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conjunto por intervalos de tempo que nao sao de comprimento
suficiente para permitir um receptor entrar e sair de um modo de
economia de energia durante os intervalos de tempo (1015). O
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Relatério Descritivo da Patente de Invengao para "COMPOSITO
CONTENDO SULFATO DE BARIO".

A presente invengéo refere-se a um compdsito contendo sulfato
de bario, um processo para a sua produgao e o uso desse compdsito.

A partir da aplicacao de materiais de enchimento e pigmentos
convencionais, também mencionados aditivos, em sistemas polimeros, sa-
be-se que a natureza e a intensidade das agdes reciprocas entre as particu-
las do material de enchimento ou pigmento e a matriz polimera influencia as
propriedades de um compdsito. Através da modificagao superficial visada, as
agdes reciprocas entre as particulas e a matriz polimera podem ser influen-
ciadas e dessa maneira, as propriedades do sistema de materiais de enchi-
mento e pigmentos em uma matriz polimera, a seguir também mencionado
compésito, alteradas. Um tipo usual de modificagao superficial € a funciona-
lizacao das superficies das particulas com o uso de alcoxialquilsilanos.
A modificagao superficial pode servir para aumentar a tolerancia das particu-
las com a matriz. Além disso, através de seleg¢do adequada de grupos fun-
cionais, & possivel obter também uma ligacao das particulas a matriz. A des-
vantagem do uso de materiais de enchimento convencionais é que estes,
com base em seu tamanho de particula, dispersam fortemente a luz visivel e
por isso, a transparéncia do compdsito € nitidamente reduzida. Aléem disso, a
ma estabilidade quimica de materiais de enchimento convencionais, tal co-
mo, por exemplo, carbonato de calcio, também representa uma desvanta-
gem para inumeras aplicagdes.

Uma segunda possibilidade para aperfeicoar as propriedades
mecanicas de materiais polimeros € o uso de particulas ultrafinas. A US-B-
6.667.360 publica compésitos polimeros, que contém 1 a 50% em peso, de
nanoparticulas com tamanhos de particulas de 1 a 100 nm. Como nanopar-
ticulas sao propostos 6xidos de metais, sulfetos de metais, nitretos de me-
tais, carbetos de metais, fluoretos de metais e cloretos de metais, sendo que
a superficie dessas particulas ndo é modificada. Como matriz polimera séo
mencionados epdxidos, policarbonatos, silicones, poliésteres, poliéteres,

poliolefinas, borracha sintética, poliuretanos, poliamida, poliestirenos, polife-
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nilenos, 6xidos, policetonas e copolimeros, bem como misturas dos mes-
mos. Os compésitos publicados na US-B-6.667.360, em comparagio com o
polimero nao enchido, deveriam apresentar propriedades mecanicas aper-
feicoadas, especialmente propriedades de tragdo e estabilidades ao risco.
Uma desvantagem das particulas ultrafinas publicadas é que muitas vezes
essas possuem uma alta dureza de Mohs e dessa maneira, uma alta abrasi-
vidade. Além disso, o indice de refragdo dos materiais descritos (por exem-
plo, dioxido de titdnio n = 2,7) é bastante alto em comparagdo com o indice
de refracdo dos materiais polimeros. Isto leva a uma dispersao da luz com-
parativamente forte e consequentemente, a redugéo da transparéncia dos
compositos.

O sulfato de bario (BaSO,) representa um caso especial dentro
dos pigmentos e materiais de enchimento tipicos. O sulfato de bario & quimi-
camente inerte e ndo realiza quaisquer reagdes com polimeros tipicos. Com
uma dureza de Mohs de 3, o suifato de bario € comparativamente macio;
dessa maneira, a dureza de Mohs de dioxido de titdnio na modificacdo de
rutila € de 6,5. O indice de refragdo de sulfato de bario com n = 1,64 é com-
parativamente baixo.

O pedido de patente DE 102005025719 A1 publica um processo
para a incorporacao de sulfato de bario desaglomerado com um tamanho de
particula médio menor do que 0,5 uym, que é revestido com um agente de
dispersdo, em pré-estagios de materiais plasticos, por exemplo, em polidis.
Neste processo, & preparado um material plastico, que compreende um a-
gente de dispersao e um sulfato de bario desaglomerado contendo um inibi-
dor de cristalizagdo. O pedido WO 2007-039625 A1 descreve o uso de parti-
culas de sulfato de bario ou carbonato de calcio, que contém pelo menos um
componente organico, em polimeros transparentes. Uma desvantagem geral
no uso das particulas de sulfato de bario desaglomeradas, organicamente
revestidas, consiste em que os componentes organicos ndo sao universal-
mente utilizaveis. O emprego de inibidores de cristalizagédo é particularmente
desvantajoso, pois estes ja sdo usados na producgéo (precipitagao) das parti-

culas de sulfato de bario. Neste caso, a tolerancia do inibidor de cristalizagao
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com os pre-estagios de materiais plasticos ou materiais plasticos limita muito
as possibilidades de uso do produto. Em caso extremo, isso pode significar,
que para cada material plastico deve ser desenvolvido ou produzido um no-
vo produto. Uma outra desvantagem das particulas de sulfato de bario desa-
glomeradas, descritas nos pedidos DE 102005025719 A1 e WO 2007-
039625 A1, consiste na distribuigdo do tamanho de particula das particulas
secundarias, que devem apresentar um didmetro de particula médio menor
do que 2 pym, preferivelmente < 250 nm, de modo particularmente preferido,
< 200 nm, de modo muito particularmente preferido < 130 nm, de modo ain-
da mais preferido, < 100 nm, de modo especialmente preferido, < 50 nm.
Distribuigbes de particulas secundarias tao finas levam a uma forte tendén-
cia ao pod, que deve ser evitada por razdes de seguranga do trabalho, espe-
cialmente no caso das particulas ultrafinas.

Uma outra desvantagem dos compdsitos modificados com mate-
riais de enchimento, descritos no estado da técnica, sdo suas propriedades
mecanicas insuficientes para muitas aplicagées.

O objeto da presente invengao, é superar as desvantagens do
estado da técnica.

De modo especial, o objeto da invengdo & pér um compdsito a
disposicdo, que em comparagdo com compdsitos do estado da técnica, pos-
sui modulos de flexao, estabilidades a flexdo, médulos de tragao, estabilida-
des a tragao, tenacidades ao fendimento, tenacidades a ruptura, tenacidades
ao impacto e taxas de desgaste nitidamente aperfeicoadas.

Isso tem grande importancia para determinadas aplicagbes de
materiais de compdésitos, por exemplo, no setor automobilistico, aeronautico
ou de navegacao aérea. Dessa maneira, sao desejadas baixas taxas de
desgaste em mancais de deslizamento, rodas dentadas ou revestimentos de
cilindros e émbolos. Justamente essas pecas pré-fabricadas devem apre-
sentar uma longa duragao e dessa maneira, levar a tempos Uteis prolonga-
dos de maquinas. Nas fibras sintéticas, por exemplo, de PA6, PA66 ou PET,
as estabilidades a ruptura podem ser aperfeicoadas.

Surpreendentemente, o objeto foi resolvido por compdésitos de
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acordo com a invengdo com as caracteristicas da reivindicacdo principal.
Concretizacgdes preferidas sdo caracterizadas nas subreivindicacées.

Surpreendentemente, de acordo com a invencéo, as proprieda-
des mecénicas e tribolégicas de compdsitos de polimeros melhoram muito ja
durante o uso de sulfato de bario precipitado, nao superficialmente modifica-
do, com tamanhos de cristalitos ds menores do que 350 nm (medidos de
acordo com o processo de Debye-Scherrer). Isto € tanto mais surpreenden-
te, quanto as particulas de sulfato de bario nao superficialmente modificadas
n&o podem formar nenhuma ligagéo entre a particula e a matriz.

Sabe-se, que ligagdées quimicas ou fisicas entre aditivo e matriz
agem adicionalmente de forma favoravel sobre o aperfeicoamento das pro-
priedades mecanicas e tribolégicas do compésito. De acordo com a inven-
¢ao, por conseguinte, em uma concretizagao particular, esta prevista a pro-
ducéo e utilizagao de particulas de sulfato de bario, que estdo em condigéo,
de formar tais ligagdes. Para isso, sdo previstas particulas de sulfato de ba-
rio superficialmente modificadas de acordo com a invengédo. A modificagao
superficial necessaria para o ajuste visado da ligagdo entre particula e ma-
triz, contudo, & efetuada de acordo com a invengao, somente apds a produ-
cao das particulas de sulfato de bario (por exemplo, precipitagdo em meios
aquosos) em um estagio de processo adicional.

A vantagem da modificagao superficial posterior esta na alta fie-
xibilidade possivel com esta. Este modo processual possibilita, por um lado,
que a formagao da particula com a precipitagao de sulfato de bario possa ser
efetuada de maneira usual, isto &, a formagéao da particula ndo & negativa-
mente influenciada através de co-precipitados. Por outro lado, &€ mais facil
controlar o tamanho e morfologia da particula das particulas de sulfato de
bario.

A precipitacdo do sulfato de bario a ser usado de acordo com a
invengao, pode ser efetuada por todos os processos conhecidos do estado
da técnica. De acordo com a invencgéo, prefere-se utilizar sulfato de bario,
que foi produzido em um reator de precipitagédo para a precipitagao de parti-

culas nanoscaligas, especialmente de uma célula de reagao para a mistura
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ultra rapida de varios reagentes, por exemplo, de solugdes aquosas de hi-
dréxido de bario ou sulfeto de bario ou cloreto de bario e sulfato de sédio ou
acido sulfarico. De acordo com a invengéo, apds a precipitagcéo o sulfato de
bario esta preferivelmente presente na forma de uma suspenséo de precipi-
tacao.

O sulfato de bario utilizado de acordo com a invengéo, é lavado
e concentrado, de maneira que a agua residual obtida ndo é organicamente
carregada. O sulfato de bario esta presente, entao, na forma de uma sus-
penséao de sulfato de bario concentrada.

A secagem da suspenséo de sulfato de bario concentrada pode
ser efetuada por meio de secagem por atomizagao, liofilizagdo e/ou seca-
gem por moagem. Dependendo do processo de secagem, pode ser neces-
saria uma moagem seguinte dos pds secos. A moagem pode ser efetuada
por processos em si conhecidos.

Para a produgao dos compdésitos de acordo com a invengao, uti-
lizam-se preferivelmente pds de sulfato de bario secados por atomizacao.
Estes tém a vantagem, de que os aglomerados secados por atomizagao re-
lativamente grossos formam um p6é pobre em p6é e muito bem escoavel, que
além disso, € surpreendentemente bem dispersivel.

O compésito de acordo com a invengao, contém uma matriz po-
limera com 0,1 a 60% em peso, de particulas de sulfato de bario precipita-
das com tamanhos médios de cristalitos dsp menores do que 350 nm (medi-
dos de acordo com o processo Debye-Scherrer). Preferivelimente, o tamanho
do cristalito dsg importa em menos do que 200 nm, de modo particularmente
preferido, em 3 a 50 nm. De acordo com a inveng¢éo, neste caso, as particu-
las de sulfato de bario podem ser tanto superficialmente modificadas quanto
também nao superficialmente modificadas.

Além disso, os compoésitos de acordo com a invengao, podem
conter componentes em si conhecidos pelo técnico, por exemplo, materiais
de enchimento minerais, fibras de vidro, estabilizadores, aditivos de proces-
so (também mencionados protective systems), por exemplo, agentes auxilia-

res de dispersdo, agentes de separacao, antioxidantes, antiozonizantes e
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outros), pigmentos, agentes de protegao contra chamas (por exemplo, hidro-
xido de aluminio, triéxido de antiménio, hidréxido de magnésio e outros), a-
celeradores de vulcanizagao, retardadores de vulcanizacgao, 6xido de zinco,
acido estearico, enxofre, perdxido e/ou plastificantes.

Um compésito de acordo com a invengédo, pode conter, por e-
xemplo, adicionalmente até 80% em peso, preferivelmente 10 a 80% em pe-
so, de materiais de enchimento minerais e/ou fibras de vidro, até 10% em
peso, preferivelmente 0,05 a 10% em peso, de estabilizadores e aditivos de
processo (por exemplo, agentes auxiliares de dispersao, agentes de separa-
¢éo, antioxidantes e outros), até 10% em peso, de pigmento e até 40% em
peso, de agentes de protegao contra chamas (por exemplo, hidréxido de a-
luminio, triéxido de antiménio, hidroxido de magnésio e outros).

Um compésito de acordo com a invencgéo, pode conter, por e-
xemplo, 0,1 a 60% em peso, de sulfato de bario, 0 a 80% em peso, de mate-
riais de enchimento minerais e/ou fibras de vidro, 0,05 a 10% em peso, de
estabilizadores e aditivos de processo (por exemplo, agentes auxiliares de
dispersao, agentes de separagao, antioxidantes e outros), 0 a 10% em peso,
de pigmento, 0 a 40% em peso, de agentes de protecdo contra chamas (por
exemplo, hidréxido de aluminio, triéxido de antiménio, hidréxido de magnésio
e outros).

A matriz polimera pode consistir, de acordo com a invengao, em
um termoplasto, em um material plastico de alta capacidade ou em uma re-
sina ep6xido. Como materiais termoplasticos sao adequados, por exemplo,
poliéster, poliamida, PET, polietileno, polipropileno, poliestireno, seus copo-
limeros e misturas, policarbonato, PMMA ou cloreto de polivinila. Como ma-
teriais plasticos de alta capacidade, sao adequados PTFE, termoplastos de
fldor (por exemplo, FEP, PFA e outros), PVDF, polissulfona (por exemplo,
PES, PSU, PPSU e outros), imida de poliéter, polimeros cristalinos liquidos e
cetonas de poliéter. Além disso, as resinas epéxido sdo adequadas como
matriz polimera.

De acordo com a invenc¢ao, é possivel utilizar particulas de sulfa-

to de bario sem modificagdo superficial. Alternativamente, as particulas de
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sulfato de bario, em uma concretizagao particular, podem possuir uma modi-
ficacdo superficial inorganica e/ou uma orgéanica.

A modificagéo superficial inorganica do sulfato de bario ultrafino
consiste tipicamente em pelo menos um composto inorganico, que sao sele-
cionados de compostos de aluminio, antiménio, bario, calcio, cério, cloro,
cobalto, ferro, fosforo, carbono, manganés, oxigénio, enxofre, silicio, nitrogé-
nio, estréncio, vanadio, zinco, estanho e/ou zircénio ou sais. Por exemplo,
sejam mencionados silicato de sédio, aluminato de sédio e sulfato de alumi-
nio.

O tratamento superficial inorganico do BaSQO, ultrafino realiza-se
em suspenséo aquosa. Nesse caso, a temperatura de reag¢do néao deve ul-
trapassar preferivelmente 50°C. O valor de pH da suspens&o é ajustado, por
exemplo, para valores de pH na faixa maior do que 9 com o uso de NaOH.
Sob forte agitacdo acrescentam-se depois, os produtos quimicos do pos-
tratamento (compostos inorgénicos), preferivelmente compostos inorgénicos
hidrossoluveis, tais como, por exemplo, compostos de aluminio, antiménio,
bario, calcio, cério, cloro, cobalto, ferro, fésforo, carbono, manganés, oxigé-
nio, enxofre, silicio, nitrogénio, estroncio, vanadio, zinco, estanho e/ou zirco-
nio ou sais. O pH e as quantidades de produtos quimicos de pds-tratamento
sdo selecionados de acordo com a invengao, de maneira tal, que os ultimos
estao presentes inteiramente dissolvidos em agua. A suspensio € intensa-
mente agitada, de maneira que os produtos quimicos de pés-tratamento se
distribuem homogeneamente na suspensao, preferivelmente por pelo menos
5 minutos. No estagio seguinte, o pH da suspensao é baixado. Nesse caso,
provou-se como sendo vantajoso, baixar o pH lentamente e sob forte agita-
¢ao. De modo particularmente vantajoso, o pH € baixado para valores de 5
até 8 dentro de 10 a 90 minutos. Em conexao com isso, segue de acordo
com a inveng¢ao, um tempo de amadurecimento, preferivelmente um tempo
de amadurecimento de aproximadamente uma hora. Nesse caso, as tempe-
raturas nao devem ultrapassar preferivelmente 50°C. A seguir, a suspensao
aquosa é lavada e secada. Para a secagem do BaSO, ultrafino, superficial-

mente modificado, oferecem-se, por exemplo, a secagem por atomizagao, a
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liofilizagdo e/ou a secagem por moagem. Dependendo do processo de seca-
gem, pode ser necessaria uma moagem subsequente dos pos secos. A mo-
agem pode ser efetuada por processos em si conhecidos.

Para a produgédo de particulas de BaSO, silanizadas, ultrafinas,
superficialmente modificadas, uma suspensao aquosa de BaSO, de particu-
las de BaSO, ja superficialmente modificadas de forma inorganica & adicio-
nalmente modificada com pelo menos um silano. Como silanos utilizam-se
preferivelmente alcoxialquilsilanos, de modo particularmente preferido, os
alcoxialquilsilanos sdo selecionados de octiltrietoxissilano, gama-metacril-
propiltrimetoxissilano, gama-glicidoxipropiltrimetoxissilano, gama-aminopro-
piltrietoxissilano, gama-aminopropiltrimetoxissilano, gama-isocianatopropil-
trietoxissilano, viniltrimetoxissilano e/ou silanos hidrolisados, tal como gama-
aminopropilsilsesquioxano (Fa. GE). Para isso, antes ou apés a lavagem,
uma suspenséo de BaSO4 de particulas de BaSO, superficialmente modifi-
cadas de forma inorgénica € adicionada a um alcoxialquilsilano sob forte agi-
tacao ou sob dispersdo. De acordo com a invengéo, segue-se um tempo de
amadurecimento, preferivelmente um tempo de amadurecimento de 10 a 60
minutos, preferivelmente a temperaturas de no maximo 40°C. Em seguida, é
ulteriormente processado tal como ja foi descrito. Alternativamente, o alcoxi-
alquilsilano pode ser aplicado, também apés a secagem, sobre as particulas
modificadas de forma inorgénica através de mistura.

De acordo com a invengéo, os seguintes compostos sdo particu-
larmente adequados como modificadores superficiais organicos: poliéteres,
silanos, polissiloxanos, acidos policarboxilicos, acidos graxos, polietilenogli-
cois, poliésteres, poliamidas, polialcoois, acidos fosfénicos organicos, titana-
tos, zirconatos, sulfonatos de alquila e/ou arila, sulfatos de alquila e/ou arila,
ésteres de acido alquil- e/ou arilfosforico.

A produgdo de sulfato de bario superficialmente modificado de
forma orgénica pode ser efetuada por processos em si conhecidos. De acor-
do com a invengdo, a suspensdo de sulfato de bario é adicionada a um
componente de bario, de maneira que se forma um excesso de bario. Como
componente de bario pode ser utilizado qualquer composto hidrossoltvel de
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bario, por exemplo, sulfeto de bario, cloreto de bario e/ou hidréxido de bario.
Os ions de bario adsorvem nas superficies da particula de sulfato de bario.

Depois compostos organicos adequados sdo acrescentados a
essa suspensao sob forte agitagdo e/ou durante uma dispersdo. Os compos-
tos organicos séo selecionados de maneira tal, para que formem um com-
posto pouco solivel com os ions de bario. Através da adicdo dos compostos
organicos a suspensao de sulfato de bario, os compostos orgéanicos precipi-
tam com os ions de bario excessivos sobre a superficie do sulfato de bario.

Como compostos orgénicos prestam-se compostos selecionados
do grupo dos sulfonatos de alquila e/ou arila, sulfatos de alquila e/ou arila,
esteres de acido alquil- e/ou arilfosférico ou misturas de pelo menos dois
desses compostos, sendo que os radicais alquila ou arila podem ser substi-
tuidos por grupos funcionais. Os compostos organicos também podem ser
acidos graxos, que possuem eventualmente grupos funcionais. Misturas de
pelo menos dois desses compostos também podem ser utilizadas.

Sao utilizados, por exemplo: sal de acido alquilsulfonico, polivi-
nilsulfonato de sédio, N-alquil-benzenossulfonato de sédio, poliestirenossul-
fonato de sédio, dodecilbenzenossulfonato de sédio, laurilsulfato de sédio,
cetilsulfato de sédio, sulfato de hidroxilamina, laurilsulfato de trietanolamoénio,
éster monoetilmonobenzilico de acido fosférico, perfluoroctanossulfonato de
litio, acido 12-bromo-1-dodecanossulfénico, 10-hidroxi-1-decanossulfonato
de sddio, carrageenano de sodio, 10-mercapto-1-cetanossulfonato de sédio,
16-ceten(1)-sulfato de sédio, sulfato de alcool oleilcetilico, sulfato de acido
oleico, acido 9,10-dihidroxiestearico, acido isoestearico, acido estearico, aci-
do oleico.

O sulfato de bario modificado de forma orgénica pode ser utiliza-
do ou diretamente na forma da pasta aquosa presente ou ser secado antes
da aplicagéo. A secagem pode ser efetuada por processos conhecidos. Para
a secagem, oferecem-se especialmente a aplicagéo de secadores de con-
vecgao, secadores por atomizagao, secadores por moagem, secadores por
liofilizagdo e/ou secadores por pulsagédo. Contudo, outros secadores também

s&o aplicaveis de acordo com a invengao. Dependendo do processo de se-
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cagem, pode ser necessaria uma moagem seguinte dos p6s secos. A moa-
gem pode ser efetuada por processos em si conhecidos. O sulfato de bario
modificado de forma orgénica tem preferivelmente um diametro médio de
particula de dso = 1 nm a 100 um, preferivelmente de dsp = 1 nm a 1 ym, de
modo particularmente preferido, de dsp = 5 nm a 0,5 um e antes da modifica-
¢éo organica esta preferivelmente presente disperso no tamanho da particu-
la primaria.

As particulas primarias tém uma distribuicdo logaritmica do ta-
manho da particula com um mediano de d = 1 a 5000 nm, preferivelmente d
= 1 a 1000 nm, de modo particularmente preferido, de d = 5 a 500 nm com
desvios padrao geométricos de og < 1,5, preferivelmente de o4 < 1,4.

O sulfato de bario modificado de forma organica pode, apés a
modificagdo organica, ser ulteriormente poés-tratado adicionaimente com
derivados de silano funcionais ou com siloxanos funcionais. Sao utilizados,
por exemplo: octiltrietoxissilano, metiltrietoxissilano, y-metacriloxipropiltrime-
toxissilano, y-glicidiloxipropiltrimetoxissilano, y-aminopropiltrietoxissilano,
y-isocianatopropiltrietoxissilano, viniltrimetoxissilano.

De acordo com a invengéo, as particulas de sulfato de bario su-
perficialmente modificadas de forma orgéanica tém opcionalmente um ou
mais grupos funcionais, por exemplo, um ou mais grupos hidréxi, amino,
carboxila, ep6xi, vinila, metacrilato e/ou isocianato, tiéis, alquiltiocarboxilatos,
di- e/ou polissulfidicos.

Os modificadores superficiais podem estar ligados quimica e/ou
fisicamente a superficie da particula. A ligagao quimica pode ser covalente
ou idnica. Como ligagao fisica sdo possiveis ligacdes dipolo-dipolo ou van-
der-Waals. A ligagdo dos modificadores superficiais através de ligacoes co-
valentes ou através de ligagées dipolo-dipolo fisicas & preferida.

De acordo com a invencgéo, as particulas de sulfato de bario su-
perficialmente modificadas possuem a capacidade, de realizar parcial ou
inteiramente uma ligagao quimica e/ou fisica @ matriz polimera através dos
modificadores superficiais. As ligagdes covalentes e idnicas sdo adequadas

como tipos de ligagdo quimica. Ligagées dipolo-dipolo e Van-der-Waals séo
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adequadas como tipos de ligacao fisica.

Preferivelmente, para a produgdo do compésito de acordo com a
invencdo, & possivel preparar inicialmente uma mistura basica, que contém
preferiveimente 5-80% em peso, de sulfato de bario. Depois, essa mistura
basica pode ser diluida ou somente com o polimero bruto ou misturada com
os outros componentes da receita e eventualmente ser dispersa mais uma
vez.

Para a produgéo do compésito de acordo com a invengao, tam-
bém pode ser selecionado um processo, no qual o sulfato de bario é inicial-
mente incorporado em substancias organicas, especialmente em polidis,
poliglicdis, poliéteres, acidos dicarboxilicos e seus derivados, sal AH, capro-
lactama, parafinas, ésteres de acido fosférico, ésteres de acido hidroxicarbo-
xilico, celulose, estireno, metacrilato de metila, diamidas orgéanicas, resinas
epoxido e plastificantes (entre outros, DOP, DIDP, DINP) e disperso. Essas
substancias organicas adicionadas ao sulfato de bario podem ser utilizadas,
depois, como material de partida para a produgao do compdsito.

Para a dispersao do sulfato de bario na mistura basica ou em
substancias organicas, podem ser usados processos de dispersao usuais,
especialmente com o emprego de extrusores de fusdo, dissolvedores, trés
cilindros, moinhos de bolas, moinhos de pérolas, moinhos de imersao, ul-
trassom ou amassadoras. O uso de moinhos de imersdo ou moinhos de pé-
rolas com diametros de pérolas de d < 1,5 mm é particularmente vantajoso.

O compdsito de acordo com a invengao, tem propriedades me-
canicas e tribolégicas surpreendentemente pronunciadas. Em comparagéo
com o polimero nao enchido, o compésito de acordo com a invengao, tem
moédulos de flexao, resisténcias a flexao, modulos de tragao, resisténcias a
tragao, tenacidades ao fendimento, tenacidades a ruptura, tenacidades ao
impacto e taxas de desgaste nitidamente melhores.

O objeto da invengéo sao individualmente:

- compositos, consistindo em pelo menos um termoplasto, pelo
menos um material plastico de alta capacidade e/ou em pelo menos uma

resina epoxido e sulfato de bario, cujo tamanho do cristalito dsp € menor do




10

15

20

25

30

12

que 350 nm, preferivelmente menor do que 200 nm e de modo particular-
mente preferido, importa entre 3 e 50 nm e em que o sulfato de bario pode
ser superficiaimente modificado tanto de forma inorganica e/ou organica
quanto também pode néo ser superficiaimente modificado (a seguir mencio-
nados também compésitos de sulfato de bario):

- compositos de sulfato de bario, em que pelo menos um poliés-
ter, uma poliamida, um PET, um polietileno, um polipropileno, um poliestire-
no, seus copolimeros e misturas, policarbonato, PMMA e/ou PVC é utilizado
como termoplasto;

- compositos de sulfato de bario, em que pelo menos um PTFE,
um termoplasto de fltor (por exemplo, FEP, PFA e outros), PVDF, uma po-
lissulfona (por exemplo, PES, PSU, PPSU e outros), uma imida de poliéter,
um polimero cristalino liquido e/ou uma cetona de poliéter & utilizado como
material plastico de alta capacidade;

- compdositos de sulfato de bario, em que é utilizada uma resina
epdxido;

- compositos de sulfato de bario, em que o compdsito contém 12
a 99,8% em peso, de termoplasto, 0,1 a 60% em peso, de sulfato de bario, 0
a 80% em peso, de material de enchimento mineral e/ou fibras de vidro, 0,05
a 10% em peso, de antioxidante, 0 a 2,0% em peso, de desativador de metal
organico, 0 a 2,0% em peso, de aditivos de processo (entre outros, agentes
auxiliares de disperséo, promotores de adesdo), 0 a 10% em peso, de pig-
mento e 0 a 40% em peso, de agentes de protegdo contra chamas (por
exemplo, hidroxido de aluminio, tri6xido de antiménio, hidréoxido de magnésio
e outros);

- compésitos de sulfato de bario, em que o compoésito contém 12
a 99,9% em peso, de material plastico de alta capacidade, 0,1 a 60% em
peso, de sulfato de bario, 0 a 80% em peso, de material de enchimento mi-
neral e/ou fibras de vidro, 0 a 5,0% em peso, de aditivos de processo (entre
outros, agentes auxiliares de dispersao, promotores de adeséo), 0 a 10% em
peso, de pigmento;

- compdsitos de sulfato de bario, em que o compésito contém 20
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a 99,9% em peso, de resina epodxido, 0,1 a 60% em peso, de sulfato de ba-
rio, 0 a 80% em peso, de material de enchimento mineral e/ou fibras de vi-
dro, 0 a 10% em peso, de aditivos de processo, 0 a 10% em peso, de pig-
mento e 0 a 40% em peso, de hidréxido de aluminio;

- compdositos de sulfato de bario, em que a proporgao de sulfato
de bario no compésito importa em 0,1 a 60% em peso, preferivelmente 0,5 a
30% em peso, de modo particularmente preferido, em 1,0 a 20% em peso;

- compdositos de sulfato de bario, em que a modificagao superfi-
cial inorganica do sulfato de bario ultrafino consiste em um composto, que
contém pelo menos dois dos seguintes elementos: compostos de aluminio,
antiménio, bario, calcio, cério, cloro, cobalto, ferro, fésforo, carbono, manga-
nés, oxigénio, enxofre, silicio, nitrogénio, estréncio, vanadio, zinco, estanho
e/ou zircdnio ou sais;

- compositos de sulfato de bario, em que a modificagcao superfi-
cial organica consiste em um ou mais dos seguintes componentes: poliéte-
res, siloxanos, polissiloxanos, acidos policarboxilicos, poliésteres, poliami-
das, polietilenoglicois, polidlcoois, acidos graxos, preferivelmente acidos gra-
xos insaturados, poliacrilatos, sulfonatos de alquila, sulfonatos de arila, sulfa-
tos de alquila, sulfatos de arila, ésteres de acido alquilfosférico, ésteres de
acido arilfosforico;

- compéositos de sulfato de bario, em que a modificagdo superfi-
cial contém um ou mais dos seguintes grupos funcionais: grupos hidroxila,
amino, carboxila, epoxi, vinila, metacrilato e/ou isocianato, ti6is, alquiltiocar-
boxilatos, di- e/ou polissulfidicos;

- compositos de sulfato de bario, em que a modificagdo superfi-
cial esta ligada de forma covalente a superficie da particula;

- compédsitos de suifato de bario, em que a modificagéo superfi-
cial esta ligada de forma iénica a superficie da particula;

- compaositos de sulfato de bario, em que a modificagao superfi-
cial esta ligada a superficie da particula através de agbes reciprocas fisicas;

- compdsitos de sulfato de bario, em que a modificacao superfi-

cial esta ligada a superficie da particula através de uma agéo reciproca dipo-
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lo-dipolo ou por uma Van-der-Waals;

- compositos de sulfato de bario, em que as particulas de sulfato
de bario superficialmente modificadas realizam uma ligagao a matriz polimera;

- compositos de sulfato de bario, em que ha uma ligacéo quimica
entre as particulas de sulfato de bario e a matriz polimera;

- compositos de sulfato de bario, em que a ligagao quimica entre
as particulas de sulfato de bario e a matriz polimera é uma ligacéo covalente
e/ou uma ibnica;

- compositos de sulfato de bario, em que ha uma ligacéo fisica
entre as particulas de sulfato de bario e a matriz polimera;

- compésitos de sulfato de bario, em que a ligagao fisica entre as
particulas de sulfato de bario e a matriz polimera é uma ligagéo dipolo-dipolo
(Keeson), uma ligagéo dipolo-dipolo induzida (Debye) ou uma ligacao dis-
persiva (Van-der-Waals);

- compositos de sulfato de bario, em que em que ha uma ligagao
fisica e uma quimica entre as particulas de diéxido de titanio e a matriz poli-
mera;

- processo para a produgéo do compoésito de sulfato de bario;

- processo para a produgéo do compoésito de sulfato de bario, em
que inicialmente € preparada uma mistura basica e o compésito de sulfato
de bario & obtido através da diluicdo da mistura basica com o polimero bruto,
sendo que a mistura basica contém 5 — 80% em peso, de sulfato de bario,
preferivelmente 15 — 60% em peso, de sulfato de bario;

- processo para a produgdo do compésito de sulfato de bario, no
qual inicialmente é preparada uma mistura basica e o compésito de sulfato
de bario € obtido através da diluigdo da mistura basica com o polimero bruto
sob dispersao;

- processo para a produgdo do compésito de sulfato de bario, no
qual a mistura basica € misturada com os outros componentes da receita em
um ou mais estagios e preferivelmente ainda segue-se uma disperséo;

- processo para a produgdo do compésito de sulfato de bario, no
qual o sulfato de bario é inicialmente incorporado em substancias organicas,
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especialmente em polidis, poliglicéis, poliéteres, acidos dicarboxilicos e seus
derivados, sal AH, caprolactama, parafinas, ésteres de acido fosférico, éste-
res de acido hidroxicarboxilico, celulose, estireno, metacrilato de metila, di-
amidas organicas, resinas epoéxido e plastificantes (entre outros DOP, DIDP,
DINP) e disperso, sendo que o sulfato de bario pode ser superficialmente
modificado tanto de forma inorgénica ou orgéanica, quanto também pode nao
ser superficialmente modificado;

- processo para a produgdo do compésito de sulfato de bario, no
qual as substancias organicas adicionadas ao sulfato de bario sao utilizadas
como material de partida para a produgéo do compésito;

- processo para a produgao do compdésito de sulfato de bario, no
qual a dispersado do sulfato de bario na mistura basica ou nas substancias
orgénicas € efetuada por meio de processos de dispersédo usuais, especial-
mente com o emprego de extrusores de fuséo, dissolvedores, trés cilindros,
moinhos de esferas, moinhos de pérolas, moinhos de imerséo, ultrassom ou
amassadores;

- processo para a producao do compodsito de sulfato de bario,
sendo que para a dispersao do sulfato de bario sio utilizados preferivelmen-
te moinhos de imersao ou moinhos de pérolas;

- processo para a produgdo do compésito de sulfato de bario,
sendo que para a dispersao do sulfato de bario sao utilizados preferivelmen-
te moinhos de pérolas, sendo que as pérolas possuem preferivelmente dia-
metros de d < 1,5 mm, particularmente, de preferéncia, de d < 1,0 mm, de
modo muito particularmente preferido, de d < 0,3 mm;

- compésito de sulfato de bario, que possui propriedades meca-
nicas aperfeigoadas e propriedades tribolégicas aperfeicoadas;

- compésito de sulfato de bario, no qual ao mesmo tempo a es-
tabilidade e a tenacidade sao aperfeicoadas pela aplicagdo de particulas de
sulfato de bario, preferivelmente particulas de sulfato de bario superficial-
mente modificadas;

- compésito de sulfato de bario, no qual o aperfeicoamento da

estabilidade e tenacidade pode ser observado em um ensaio de flexdo ou
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em um ensaio de tragao;

- composito de sulfato de bario, que possui tenacidades aperfei-
¢oadas ao choque e/ou tenacidades aperfeigoadas a flexao por impacto;

- compadsito de sulfato de bario, no qual a estabilidade ao desgas-
te & aperfeicoada através da aplicagao das particulas de sulfato de bario, pre-
feriveimente de particuias de sulfato de bario superficialmente modificadas;

- composito de sulfato de bario, que possui estabilidade aperfei-
¢oada ao risco;

- compdsito de sulfato de bario, que possui estabilidade aperfei-
¢oada a tenséao;

- compdsito de sulfato de bario, no qual é possivel observar um
aperfeicoamento da estabilidade a fluéncia;

- utilizagdo do compésito de sulfato de bario como material de
partida para a producdo de corpos conformados, produtos semi-acabados,
folhas ou fibras, especialmente para a produgéo de pegas moldadas por in-
jecao, tubeiras ou fibras;

- utilizagdo do compésito de sulfato de bario na forma de fibras,
que se destacam preferivelmente por estabilidades aperfeigoadas a ruptura;

- utilizacdo do compédsito de suifato de bario para partes pré-
fabricadas para o setor automobilistico, aeronautica ou navegacgao espacial,
especialmente na forma de mancais de deslizamento, rodas dentadas, re-
vestimentos de cilindros ou émbolos;

- utilizagdo do compodsito de sulfato de bario, por exemplo, para a
produgado de partes pré-fabricadas no processo de fundigdo, como adesivo,
como assoalho industrial, como revestimento de concreto, como reparo de
concreto, como revestimento de protegao contra corrosao, para encher partes
pré-fabricadas elétricas ou outros objetos, para sanear tubos metalicos, como
material de suporte em obras de arte ou para vedar terrarios de madeira.

A invencao ¢ ilustrada pelos exemplos abaixo, sem limita-la aos
mesmos.

Exemplo 1
Como material de partida é utilizado um sulfato de bario precipi-
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tado, que possui um tamanho do cristalito dso de 26 nm. Como matriz poli-
mera € utilizado a resina epoxido Epilox A 19-03 da Fa. Leuna-Harze GmbH
obtenivel comercialmente. Como endurecedor é utilizado o endurecedor a-
minico HY 2954 da Fa. Vantico GmbH & Co KG.

Inicialmente, o sulfato de bario pulverulento é incorporado na
resina epoéxido liquida sob dispersao do dissolvedor com um teor de 14% em
peso. Apos esta pré-dispersao, a mistura é dispersa com um moinho de i-
mersao por 90 minutos com um numero de rotagdes de 2500 rota-
¢des/minuto. Como pérolas, séo utilizadas pérolas de didxido de zirconio de
1 mm. Essa preparacdo € misturada com a resina pura, de maneira que a-
pés a adigdo do endurecedor formam-se compésitos, que contém 2 a 10%
em volume, de sulfato de bario. O endurecimento dos compdsitos é efetuado
na estufa de secagem.

Para os testes mecanicos do compésito, foram produzidas pecas
a testar com medidas definidas.

A determinagcdo da tenacidade a ruptura K,c (de acordo com
ASTM E399-90) é efetuada com uma velocidade de teste de 0,1 mm/min por
meio de pecgas a testar Compact Tension (CT). Nas amostras CT foi produ-
zida uma forte fenda através do impacto controlado de uma lamina de bar-
bear. Com isso, na ponta da fenda resulta o estado de dilatagao plano ne-
cessario para a determinagao do fator de intensidade de tenséao critico.

A caracterizagao mecanica foi efetuada em um ensaio de trés
pontos de acordo com a DIN EN ISO 178 com base em pecas a testar, que
foram desbastadas de placas fundidas com uma serra de precisdo. Pelo
menos cinco amostras com as medidas de 80 x 10 x 4 mm? foram testadas
com uma velocidade de teste de 2 mm/min a temperatura ambiente.

A figura 1 representa a tenacidade a ruptura dos compdsitos
como fungao do teor de sulfato de bario. Mostra-se, que com uma concen-
tracao de aplicacao de 10% em volume, a tenacidade a ruptura aumenta em
66% em comparagao com a resina pura.

Os resultados do ensaio de flexao de 3 pontos dos compositos
contra a concentragio de aplicagédo de sulfato de bario sdo mostrados nas
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figuras 2 e 3. O médulo de flexdo é aumentado de 2670 MPa para 3509 MPa
através da utilizagdo de sulfato de bario. A estabilidade a flexdo pode ser
aumentada de 129 MPa na resina pura para 136 MPa com 10% em volume,
de sulfato de bario. A amostra comparativa, que contém 5% em volume, de
sulfato de bario ndo disperso, mostra uma estabilidade a flexdo pior em
comparagao com a resina pura.

Para a determinacdo da taxa de desgaste especifica do compo-
sito, pecas a testar com as medidas de 4 x 4 x 20 mm? foram serradas.
Essas pecas a testar sao tribologicamente caracterizadas com auxilio da
disposigao do teste modelo “bloco e anel’. Foram utilizados uma forgca de
pressdo de 0,6 MPa, uma velocidade relativa de 0,03 m/s e um tamanho de
grao médio da superficie do contracorpo de 22 ym. Neste teste, a taxa de
desgaste especifica no compésito a 10% em volume, era de apenas 0,36
mm?Nm. A resina pura com 0,48 mm*Nm apresentou uma taxa de desgas-
te especifica nitidamente mais elevada.

Exemplo 2

Como material de partida € utilizado um sulfato de bario superfi-
cialmente modificado com um tamanho do cristalito dso de 26 nm. A superfi-
cie do sulfato de bario & pés-tratada de forma inorganica e silanizada. A mo-
dificagao superficial inorganica consiste em um composto de silicio-aluminio-
oxigénio. Para a silanizagao foi utilizado o gama-glicidoxipropiltrimetoxis-
silano (Silquest A-187 da Fa. GE Silicons).

O sulfato de bario superficialmente modificado de forma inorga-
nica pode ser produzido, por exemplo, de acordo com o seguinte processo:

3,7 kg de uma suspensao aquosa a 6,5% em peso, de particulas
de BaSO, ultrafinas com diametros médios das particulas primarias dso de
26 nm (resultado das pesquisas TEM) sdo aquecidas sob agitagdo a uma
temperatura de 40°C. O pH da suspensao é ajustado para 12 com soda
caustica a 10%. Sob forte agitagédo, acrescentam-se simultaneamente a sus-
pensdo 14,7 ml de uma solugdo aquosa de silicato de sodio (284 g de Si-
O./1), 51,9 ml de uma solugéo de sulfato de aluminio (com 75 g de Al,O3/l) e
9,7 ml de uma solugdo de aluminato de sédio (275 g de Al>O4/l), mantendo o
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pH de 12,0. A suspenséao é homogeneizada por mais 10 minutos sob forte
agitagdo. Em seguida, o pH ¢ lentamente ajustado, preferivelmente dentro
de 60 minutos, através da adi¢ao de um acido sulfurico a 5%, para um pH de
7.,5. Segue-se um tempo de amadurecimento de 10 minutos também a uma
temperatura de 40°C. Depois, a suspensao é lavada para uma condutibilida-
de inferior a 100 uS/cm e em seguida, secada por atomizagéo. A suspensao
lavada € ajustada para um teor sélido de 20% em peso, com agua VE e dis-
persa por meio de dissolvedor por 15 minutos. A suspens&o séo lentamente
acrescentados, sob dispersdo do dissolvente, 15 g de um gama-
glicidoxipropiltrimetoxissilano (Silquest A-187 da Fa. GE Silicons). Em segui-
da, a suspenséo é dispersa por mais 20 minutos com o dissolvedor e depois
secada no secador de liofilizagao.

Como matriz polimera utiliza-se a resina epéxido Epilox A 19-03
da Firma Leuna-harze GmbH obtenivel comercialmente. Como endurecedor
utiliza-se o endurecedor aminico HY 2954 da Firma Vantico GmbH & Co KG.

Inicialmente, o sulfato de bario pulverulento & incorporado na
resina epoxido liquida sob dispersao do dissolvedor com um teor de 14% em
volume. Apds essa pré-dispersdo, a mistura é dispersa com um moinho de
imersdo por 90 minutos com um numero de rotagcdes de 2500 rota-
¢bes/minuto. Como pérolas utilizam-se pérolas de dioxido de zircdnio de
1 mm. Essa preparagdo é misturada com a resina pura, de maneira que a-
pos a adigado do endurecedor forma-se um compodsito, que contém 5% em
volume, de sulfato de bario. O endurecimento dos compdsitos foi efetuado
na estufa de secagem.

De maneira analoga ao exemplo 1 descrito acima, sdo produzi-
das pecas a testar com medidas definidas, que foram medidas no ensaio de
flexao e em relacao a sua tenacidade a ruptura.

Os resultados do ensaio de flexdo e da tenacidade a ruptura do
composito em comparagdo com os resultados do compésito do exemplo 1,
sdo mostrados na tabela 1.

A resina enchida com 5% em volume, de sulfato de bario super-

ficialmente modificado mostra, em comparagdao com a resina pura, um moé-
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dulo de flexado fortemente aumentado e uma estabilidade a flexdo nitidamen-
te aumentada. A tenacidade a ruptura também pode ser nitidamente aperfei-
¢coada através da utilizagado de sulfato de bario superficiaimente modificado.
Em relagdo a resina enchida com 5% em volume, de sulfato de bario do
exemplo 1, o médulo de flexado e a estabilidade a flexdo da resina enchida
com 5% em volume, de sulfato de bario é nitidamente aumentado.

Tabela 1: Resultados do ensaio de flexdo e do teste da tenacidade a ruptura

amostra modulo de | estabilidade a | tenacidade a rup-

flexdo [MPa] | flexdio [MPa] | tura [MPa m'?}

resina pura (Epilox A 19-03) 2670 130 0,71

resina pura + 5% em volume, de | 2963 139 0,93

sulfato de bario

resina pura + 5% em volume, de | 3345 148 0,76

sulfato de bario superficialmente

modificado (do exemplo 2)

A figura 1 demonstra a tenacidade a ruptura do compésito de
acordo com o exemplo 1 como funcéo do grau de enchimento.
Exemplo 3

Como material de partida utiliza-se um sulfato de bario precipita-
do, que possui um tamanho do cristalito dso de 26 nm. Para a produgédo do
compésito, o sulfato de bario foi inicialmente disperso em etilenoglicol (EG)
por meio de moagem com pérolas e em seguida, filtrado através de um filtro
de 1 um. A seguir, a suspenséo a 30% foi utilizada na policondensagao para a
producdo de um granulado de PET com 2,5% em peso, de sulfato de bario.

A partir do compésito e de um polimero bruto de PET foram pro-
duzidas pecas a testar para ensaios de tragao e flexdo com o emprego de
uma maquina de moldar por inje¢do. Em seguida, as amostras foram condi-
cionadas por 96 horas a 23°C e 50% de umidade relativa do ar.

Os resultados do teste de tragao (de acordo com a DIN EN ISO
527) e dos testes de flexdo (de acordo com a DIN EN ISO 178) estao reuni-
dos nas tabelas 2 e 3. Em comparagao com o polimero bruto, o médulo de

tracéo e a dilatagao por ruptura estdo aperfeicoados. Também foi possivel
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aperfeicoar o médulo de flexdo e a estabilidade a flexao através do uso de
sulfato de bario. Além disso, é notavel um nitido aumento da temperatura de
amolecimento Vicat de 78°C no polimero bruto para 168°C no nanocompdsito.

Tabela 2: Resultados do ensaio de tragdo no compdésito de PET e sulfato de

bario de acordo com o exemplo 3

amostra médulo de | dilatacdo por
tracdo [MPa] ruptura [%]

polimero bruto de PET 2443 7,8

compdsito de PET e 2,5% em peso, de sulfato de bario 3068 0,4

Tabela 3: Resultados do ensaio de flexao no compésito de PET e sulfato de

bario de acordo com o exemplo 3

amostra estabilidade a | médulo de
flexdo [MPa] | flexdo [MPa]
polimero bruto de PET 89 2380
composito de PET e 2,5% em peso, de sulfato 105 2719
de bario
Exemplo 4

Como material de partida utiliza-se um sulfato de bario precipita-
do, que possui um tamanho do cristalito dsg de 26 nm e cuja superficie & su-
perficialmente modificada de forma orgénica com um acido graxo (acido es-
tearico Edenor ST1).

O sulfato de bario superficialmente modificado de forma orgéanica
pode ser produzido, por exemplo, de acordo com o seguinte processo:

9 kg de um sulfato de bario precipitado foram inicialmente moi-
dos em um moinho de pinos. Em seguida, este foi misturado com 10% em
peso, de acido estearico (Edenor ST19) no misturador Diosna, sendo que o
acido estearico, em virtude do desenvolvimento de temperatura, foi fundido
sobre o produto. Em seguida, o produto obtido ainda foi moido mais uma vez
no moinho de pinos.

Deste sulfato de bario superficialmente modificado de forma or-




10

15

22

ganica e de uma poliamida 6 (Ultramide B2715, BASF) comercial, produziu-
se inicialmente uma mistura basica a 20% em peso, por meio de extrusdo
por fusdo. Em um segundo estagio de extrusdo essa mistura basica foi dilui-
da para concentragdes de sulfato de bario de 2,0% em peso e 7,4% em pe-
so. Com o emprego de uma maquina de moldar por injecéo, foram fabrica-
das barras de teste de rebaixo para o ensaio de tragido (de acordo com a
DIN EN ISO 527) e barras pequenas para o ensaio de flexao (de acordo com
a DIN EN ISO 178). A seguir, as pecas a testar foram condicionadas por 72
horas a 23°C e 50% de umidade relativa do ar. Os resultados dos testes de
tracao estédo listados na tabela 4. Um nitido aumento da estabilidade a tra-
¢d0, do moédulo de tragdo e uma redugdo da dilatacao por ruptura é reco-
nhecido nos compdésitos em comparagdo com o polimero bruto. As proprie-
dades de flexdo (mddulo de flexdo e estabilidade a flexdao) foram nitidamente
aperfeicoadas através do uso de sulfato de bario superficialmente modifica-
do (vide tabela 5). A tenacidade ao impacto (de acordo com a DIN EN ISO
179) € aperfeicoada somente ao usar 2% em peso, de sulfato de bario su-
perficialmente modificado em comparagédo com a poliamida 6 pura.

Tabela 4: Resultados do ensaio de tragdo dos compoésitos de PAG e sulfatov

de bario superficialmente modificado de acordo com o exemplo 4

amostra teor da | estabilidade | dilatagdo modulo
particula a tracédo por ruptura de tracéo
% em peso [MPa] [%] [MPa]

PA 6 Ultramid B2715 (BASF) 0 67,99 108,63 2464,7

nanocompésito de PA 6 e sulfa- 2 73,7 22,6 2944 4

to de bario superficiaimente

modificado

nanocompdsito de PA 6 e sulfa- 7.4 75,7 8,3 3038,4

to de bario superficialmente

modificado
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Tabela 5: Resultados do ensaio de flexao e do ensaio de impacto dos com-
positos de PA 6 e do sulfato de bario superficialmente modificado de acordo
com o exemplo 4

denominag¢do da amostra teor da | estabilidade | médulo tenacidade ao
particula a flexdo de flexdo | impacto Charpy
% em peso [MPa] [MPa] [kJ/m?]

PA 6 Ultramid B2715 0 87,5 1920 92,24

(BASF)

nanocompdsito de PA 6 e 2 91,0 2057,6 99,6

suifato de bario superfici-

almente modificado

nanocomposito de PA 6 e 7,4 94,3 2148,7 40,2

sulfato de bario superfici-

almente modificado
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REIVINDICAGOES

1. Compésito de materiais de enchimento e pigmentos em uma
matriz polimera, caracterizado pelo fato de conter sulfato de bario, pelo me-
nos um termoplasto, um material plastico de alta capacidade e/ou uma resi-
na epoxido, sendo que o tamanho do cristalito de sulfato de bario dso € me-
nor do que 350 nm, preferivelmente menor do que 200 nm e de modo parti-
cularmente preferido, importa entre 3 e 50 nm e o sulfato de bario pode ser
superficialmente modificado tanto de forma inorganica e/ou de forma organi-
ca, como também pode nao ser superficialmente modificado.

2. Compésito de acordo com a reivindicagédo 1, caracterizado
pelo fato de selecionar como termoplasto pelo menos um poliéster, uma po-
liamida, um PET, um polietileno, um polipropileno, um poliestireno, seus co-
polimeros e/ou misturas, um policarbonato, um PMMA e/ou um cloreto de
polivinila ou selecionar como termoplasto misturas de pelo menos dois des-
ses termoplastos.

3. Compésito de acordo com a reivindicagéo 1 ou 2, caracteriza-
do pelo fato de selecionar como material plastico de alta capacidade pelo
menos um PTFE, um flhor-termoplasto (por exemplo, FEP, PFA e outros),
PVDF, uma polissulfona (por exemplo, PES, PSU, PPSU e outros), uma imi-
da de poliéter, um polimero cristalino liquido e/ou uma cetona de poliéter ou
selecionar como material plastico de alta capacidade, misturas de pelo me-
nos dois desses materiais plasticos de alta capacidade.

4. Compdésito de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1
a 3, caracterizado pelo fato de que o compésito contém 12 a 99,8% em pe-
so, de termoplasto, 0,1 a 60% em peso, de sulfato de bario, 0 a 80% em pe-
so, de material de enchimento mineral e/ou fibra de vidro, 0,05 a 10% em
peso, de antioxidante, 0 a 2,0% em pesd, de desativador de metal organico,
0 a 2,0% em peso, de aditivos de processo (entre outros, agentes auxiliares
de dispersao, promotores de adesdo e outros), 0 a 10% em peso, de pig-
mento e 0 a 40% em peso, de agente de protegao contra chamas (por e-
xemplo, hidréxido de aluminio, tribxido de antiménio, hidréxido de magnésio

e outros).
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5. Compésito de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1
a 4, caracterizado pelo fato de que o compédsito contém 12 a 99,9% em pe-
so, de material plastico de alta capacidade, 0,1 a 60% em peso, de sulfato
de bario, 0 a 80% em peso, de material de enchimento mineral e/ou fibra de
vidro, 0 a 10% em peso, de aditivos de processo, 0 a 10% em peso, de pig-
mento e 0 a 40% em peso, de hidroxido de aluminio.

6. Compésito de acordo com uma ou varias das reivindicagdes 1
a 5, caracterizado pelo fato de que o compdsito contém 20 a 99,9% em pe-
so, de resina epdxido, 0,1 a 60% em peso, de sulfato de bario, 0 a 80% em
peso, de material de enchimento mineral e/ou fibra de vidro, 0 a 10% em
peso, de aditivos de processo, 0 a 10% em peso, de pigmento e 0 a 40% em
peso, de hidréxido de aluminio.

7. Composito de acordo com uma ou varias das reivindicagoes 1
a 6, caracterizado pelo fato de que a proporgao de sulfato de bario no com-
posito importa em 0,1 a 60% em peso, preferivelmente 0,5 a 30% em peso,
de modo particularmente preferido, em 1,0 a 20% em peso.

8. Compdésito de acordo com uma ou varias das reivindicagoes 1
a 7, caracterizado pelo fato de que o sulfato de bario é superficiaimente mo-
dificado com pelo menos um composto inorganico e/ou organico.

9. Composito de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado
pelo fato de que a proporgao de peso dos compostos inorganicos em relagao
ao BaSO, importa em 0,1 a 50,0% em peso, preferivelmente em 1,0 a 10,0%
em peso.

10. Compésito de acordo com a reivindicagao 8 ou 9, caracteri-
zado pelo fato de que os compostos inorganicos sédo selecionados de com-
postos aquosos de aluminio, antiménio, bario, calcio, cério, cloro, cobalto,
ferro, fésforo, carbono, manganés, oxigénio, enxofre, silicio, nitrogénio, es-
tréncio, vanadio, zinco, estanho e/ou zircénio ou sais.

11. Compésito de acordo com uma ou varias das reivindicagdes
8 a 10, caracterizado pelo fato de que as particulas de BaSO,, adicionalmen-
te a modificacdo superficial, sdo modificadas a partir de compostos inorgani-

cos com pelo menos um silano ou varios silanos.
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12. Compésito de acordo com a reivindicagéo 11, caracterizado
pelo fato de que os silanos s&o alcoxialquilsilanos.

13. Compésito de acordo com a reivindicagéo 12, caracterizado
pelo fato de que os alcoxialquilsilanos sao selecionados de octiltrietoxissila-
no, gama-metacrilpropiltrimetoxissilano, gama-glicidoxipropiltrimetoxissilano,
gama-aminopropiltrietoxissilano, gama-aminopropiltrimetoxissilano, gama-
isocanatopropiltrietoxissilano, viniltrimetoxissilano e/ou silanos hidrolisados,
tal como gama-aminopropilsilsesquioxano (Fa. GE).

14. Compésito de acordo com uma ou varias das reivindicagdes
1 a 13, caracterizado pelo fato de que as particulas de BaSO, apresentam
um tamanho de particula primaria dsp menor ou igual a 0,1 um, preferivel-
mente de 0,05 a 0,005 um.

15. Compésito de acordo com uma ou varias das reivindicages
1 a 14, caracterizado pelo fato de que o sulfato de bario & superficialmente
modificado com pelo menos um composto organico.

16. Compédsito de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizado
pelo fato de que os compostos organicos sao selecionados do grupo dos
alquil- e/ou arilsulfonatos, alquil- e/ou arilsulfonatos, ésteres de acido alquil-
e/ou arilfosférico, sendo que os radicais alquila ou arila podem ser substitui-
dos por grupos funcionais e/ou acidos graxos, que possuem eventualmente
grupos funcionais ou a partir de misturas de pelo menos dois desses com-
postos.

17. Compésito de acordo com a reivindicagao 15 ou 16, caracte-
rizado pelo fato de que os compostos orgénicos sao selecionados de: sais
de acido alquilsulfénico, polivinilsulfonato de  sédio, N-alquil-
benzenossulfonato de sédio, poliestirenossulfonato de sédio, dodecilbenze-
nossulfonato de sédio, laurilsulfato de sédio, cetilsulfato de sédio, sulfato de
hidroxiamina, laurilsulfato de trietanolamdnio, éster monoetilmonobenzilico
de acido fosférico, perfluoroctanossulfonato de litio, acido 12-bromo-1-
dodecanossulfénico, 10-hidréxi-1-decanossulfonato de soédio, carrageenano
de sédio, 10-mercapto-1-cetanossulfonato de sédio, 16-ceten(1)sulfato de
sodio, sulfato de ailcool oleilcetilico, sulfato de acido oléico, acido 9,10-
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dihidroxiestearico, acido isoestearico, acido estearico, acido oléico ou a partir
de mistura de pelo menos dois desses compostos.

18. Compésito de acordo com uma ou varias das reivindicacdes
15 a 17, caracterizado pelo fato de que o sulfato de bario apresenta um dia-
metro de particula médio de dsp = 1 nm a 100 um, preferivelmente de dso = 1
nm a 1 ym, de modo particularmente preferido, de dsp = 5 nm a 0,5 um.

19. Compdsito de acordo com uma ou varias das reivindicagbes
15 a 18, caracterizado pelo fato de que as particulas primarias do sulfato de
bario tém uma distribui¢do logaritmica do tamanho de particula com um me-
diano de d = 1 a 5000 nm, preferiveimente de d = 1 a 1000 nm, de modo par-
ticularmente preferido, de d = 5 nm a 500 nm e uma distribui¢do logaritmica
do tamanho de particula com um desvio padrdo geométrico de og < 1,5m
preferivelmente de og < 1,4.

20. Compésito de acordo com uma ou varias das reivindicagoes
15 a 19, caracterizado pelo fato de que o sulfato de bario & pés-tratado com
derivados de silano funcionais e/ou com siloxanos funcionais, sendo que os
derivados de silano funcionais e/ou siloxanos funcionais sdo preferivelmente
selecionados de: octiltrietoxissilanos, metiltrietoxissilanos, y-metacriloxipro-
piltrimetoxissilanos, y-glicidiloxipropiltrimetoxissilanos, y-aminopropiltrietoxis-
silanos, y-isocianatopropiltrietoxissilanos, viniltrimetoxissilano ou a partir de
misturas de pelo menos dois desses compostos.

21. Processo para a produgao de um compdsito de acordo com
uma ou varias das reivindicagées 1 a 20, caracterizado pelo fato de que a
partir do sulfato de bario e de uma parte do polimero bruto € preparada uma
mistura basica e o compdsito é obtido através da diluigdo da mistura basica
com o polimero bruto sob disperséo.

22. Processo de acordo com a reivindicagao 21, caracterizado
pelo fato de que a partir do sulfato de bario e de uma parte do polimero bruto
é preparada uma mistura basica e o composito € obtido através da diluicéo
da mistura basica com o polimero, sendo que a mistura basica contém 5-
80% em peso, de sulfato de bario, preferivelmente 15-60% em peso, de sul-
fato de bario.
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23. Processo de acordo com a reivindicagao 21 ou 22, caracteri-
zado pelo fato de que a mistura basica com os outros componentes da recei-
ta &€ misturada em um ou mais estagios e preferivelmente segue uma disper-
sao.

24. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagoes
21 a 23, caracterizado pelo fato de que o sulfato de bario € incorporado inici-
almente em substancias organicas, especialmente em aminas, poli6is, esti-
renos, formaldeidos e suas massas de moldagem, resinas de ésteres vinili-
cos, resinas de poliéster ou resinas de silicone e & disperso.

25. Processo de acordo com a reivindicagdo 24, caracterizado
pelo fato de que as substancias organicas adicionadas ao sulfato de bario
sao utilizadas como material de partida para a produgao do composito.

26. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagdes
21 a 25, caracterizado pelo fato de que a dispersao do sulfato de bario na
mistura basica ou em uma substancia organica é efetuada por meio de pro-
cessos de dispersao usuais, especialmente com o emprego de extrusores de
fusao, dissolvedores, trés cilindros, moinhos de bolas, moinhos de pérolas,
moinhos de imersao, ultrassom ou amassadoras.

27. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagoes
21 a 26, caracterizado pelo fato de que a disperséo do suifato de bario & pre-
ferivelmente efetuada em moinhos de imersao ou moinhos de pérolas.

28. Processo de acordo com uma ou varias das reivindicagoes
21 a 27, caracterizado pelo fato de que a disperséo do sulfato de bario & efe-
tuada em moinhos de pérolas, nos quais sao utilizadas pérolas com diame-
tros de d < 1,5 mm, de modo particularmente preferido, de d < 1,0 mm, de
modo muito particularmente preferido, de d < 0,3 mm.

29. Uso de um composito como definido em uma ou varias das
reivindicagdes 1 a 20, como material de partida para a produgao de corpos
conformados, semipasta, folhas ou fibras, especialmente para a produgéo de
pecas moldadas por injegéo, tubeiras ou fibras.

30. Uso de um compdsito como definido em uma ou varias das

reivindicagées 1 a 20, para partes pré-fabricadas para o setor automobilisti-
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co, aeronautica ou de navegacao espacial, especialmente na forma de man-
cais de deslizamento, rodas dentadas, revestimentos de cilindros ou émbo-
los.

31. Uso de um compdsito como definido em uma ou varias das
reivindicagdes 1 a 20, para a produgao de partes pré-fabricadas no processo
de fundigdo, como adesivo, como assoalho industrial, como revestimento de
concreto, como reparo de concreto, como revestimento de protegédo contra
corrosao, para encher partes pré-fabricadas elétricas ou outros objetos, para
sanear tubos metalicos, como material de suporte em obras de arte ou para

vedar terrarios de madeira.
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RESUMO
Patente de Invengéo: "COMPOSITO CONTENDO SULFATO DE BARIO".
A presente invencdo refere-se a compoésitos contendo sulfato de
bario, processos para a sua produgéo e o uso desses compoésitos.
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