenotetramina (HMTA), nocivo a saide, como agente de cura
(composto quimico) e aquecimento.

As industrias de ago, de petréleo e da construgdo civil seriam
beneficiadas pela redugao do elevado prejuizo gerado pela corrosdo, que no
Brasil, chega a um valor anual correspondente a 4% do Produto Interno Bruto,
cerca de 18 milhdes de reais. Estima-se que a corrosado destrua cerca de 25%
da produgcdo mundial de ago por ano. E também seria eliminado o gasto com
aquecimento utilizado na reacdo de cura com hexametilenotetramina (HMTA),
ja que ao utilizar a cura por Plasma o aquecimento nio seria necessario.

Sendo assim, a presente invengao visa proporcionar uma composigao

de resinas fendlicas € um método inovador de cura através da geragao de
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Plasma. O referido método é aplicavel na cura de uma resina fendlica
anticorrosiva do tipo NOVOLAC, termoplastica, a base de LCC aplicada em
uma superficie metalica de ago carbono. Ainda com relagdo ao referido
método, ndao ha interrup¢ao do processo de cura e apds essa etapa obtém-se
um revestimento de elevada estabilidade térmica e com superficie mais rigida,
oriundos de um processo de cura mais eficiente e com tecnologia limpa. A
referida composicdo visa a substituicdo de derivados petroquimicos na
formulacado das resinas fendlicas, a fim de diminuir os custos de produgao e
diminuir o uso de derivados de combustiveis fésseis buscando componentes de
fontes renovaveis, como o LCC. Além disso, a presente invencao revela uma
forma alternativa de cura através do Plasma a fim proporcionar maior
homogeneidade da superficie, maior rigidez, e com menor tempo de reagao,
diminuindo interagdes com substancias existentes no meio que comprometam
a resisténcia mecéanica e anticorrosiva. Deste modo, a presente invencao
proporciona uma tecnologia limpa para o processo de cura em revestimentos,
substituindo compostos quimicos nocivos, tais como o HMTA.

Na literatura patentaria foram encontrados alguns documentos que
circunscrevem o tema. O documento Pl 8804522-6 refere-se a um processo de
obtenc¢ao de resina fendlica, composicédo e processo de obteng¢do de compdésito
fendlico com elevada estabilidade térmica. Este documento, cujo um dos
inventores faz parte do grupo de inventores da presente invengao, inspirou o
desenvolvimento de um revestimento anticorrosivo a base de LCC. Entretanto,
a metodologia de cura empregou agentes de cura como Hexametilenotetramina
(HMTA) e acido Borico, além de temperatura variando entre 128 e 138°C e
pressao de 50 Kg/cm2 durante cinco minutos.

O documento Pi 0108155-1 trata de um processo para producédo de
revestimentos de superficeis aderentes por enxerto ativado por plasma. No
referido documento, o processo de produgdo de revestimento é tal que o
substrato organico é submetido a radiagao de energia UV alta ou radiagcéo de
elétron, porém a descarga é interrompida e um grupo etileno insaturado é

aplicado ao substrato.
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O documento Pl 0309389-1 refere-se a um processo para cura de varias
composi¢gdes polimerizaveis, compreendendo um fotoiniciador apropriado,
sendo a cura efetuada por meio de um plasma em uma camara de descarga de
plasma. Entretanto a presente invengao possui diversas diferengas em relagao
ao referido documento, tais como a utilizagdo de um plasma gerado através de
atmosfera compreendendo SFg, para curar o revestimento fendlico a base de
LCC (Liquido da Casca de Castanha de Caju). Além disso, a presente invencao
utiliza uma mistura fenélica na composigao do revestimento ao invés de polidis
alifaticos e aromaticos. Adicionalmente, a presente invengdo pode ser aplicada
em superficies metalicas de ago carbono, tais como as utilizadas em perfis
estruturais e em placas usadas na fabricagao de tubulagdes de transporte de
petréleo, seus derivados (aplicacdo da resina na parte interna e externa da
tubulagdo), em dutos de saneamento e em estruturas para armagdo de
concreto, enquanto que o referido documento sugere aplicagdo em materiais
do tipo ceramico, vidro, plastico e metais como Al, Cu, Ni, Fe, Zn, Mg e Co.

O documento US 2007148463 refere-se a um método de recobrimento
de superficie em um substrato inorganico. O referido método compreende uma
etapa na qual a superficie do substrato € submetida a um plasma originando
uma camada na superficie do substrato. Esta camada é formada a partir de um
processo de polimerizagao de um ou mais mondmeros em estado gasoso,
promovido pelo plasma.

O documento US 2007259173 trata de um método para recobrimento de
substrato. No referido método uma cobertura de material ceramico é formada
no substrato em um processo utilizando uma camara de plasma e utilizando um
processo LPPS ou LPPS-TF. A presengca de metal no substrato e sob uma
temperatura apropriada resulta em uma reagdo com o metal e formagao de
uma camada cerdmica intermediaria.

O documento US 2007269612 se refere a um método e dispositivo para
aplicacdo de recobrimento em um substrato, no qual correntes de expansao
termica de plasma promovem a formagéo de uma cobertura sobre a superficie

do substrato. O referido método ocorre sob baixa pressao e, adicionalmente, a
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cobertura formada possui espessura de acordo com o perfil de deposi¢céo, que
para este caso pode ser Gaussiano.

O documento US 2007202270 trata de um processo para recobrimento
de substrato com um material polimérico hibrido (organico/inorganico). O
processo gera € mantém um plasma de acordo com uma técnica de barreira de
descarga dielétrica. O referido processo compreende os passos de introdugao
de uma amostra em um espago entre dois eletrodos, geracdo de descarga de
plasma entre os eletrodos e mistura de aerosséis contendo o pré-polimero
hibrido organico/inorganico na descarga de plasma.

O documento US 2003148139 se refere a disposigao de uma camada de
barreira em um substrato metdlico ou plastico, para protegdo quimica,
mecanica e/ou 6tica. A referida camada de barreira consiste de uma matriz
organica contendo particulas de metal dispersas, sendo polimerizadas por agao
de plasma.

O documento US 4,804,612 trata da preparagdo de uma resina
NOVOLAC a partir da mistura de duas classes de compostos fendlicos. Uma
das classes pode representada por um fenol, cresol e/ou resorcinol e a outra
classe poder ser representada por um ou mais compostos fenélicos tendo um
grupo nucleotidico selecionado do grupo que compreende aliloximetil, alil
dimetil silil, 2-(alil dimetil silil) etoxi, cinamoil, acriloil e metacriloil. A resina
NOVOLAC originada dessa mistura proporciona foto-resisténcia ao substrato.

A presente invencao difere dos documentos anteriormente citados por
tratar-se de um meétodo de cura com utilizagdo de plasma aplicavel em um
revestimento fenodlico anticorrosivo a base de Liquido da Casca de Castanha
de Caju (LCC). Sendo o referido revestimento fenélico aplicavel em superficies
metalicas de ago carbono. Adicionalmente, substrato utilizado permanece em
contato com o Plasma por um periodo de tempo que varia de 20 a 30 minutos,
sem interrup¢cdes e nem adicdo de outros elementos tais como aditivos
quimicos.

A literatura patentaria analisada nao antecipa nem sugere, ainda que

indiretamente, qualquer dos objetos da presente invengéao.
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Objetivos da Invenciao

E um objetivo da presente invengao proporcionar uma composigdo de
revestimento consistindo de resinas fendlicas com utilizagdo de matéria-prima
fendlica biodegradavel (LCC), que compreende:

(a) de 30 a 80% de uma fonte de fenol;

(b) de 20 a 60% de Liquido da Casca de Castanha de Caju (LCC);

(c) de 60 a 90% de um aldeido; e

(d) de 0,3 a 0,7% de um catalisador acido.

E um outro objetivo da presente invengao proporcionar um método de
preparo da composicdo do revestimento, que compreende os seguintes
passos:

(a) Misturar a fonte de fenol com o LCC;

(b) Adicionar de 0,3 a 0,7% de um catalisador acido;

(c) Adicionar de 60 a 90% de um aldeido a mistura da etapa (b); e

(d) Separar a resina sintetizada da fase aquosa.

Em uma realizagdo preferencial, a fonte de fenol compreende Fenol
petroquimico e o aldeido é formol.
Em uma realizagao preferencial, a concentragéo do aldeido € menor que

a soma das concentragdes da fonte de fenol e do LCC.

Em um aspecto, sendo, portanto, outro objeto da presente invencgao, é
proporcionado um inovador processo de revestimento a partir de cura através
da geracgao de Plasma, que compreende as seguintes etapas:

(a) revestimento da superficie a ser recoberta com a resina
compreendendo uma fonte de fenol, LCC e um aldeido; e

(b) Cura da superficie com um plasma.

Em um outro aspecto da presente invengcdo é proporcionado um

processo de revestimento a partir de cura através da geragdo de plasma com
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uso de um gas ativo que pode ser escolhido, ndo se limitando apenas ao do
grupo que compreende hexafluoreto de enxofre (SFg), mas também O, Ar, e
Nz.

Em especial o referido processo de revestimento é aplicado na cura de
uma resina fendlica anticorrosiva do tipo NOVOLAC, termoplastica, a base de
LCC aplicada em uma superficie metalica de ago carbono. Podendo ser
utilizada também em superficie de ceramica e madeira.

Adicionalmente, no referido processo de revestimento n&o ha
interrupgéo da etapa de cura e apés essa etapa obtém-se um revestimento de
elevada estabilidade térmica e com superficie mais rigida.

Em especial, em uma das etapas do referido processo de revestimento é
adicionado o catalisador acido que pode ser escolhido, ndo se limitando
apenas ao grupo que compreende acido sulfurico, acido oxalico.

Estes e outros objetos da presente invengéo ficardo mais evidentes a
partir da descricdo detalhada da invencao, que permitira, com o auxilio das

Figuras, um melhor entendimento.

Breve Descricao das Fiquras

Figura 1 — Mostra a reagao de sintese da resina fendlica a partir de LCC,
sendo (1) Fenol, (2) LCC, (3) Formol e (4) Resina Fendlica do Tipo NOVQLAC.
A Blenda Fendlica é composta pelo (1) Fenol e (2) LCC.

Figura 2 — Mostra imagens obtidas por Microscopia de Forga Atdmica
(AFM) das amostras das resinas nao curada, curada com HMTA e curada por
Plasma. Ressaltando a homogeneidade da superficie do revestimento curado
por Plasma, em contraste com as outras superficies ndo homogéneas. (a)

Resina nao Curada, (b) Resina cura com HMTA e (c) Resina cura por Plasma.

Descricao Detalhada da Invencao

A presente invengdo sera exposta a seguir em detalhes. Os exemplos
descritos a seguir sdo meras concretizagdes preferenciais da invengao, nao

devendo ser compreendidos como limitantes de invengdo. Variagdes ou
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concretizagbes similares devem ser consideradas como dentro do escopo da
invengao.
Antes de descrever detalhes da presente invengdo €& oportuno o

desenvolvimento de alguns pontos, tais como:

Composicao do revestimento
1 — Fonte de fenol: a fonte de fenol adequada para uso na presente

invencao pode ser qualquer fonte onde compostos fendlicos estejam presentes.
Por compostos fendlicos entende-se qualquer composto compreendendo pelo
menos uma hidroxila ligada diretamente a um anel aromatico. Em especial, a
fonte de fenol preferida é o Fenol Petroquimico, presente em uma
concentragao que vai de 60 a 90 % p/p.

2 - Liquido da Casca de Castanha de Caju (LCC): € um fluido viscoso,
castanho-escuro, constituido de componentes fendlicos, que impregna o
mesocarpo esponjoso da castanha de caju, fruto do cajueiro planta nativa do
Brasil. E liberado como subproduto do processamento da améndoa. O LCC é a
anica fonte renovavel e biodegradavel de monémeros fenélicos insaturados e
que através dele € possivel a obtengéo de resinas de policondensag¢ao que, na
maioria dos casos, apresentam melhor desempenho que as derivadas de
fontes petroquimicas. O LCC esta presente em uma concentragado que vai de
20 a 60 % p/p.

3 - Aldeido: o aldeido adequado para uso na presente invengéao pode ser
qualquer composto que contenha a funcado aldeido em sua estrutura. Em
especial, o aldeido preferido € o formol, presente em uma concentragao que vai
de 60 a 90 % p/p;

4 - Catalisador acido: o catalisador acido da presente invengao
compreende qualquer acido, organico ou inorganico, capaz de acelerar a
formacdo da resina. Em especial, o catalisador é escolhido do grupo que
compreende acido sulfurico, acido oxalico e mistura dos mesmos, e esta

presente em uma concentragao de 0,3 a 0,7 % p/p.
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Producéao da Composicao de Revestimento

A produgao da composi¢ao de revestimento compreende as etapas de:

(a) Misturar a fonte de fenol com o LCC,;

(b) Adicionar de 0,3 a 0,7 de um catalisador acido;

(c) Adicionar de 60 a 90% de um aldeido a mistura da etapa (b); e

(d) Separar a resina sintetizada da fase aquosa.

Em especial, o processo acima compreende uma etapa preliminar de
extracéo e obtencgéo do LCC de fontes naturais.

Ainda, a concentragdo do aldeido € menor que a soma das
concentragcdes da fonte de fenol e do LCC.

Processo de Revestimento

O processo de revestimento compreende as etapas de:
(a) revestimento da superficie a ser recoberta com a resina
compreendendo uma fonte de fenol, LCC e um aldeido; e

(b) Cura da superficie com um plasma.

Gas formador do plasma

Na presente invengdo a atmosfera necessaria para gerar o plasma é

composta basicamente de hexafluoreto de enxofre (SFg).

Superficie a ser coberta

A presente invengao proporciona aplicagdo em superficies metalicas de
aco carbono, tais como as utilizadas em perfis estruturais e em placas usadas
na fabricagcdo de tubulagbes de transporte de petroleo, seus derivados
(aplicagcdo da resina na parte interna e externa da tubulagédo), em dutos de
saneamento e em estruturas para armacao de concreto. Todas as aplicacées
sao praticas e promovem a diminuigdo dos prejuizos causados pela corrosao

em superficies metalicas.
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Os exemplos a seguir ajudardo a compreender o método de preparo da
composicao do revestimento que consiste na obtengao de resinas fendlicas

com utilizagcao de matéria-prima fendlica biodegradavel (LCC).

Exemplo 1 — Obtencédo do Liquido da Casca de Castanha de Caju (LCC)

O LCC é extraido durante a fase de grelhagao na extragdo mecanizada
da améndoa no processo industrial. Cerca de 1 Kg de castanha resulta em
aproximadamente 220 g de améndoas e 780 g de cascas. A pelicula da
améndoa serve para a obtengédo de alcalbides, taninos e residuos. Da casca,
cerca de 25% representam o liquido residual e o restante é utilizado na
fabricacdo de colas e fertilizantes, além de servir como combustivel para as
caldeiras das préprias fabricas. A composicdo quimica do liquido consiste de
71% em acido anacardico, 18% em cardol, 4,7% em cardanol e 2,7% de outros
fendis. As proporgdes de acido anacardico e cardanol podem variar entre si,
conforme o processo de extracdo empregado, ja que o cardanol é proveniente

da descarboxilagdao do acido a temperatura de, aproximadamente, 170°C.

Exemplo 2 — Preparo da resina fendlica

Para o preparo da resina fenélica a base de LCC, utilizou-se um baléo
de 500 mL de trés bocas. Em cada uma delas foi conectado, respectivamente,
um condensador de refluxo, um agitador mecanico do tipo hélice e um
termémetro. O baldo ficou com a metade do seu volume submerso num banho
de agua com temperatura controlada.

Ao balao foi introduzida uma razdo molar entre fenol petroquimico e o
LCC de 0,2 — 1,0. Essa mistura deve ser agitada e aquecida numa faixa de
temperatura que varia entre 60 e 90°C, quando, entdo, adiciona-se o
catalisador, Acido Oxalico numa faixa de 0,3 a 0,7% p/p. E por ultimo adiciona-
se o reagente formol. Utilizou-se uma razdo molar entre os componentes
aldeidicos e fendlicos de 0,5 — 1,2 com excesso de componentes fenélicos no
meio reacional. Essa mistura tem um tempo de reagéo entre 60-100 minutos.

Em seguida transfere-se o produto, ja na temperatura ambiente, para um frasco
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de vidro que deve permanecer vedado até seu uso. A Figura 1 mostra a reagéo

de sintese da resina fendlica a partir de LCC.

Os exemplos a seguir permitirao uma melhor compreensio do processo

de revestimento através da geracao de Plasma.

Exemplo 3 — Geragao do Plasma

Para a geragao do Plasma utiliza-se um equipamento de deposi¢ao
quimica na fase vapor assistido por Plasma. O sistema para deposicao
utilizado é constituido de um reator de plasma com acoplamento capacitivo a
diodo de radiofreqiiéncia que consiste basicamente de uma camara de vacuo
de tipo campanula, em cujo interior estdo montados dois eletrodos circulares de
aco inoxidavel planos e paralelos, de aproximadamente 370 cm? de area e
espacgados de 3,5 cm. O eletrodo inferior (catodo) é alimentado por uma fonte
de radiofreqliéncia de 13,56 MHz. A conexdo da fonte ao eletrodo da-se por
meio de um circuito casador de impedancias, enquanto que o eletrodo superior
(anodo) é aterrado. No catodo, desenvolve-se uma tensdo de autopolarizagédo
negativa DC (Vb) que varia dependendo da poténcia de radiofreqiiéncia
aplicada e da pressdo de operagdo. Esta tensdo de autopolarizagdo, em
conjunto com a pressdo, determina a energia dos ions positivos que
bombardeiam a superficie do substrato durante a deposigdo. O sistema de
vacuo é constituido por uma bomba mecanica de alto vacuo e de uma bomba
difusora a 6leo. E introduzido no reator de plasma o gas ativo hexafluoreto de
enxofre (SFg) com baixa pressdo por volta de 10 Pa, temperatura menor que
60°C e um campo elétrico. Essas condi¢des levam a geracao de um ambiente
energético dentro do reator de plasma, fazendo com que moléculas passem a
chocar e aderir na superficie. Ha rompimento e rearranjo de ligagées podendo
haver formagdo de ligagdes cruzadas. Ou seja, o efeito do plasma é a

incorporagéao de espécies quimicas e reticulagao por transferéncia de energia.

Exemplo 4 — Cura em superficies metalicas
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Para realizagdo da cura em superficies metalicas, utiliza-se corpos de
prova de a¢o carbono 1020. O processo tem inicio com a remogao da camada
de éxido dos corpos de prova de ago carbono 1020 através de jateamento e
aplica-se a resina sintetizada com LCC aguardando secagem de 10 — 20 horas
a temperatura ambiente. Estes corpos de prova sao introduzidos no reator de
Plasma em atmosfera de hexafluoreto de enxofre (SFs) com baixa pressao por
volta de 10 Pa, temperatura menor que 60°C e um campo elétrico. A superficie
metalica revestida com a resina organica deve permanecer em contato com o
plasma por aproximadamente 25 minutos, emitindo uma coloragao lilas
caracteristica deste tratamento para essa superficie.

Os exemplos que seguem procuram comprovar o desempenho do

método e do processo anteriormente revelados.

Exemplo 5§ — Teste de cura com resina sintetizada a base de LCC com HTMA

Foi realizada em paralelo a cura da resina sintetizada a base de LCC
com HMTA na propor¢ao de 0,1 a 0,6% p/p e aquecimento numa faixa de

temperatura de 100 a 130°C durante uma faixa de tempo de 20 a 30 horas.

Exemplo 6 — Teste comparativo das resinas contendo HTMA e LCC

Foram testadas, paralelamente, a cura da resina reproduzida com
Hexametilenotetramina (HMTA) e cura da resina por Plasma. Foram feitas
Analises Térmicas onde se utilizou técnicas como Termogravimetria (TG),
Termogravimetria Derivada (DTG), Analise Térmica Diferencial (DTA) e
Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) e também a Microscopia de Forga
Atémica (AFM).

As curvas de Termogravimetria (TG) da resina curada por Plasma e
~curda por HMTA apresentaram dois estagios de decomposigao, confirmados
pelas curvas de DTG. O primeiro refere-se a perda de fenéis do LCC a 250°C
com 12,5% de perda de massa. O segundo estagio de decomposicao esta
relacionado & decomposicdo da resina em 450°C apresentando 77,5% de
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perda de massa. Obteve-se um residuo de 18% para cura por Plasma e 10%
para cura com HMTA a 800°C.

As curvas de Termogravimetria Derivada (DTG) da resina curada por
Plasma e por HMTA mostram o maximo de velocidade de decomposicéo da
resina em 450°C.

Observa-se na curva de Calorimetria Exploratéria Diferencial (DSC) da
resina curada por Plasma, a temperatura de transigdo vitrea em 19°C,
considerada predominantemente amorfa, jA que nao foi possivel verificar o
ponto de fusao até a temperatura de analise (200°C). A temperatura de
transi¢ao vitrea da resina cura com HMTA ocorreu em 18°C. Através da analise
de DSC pode-se comprovar uma maior eficiéncia da cura da resina feita por
Plasma.

Através da analise térmica foi possivel obter informagdes sobre a
estabilidade térmica dos dois métodos de cura. Observou-se que a resina
curada por Plasma obteve uma estabilidade térmica semelhante quando
comparada com a resina curada com HMTA. Atraves da AFM foi possivel obter
imagens das superficies das amostras e informagdes sobre adesido do
revestimento conforme Figura 3. De acordo com as imagens obtidas, a resina
curada por plasma apresentou uma superficie mais homogénea do que a
resina curada por HMTA. A resina curada por Plasma apresentou 7,8
nanonewton de adesao contra 27,8 nanonewton da resina curada por HTMA.
Ou seja, quanto menor a adesado entre a superficie do revestimento e o
analisador melhor € a cura. Isso porque ocorre a diminuigao de forgas que
atuam entre a superficie do revestimento e o analisador, devido a melhor
reticulagcao e estabilidade do mesmo.

O fato inovador refere-se a utilizagdo de matéria-prima fendlica
biodegradavel (LCC) de fonte renovavel, na formulagido de um revestimento
anticorrosivo conjuntamente com o uso de tecnologia limpa e mais eficiente
processo de cura através do Plasma, proporcionando a superficie metalica

protecao contra corroséo e maior durabilidade.
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A dtilizagdo de matéria-prima fendlica biodegradavel (LCC) na
formulagdo de um revestimento anticorrosivo, conjuntamente com o uso de
tecnologia limpa e mais eficiente de cura (Plasma) proporcionou a superficie
metalica, conforme exemplo anterior, maior resisténcia a corrosao. Essa maior
resisténcia, em decorréncia do uso da resina, leva a diminuicdo de prejuizos
causados pela corrosao, que no Brasil, chega a um valor anual correspondente
a 18 milhdes de Reais.

O uso da presente invengao proporciona diversas vantagens tais como:
utilizacdo de Liquido da Casca de Castanha de Caju (LCC) de baixissimo custo
(cerca de US$ 0,25/Kg), agregando valor a essa matéria-prima; Uso do LCC
que € matéria-prima renovavel (biodegradavel), menos téxico e da cura através
de uma tecnologia limpa; O aumento da produgcdo de LCC dinamizaria toda
regiao Nordeste do pais, ja que o caju € o agronegocio mais importante dessa
regido, levando a geragao de empregos e fixando o homem no campo.

Os versados na arte valorizardo imediatamente os importantes
beneficios decorrentes do uso da presente invencao. Variagées nas formas de
concretizar o conceito inventivo aqui exemplificado devem ser compreendidas

como dentro do espirito da invengao e das reivindicagdes anexas.
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Reivindicacoes

COMPOSICAO E METODO DE OBTENGAO DE RESINAS FENOLICAS E

1)

2)

3)

4)

5)

6)

7)

8)

PROCESSO DE REVESTIMENTO PARA SUPERFICIES METALICAS

Composicao de resinas fendlicas caracterizada por compreender:

(a) de 30 a 80% de uma fonte de fenol;

(b) de 20 a 80% de Liquido da Casca de Castanha de Caju (LCC);

(c) de 60 a 90% de um aldeido; e

(d) de 0,3 a 0,7 de um catalisador acido.
Composicéo de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizada pelo fato da
fonte de fenol compreender Fenol petroguimico.
Composicéao de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada pelo fato do
aldeido ser formol.
Composicao de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizada pelo fato do
catalisador acido ser escolhido do grupo que compreende acido
sulfurico, acido oxalico e mistura dos mesmos.
Método de obtencgao de resinas fenodlicas caracterizado por compreender
as etapas de:

(a) Misturar a fonte de fenol com o LCC,;

(b) Adicionar de 0,3 a 0,7% de um catalisador acido;

(c) Adicionar de 60 a 90% de um aldeido a mistura da etapa (b); e

(d) Separar a resina sintetizada da fase aquosa.
Método de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado pelo fato da
fonte de fenol compreender Fenol petroquimico e estar presente em
uma concentragao de 30 a 80% p/p.
Método de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado pelo fato do
aldeido ser formol.
Método de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado pelo fato do
catalisador acido ser escolhido do grupo que compreende acido

sulfarico, acido oxalico e mistura dos mesmos.
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9) Método de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado pelo fato da
concentragdo do aldeido ser menor que a soma das concentragbes da
fonte de fenol e de LCC.

10) Processo de revestimento para superficies metalicas caracterizado por
compreender as seguintes etapas:

(a) Revestimento da superficie metalica a ser recoberta com uma
resina cuja composicdo compreende uma fonte de fenol, LCC e
um aldeido; e

(b) Cura da superficie a ser recoberta com um plasma.

11) Processo, de acordo com a reivindicagdo 10, caracterizado pela
superficie metalica ser uma superficie metalica de ago carbono.

12) Processo, de acordo com a reivindicacdo 10, caracterizado pela fonte
de fenol compreender Fenol petroquimico e estar presente em uma
concentragao de 30 a 80% p/p.

13) Processo, de acordo com a reivindicagao 10, caracterizado pelo aldeido
ser formol e estar presente em uma concentragao de 60 a 90% p/p.

14) Processo, de acordo com a reivindicagao 10, caracterizado pelo plasma
ser formado por uma atmosfera compreendendo hexafluoreto de enxofre
(SFe).



1/1

Figuras
Figura 1 ];
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Resumo

COMPOSICAO E METODO DE OBTENCAO DE RESINAS FENOLICAS E
PROCESSO DE REVESTIMENTO PARA SUPERFICIES METALICAS

A presente invengao proporciona uma composicao de resinas fendlicas e
um meétodo inovador de cura através da geragdo de Plasma. O referido método
€ aplicavel na cura de uma resina fendlica anticorrosiva do tipo NOVOLAC,
termoplastica, a base de LCC aplicada em uma superficie metdlica de ago
carbono. Nao ha intérrupgéo do processo de cura e apds essa etapa obtém-se
um revestimento de elevada estabilidade térmica e com superficie mais rigida,

oriundos de um processo de cura mais eficiente e com tecnologia limpa.
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