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Relatorio Descritivo da Patente de Invengédo para "MATERIAL
HIDRATO DE ALUMINA TRATADO E SEUS USOS DO MESMO".
Campo Técnico

A presente invengdo refere-se genericamente a materiais em
particulas de hidrato de alumina tratado e usos de tais materiais em particu-
las.

Antecedentes da Técnica

Materiais inorganicos em particulas sdo comumente combinados
com materiais poliméricos para formagdo de materiais compoésitos. Por e-
xemplo, tais materiais inorganicos em particulas podem ser combinados com
polimeros termoendureciveis para formagdo de compoésitos de polimeros de
alta resisténcia termicamente estaveis. Em um outro exemplo, tais materiais
inorganicos em particulas podem ser combinados com resinas elastoméricas
curaveis para formacdo de compositos elastoméricos reforgados.

- Como tais, materiais inorganicos em particulas podem ser usa-
dos como material de enchimento e podem funcionar como reforgos, coran-
tes, ou absorvedores de radiagcdo. Por exemplo, zirconia e titania sdo comu-
mente usados como agentes branqueadores e absorvedores de radiagao
ultravioleta. Em um outro exemplo, negro de fumo é tipicamente usado para
formar compdsitos negros que suportam radiagéo ultravioleta. Em um exem-
plo particular, materiais inorganicos em particulas sdo usados em composi-
tos elastoméricos para fabricacdo de pneus. Em adigdo a negro de fumo,
silica precipitada é frequentemente usada para prover baixa resisténcia de
rolagem, por exemplo, para reduzir consumo de gasolina, e tragdo em super-
ficie umida.

De modo a reduzir consumo de combustivel, foram feitas tentati-
vas por produtores de pneus para obtengdo de pneus com baixa resisténcia
de rolagem. Em adigéo, fabricantes de pneus desejam aperfeicoada aderén-
cia em ambas condigdes Umida e seca, e resisténcia a desgaste. Como tal,
fabricantes tipicamente voltaram-se para uma composi¢do de borracha dieno
vuicanizavel com enxofre obtida por trabalho termomecanico de um copoli-

mero dieno conjugado e um composto vinila aromatico, e reforgado com sili-
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ca precipitada altamente dispersavel, especial. Silica precipitada altamente
dispersave! é fabricada de particulas primarias esféricas, que sdo agregadas
juntas. Estas particulas primarias tipicamente tém uma baixa razdo de as-
pecto, genericamente ao redor de 1.

Os assim chamados "pneus verdes" tiveram um significante su-
cesso comercial no mercado de carro de passageiro na Europa e mais re-
centemente na América do Norte. Entretanto, o desenvolvimento de pneus
verdes para caminhdes tem sido mais dificil devido a uma resisténcia a des-
gaste menor que pneu de caminhdo convencional reforgado principaimente
com negro de fumo.

Voltando-se para materiais aluminosos, particulas de nanoboe-
mita podem ser facilmente dispersas em uma matriz de polimero de nailon
devido a alta compatibilidade de superficie entre o material boemita e a ma-
triz de polimero altamente polar. Entretanto, particulas de nanoboemita sao
dificeis de dispersar em uma matriz ndo-polar, tal como uma composigao de
borracha dieno para uma formulagdo de pneu. Em geral, particulas de nano
boemita de maior razdo de aspecto sdo mais dificeis de dispersar em borra-
cha.

Numerosas solugdes foram propostas para aperfeigoar a disper-
sdo de nanoparticulas com alta razdo de aspecto em polimeros ndo-polares.
Por exemplo, agentes de tratamento de superficie organicos que modificam
a quimica de superficie das particulas para torna-las mais compativeis com
o polimero foram propostos. Uma tal abordagem, por exemplo, foi usada
para dispersar nano-argila em nailon ou polipropileno usando aménio qua-
ternario como um agente de tratamento de superficie organico. Entretanto,
mesmo com 0s agentes organicos, € frequentemente dificil obter desejavel
dispersdo de tais particulas inorgénicas, especialmente se a carga de mate-
rial de enchimento é alta (mais que 10% em volume). Além disso, no caso de
formulagao de pneu, um tratamento de superficie organico pode n&o ser de-
sejavel. Por exemplo, pode ser desejavel para a superficie dos materiais de
enchimento de reforgo reagirem com um agente de acoplamento silano po-

lissulfurado durante o método de composigao, e assim ndo pode ser apassi-
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vado pelo agente de tratamento de superficie organico.
Como tal, um material compédsito e de enchimento dispersivel
formado do mesmo pode ser desejavel.

Descricao da Invencao

Em uma modalidade particular, um material em particulas inclui
hidrato de alumina. O material em particulas tem uma razdo de volume de
compactagio 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0 cm®/cm?.

Em uma outra modalidade, um material em particulas compre-
ende hidrato de alumina revestido com 6xido de metal. O material em parti-
culas tem uma razao de volume de compactagao 50 mPa (500 psi) de pelo
menos cerca de 4,0 cm®/cm?.

Ainda em uma outra modalidade exemplar, um material em par-
ticulas inclui hidrato de alumina. O material em particulas tem uma Razao de
Volume de Poro Cumulativa de pelo menos cerca de 3,0.

Ainda em uma modalidade exemplar, um material em particulas
inclui hidrato de alumina. O material em particulas tem um indice de Volume
de Poro Cumulativo de Hg de pelo menos cerca de 3,0 cm®cm?.

Em uma outra modalidade exemplar, um material em particulas
inclui um hidrato de alumina semeado. O material em particulas tem um pon-
to isoelétrico ndo maior que cercade 5.

Ainda em uma modalidade exemplar, um método de fabricacéo
de um material em particulas inclui adicdo de um sal inorganico compreen-
dendo um anion de metal oxidado a uma suspensao de hidrato de alumina.
O método ainda inclui adicdo de um agente acidulante a suspensao de hi-
drato de alumina, pelo que uma camada de 6xido de metal é precipitada so-
bre particulas de hidrato de alumina da suspensdo de hidrato de alumina
para formar um material em particulas.

Ainda em uma modalidade exemplar, um método de fabricagao
de um material em particulas inclui adigdo de um sal silicato inorganico a
uma suspensao de hidrato de alumina. O método ainda inclui adigdo de um
agente acidulante a suspensao de hidrato de alumina e reacdo para precipi-

tar uma camada de silica sobre particulas de hidrato de alumina na suspen-
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sao de hidrato de alumina para formar o material em particulas.

Em uma outra modalidade exemplar, um material em particulas
inclui alumina de transicdo. O material em particulas tem um indice de Vo-
lume de Poro Cumulativo de Hg de pelo menos cerca de 3,0 cm®cm?®.

Ainda em uma outra modalidade exemplar, um material em par-
ticulas inclui alumina de transicdo. O material em particulas tem uma Razéao
de Volume de Compactagdo 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0
cm®cm?.

Ainda em uma modalidade exemplar, um material em particulas
inclui alfa alumina. O material em particulas tem um indice de Volume de
Poro Cumulativo de Hg de pelo menos cerca de 3,0 cm®/cm?.

Em uma outra modalidade exemplar, um material em particulas
inclui alfa alumina. O material em particulas tem uma Razao de Volume de
Compactagao de 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0 cm®/cm?.

Ainda em uma outra modalidade exemplar, um catalisador inclui
um material em particulas e um agente catalitico sobre a superficie do mate-
rial em particulas. O material em particulas tem uma Razdo em Volume de
Compactagio de 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4 cm®/cm?.

Ainda em uma modalidade exemplar, um papel de jato de tinta
inclui um substrato de papel e um revestimentc disposto sobre pelo menos
um lado do substrato de papel. O revestimento inclui um material em particu-
las tendo uma Razdo de Volume de Compactagdo de 50 mPa (500 psi) de
pelo menos cerca de 4,0 cm®cm?®.

Em uma outra modalidade exemplar, um material compésito in-
clui uma matriz polimero e um material em particulas disperso dentro da ma-
triz de polimero. O material em particulas tem uma Razdo de Volume de
compactagdo de pelo menos cerca de 4,0 cm®/cm®.

Ainda em uma outra modalidade exemplar, um material compé-
sito inclui uma matriz polimero e um agregado. O agregado inclui uma parti-
cula com uma razdo de aspecto geométrico de pelo menos cerca de 3,0.
Adicionalmente, o agregado tem um indice de Dispersabilidade de pelo me-
nos 94%.
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Em uma outra modalidéde exemplar, um material em particulas
compreende um agregado. O agregado inclui uma particula particula com
uma razdo de aspecto geométrico de pelo menos cerca de 3,0. Adicional-
mente, o agregado tem um indice de Dispersabilidade de pelo menos cerca
de 94%.

Ainda em uma modalidade exemplar, um material em particulas
inclui um hidrato de alumina revestido com éxido de metal. O material em
particulas tem um indice de Dispersabilidade de pelo menos cerca de 90%.

Em uma outra modalidade exemplar, um método de fabricagéo
de um artigo inclui mistura de um material em particulas com uma resina de
polimero. O material em particulas compreende hidrato de alumina. Ainda, o
material em particulas tem uma Razdo de Volume de Compactagao de 50
mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0 cm®/cm?®.

Ainda em uma modalidade exemplar, um material compadsito
compreende uma matriz de silicone e um material em particulas disperso
dentro da matriz de silicone. O material em particulas inclui um hidrato de
alumina. Adicionalmente, o material em particulas tem uma Razdo de Volu-
me de Compactagao 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0 cm3/cm?.

Descricdo da Modalidade(6es)

Em uma mecdalidade particular, um material em particulas inclui ~——

hidrato de alumina tratado, tal como hidrato de alumina revestido com silica.
Em um exemplo, o material em particulas pode ter uma Razao de Volume de
Compactagdo 50 mPa (500 psi) (a razdo do volume do ar para o volume do
s6lido quando o sélido € comprimido em 50 mPa (500 psi)) de pelo menos
cerca de 4,0 cm®/cm?®, indicando uma porosidade relativamente alta e resis-
téncia a compactacgao relativamente alta. Em adi¢gdo, o material em particu-
las pode ter um indice de Volume de Poro Cumulativo de Hg (porosidade na
faixa de tamanho de poro entre 10 e 1000 nm multiplicada pela densidade
especifica do material em particulas) de pelo menos 3,0 cm®cm?®. Em uma
modalidade particular, o material em particulas inclui hidrato de alumina re-
vestido com silica no qual o hidrato de alumina inclui boemita e o revesti-

mento de silica compreende cerca de 10% a cerca de 50% em peso do ma-
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terial em particulas.

Em uma modalidade exemplar, um método de fabricagdo de um
material de hidrato de alumina tratado inclui reagdo de uma solugdo de sal
inorganico (tal como silicato de sédio ou tungstato de sédio) com um agente
acidulante na presenga de uma particula de hidrato de alumina, assim preci-
pitando uma camada de 6xido de metal sobre a particula de hidrato de alu-
mina para formar um material hidrato de alumina revestido com 6xido de me-
tal. Ainda, o método pode incluir lavagem de material hidrato de alumina re-
vestido com 6xido de metal para remogdo de excesso de sais e secagem de
material hidrato de alumina revestido com 6xido de metal para obter um ma-
terial em particulas seco. O 6xido de metal formando o revestimento do hi-
drato de alumina revestido com 6xido de metal pode ter um ponto isoelétrico
ndo maior que cerca de 6,0. Em uma outra modalidade, um aditivo, tal como
acido citrico, é adicionado a uma solugao de particulas de hidrato de alumina
para diminuir o ponto isoelétrico das particulas de hidrato de alumina antes
da adicdo da solugéo de sal inorganico para melhor controlar a aglomeragéo
de particulas antes de revestimento com 6xido de metal.

Ainda em uma modalidade exemplar, um material composito in-

~ clui uma matriz polimero e um material hidrato de alumina revestido com

6xido de metal disperso dentro da matriz de polimero. O material hidrato de
alumina revestido com 6xido de metal pode ter uma Razdo de Volume de
Compactacdo de 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0 cm®/cm?, ou
um indice de Volume de Poro Cumulativo de Hg de pelo menos cerca de 3,0
cm®/cm?, indicando uma porosidade relativamente alta e resisténcia a com-
pactacao relativamente alta.

Em uma modalidade exemplar adicional, um método de fabrica-
¢do de um artigo compreende mistura de um material em particulas com
uma resina polimero. O material em particulas inclui um hidrato de alumina
revestido com 6xido de metal. Adicionalmente, o método pode incluir mistura
de um agente de acoplamento com o polimero. Alternativamente, o método
pode incluir pré-tratamento de material em particulas com um agente de a-

coplamento. Ainda, o método pode incluir moldagem de resina polimero e
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cura de resina polimero.

Particula de hidrato de alumina

Em geral, a particula de hidrato de alumina inclui alumina hidra-
tada conforme a formula: Al(OH),Ob, onde 0 <a <3 e b =(3-a)/2, com a ex-
cecdo de impurezas. Em uma modalidade particular, 1 < a < 2. Por exemplo,
quando a = 0 a formula corresponde a alumina (Al2O3). Em geral, o material
em particulas de hidrato de alumina tem um teor de agua de cerca de 1% a
cerca de 38% em peso, tal como cerca de 15% a cerca de 38% em peso de
teor de agua. |

Em particular, as particulas de hidrato de alumina podem incluir
hidréxidos de aluminio, tal como ATH (tri-hidréxido de aluminio), em formas
minerais comumente conhecidas como gibbsita, baierita, ou bauxita, ou po-
dem incluir mono-hidrato de alumina, também referido como boemita. Tal
forma mineral de hidroxidos de aluminio pode formar material em particulas
de hidrato de alumina util na formagdo das particulas ou pode ser usada co-
mo um precursor aluminoso, para ainda processamento, tal como em um
tratamento hidrotérmico semeado, descrito em mais detalhes abaixo.

Com particular referéncia as morfologias das particulas de hidra-
to de alumina, diferentes morfologias sdo disponiveis, tais como particulas
com forma de agulha, com forma elipsoidal, e forma de plaqueta. Por exem-
plo, particulas tendo uma morfologia com forma de agulha podem ser ainda
caracterizadas com referéncia a uma razao de aspecto primario definida co-
mo a razdo da dimensdo mais longa para a segunda dimensao mais longa
perpendicular a dimensdo mais longa e uma razdo de aspecto secundaria
definida como a razdo da segunda dimensdo mais longa para a terceira di-
mensao mais longa perpendicular as primeira e segunda dimensdes mais
longas. A raz&o de aspecto primaria de particula com forma de agulha é ge-
nericamente maior que 2:1, preferivelmente maior que 3:1, e mais preferi-
velmente maior que ou igual a 6:1. A razdo de aspecto secundaria generi-
camente descreve a geometria de secio transversa das particulas em um
plano perpendicular & dimensao mais longa. A razdo de aspecto secundaria

de particulas em forma de agulha é genericamente ndo maior que cerca de
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3:1, tipicamente ndo maior que cerca de 2:1, ou ndao maior que cerca de
1,56:1, e frequentemente cerca de 1:1.

De acordo com uma outra modalidade, as particulas de hidrato
de alumina podem ser particulas com forma de plaqueta ou placa generica-
mente de uma estrutura alongada. Entretanto, particulas com forma de pla-
queta genericamente tém superficies principais opostas, as superficies prin-
cipais opostas sendo genericamente planares e genericamente paralelas
umas as outras. Em adigao, as particulas com forma de plaqueta podem ser
caracterizadas como tendo uma razdo de aspecto secundaria maior que a-
quela de particulas de forma de agulha, genericamente pelo menos cerca de
3:1, tal como pelo menos cerca de 6:1, ou pelo menos cerca de 10:1. Tipi-
camente, a dimensao mais curta ou dimensao borda, perpendicular as su-
perficies ou faces principais opostas, € genericamente menos que 50 nano-
metros, tal como menos que cerca de 40 nanometros, ou menos que cerca
de 30 nanometros.

De acordo com uma outra modalidade, um cacho de particulas

-com forma de plaquetas pode formar genericamente uma estrutura elipsoidal

alongada tendo uma razdo de aspecto primaria descrita acima em conexao
com as particulas com forma de agulha. Em adigdo, o cacho com forma elip-
soidal pode ser caracterizado como tendo uma razac de aspecto secundaria
nao maior que cerca de 2:1, ndo maior que cerca de 1,5:1, ou cerca de 1:1.

De acordo com uma modalidade, as particulas de hidrato de a-
lumina tém uma razao de aspecto geométrica, definida como a razao da di-
mensao mais longa para a raiz quadrada do produto das duas dimensdes
ortogonais mais curtas, genericamente de pelo menos cerca de 3,0, e, em
particular, pelo menos cerca de 4,5, tal como pelo menos cerca de 6,0. Ge-
nericamente, particulas com forma de agulha tém uma razdo de aspecto ge-
ométrico maior que particulas com forma de plaquetas e particulas com for-
ma elipsoidal de tamanho comparavel. Tipicamente, a razdo de aspecto ge-
ométrico correlaciona com dispersdo de particulas de hidrato de alumina
nao-tratadas.

Morfologia do material em particulas de hidrato de alumina pode
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ser ainda definida em termos de tamanho de particula e, mais particularmen-
te, tamanho médio de particula. Como aqui usado, o "tamanho médio de
particula" é usado para representar a dimensdo de comprimento ou mais
longa média das particulas de hidrato de alumina. Genericamente, o tama-
nho médio de particula nao € maior que cerca de 1000 nanometros, tal como
cerca de 30 nanometros a cerca de 1000 nanometros. Por exemplo, os ta-
manhos médios de particulas podem nao ser maiores que cerca de 800 na-
nometros, ndo maiores que cerca de 500 nanometros, ou ndo maiores que
cerca de 300 nanometros. No contexto de material em particulas finas, mo-
dalidades tém um tamanho médio de particula ndo maior que 250 nanome-
tros, tal como ndo maior que 225 nanometros. Devido a restricbes de méto-
do de certas modalidades, o menor tamanho médio de particula é pelo me-
nos cerca de 30 nanometros, tal como pelo menos cerca de 50 nanometros,
ou pelo menos cerca de 100 nanometros. Em particular, o tamanho médio
de particula pode ser cerca de 30 nanometros a cerca de 1000 nanometros,
tal como cerca de 50 nanometros a cerca de 250 nanometros, ou cerca de
100 nanometros a cerca de 200 nanometros.

Devido a morfologia alongada das particulas, tecnologia conven-
cional de caracterizagdo € genericamente inadequada para medir tamanho
médio de particula, uma vez que tecnologia de caracterizagdo € generica-
mente baseada na assungéo de que as particulas séo esféricas ou préximas
de esféricas. Da mesma maneira, tamanho médio de particula é determina-
do tomando-se multiplas amostras representativas e medindo-se fisicamente
os tamanhos de particulas encontrados em amostras representativas. Tais
amostras podem ser tomadas através de varias técnicas de caracterizagao,
tal como microscopia de exploracao eletronica (SEM). O termo tamanho mé-
dio de particula também representa tamanho de particula primaria, relacio-
nado as particulas individualmente identificaveis, se em forma dispersa, a-
gregada ou aglomerada. O termo agregado representa um grupo de particu-
las primarias, que sao fortemente ligadas, e o termo aglomerado representa
um grupo de agregados que sdo fracamente ligados juntos. Em geral, € mais

facil medir o tamanho das particulas primarias antes delas serem agregadas
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juntas. Tipicamente, agregados e aglomerados tém um tamanho meédio
comparativamente maior. Por exemplo, agregados podem ter um tamanho
médio de cerca de 250 nm a cerca de 2000 nm, tal como cerca de 300 nm a
cerca de 1000 nm, ou mesmo cerca de 300 nm a cerca de 600 nm. Em um
outro exemplo, aglomerados podem ter um tamanho maior que cerca de
2000 nm, tal como maior que cerca de 10 micra, ou mesmo tao alto como
100 micra.

Em uma modalidade particular, quando a é aproximadamente (1)
dentro da férmula geral: AI(OH),0,, onde 0 < a < 3 e b = (3-a)/2, o material
hidrato de alumina corresponde a boemita. Mais genericamente, o termo
"boemita" é aqui usado para .representar hidratos de alumina incluindo boe-
mita mineral, tipicamente sendo Al,O3.H,O e tendo um teor de agua da or-
dem de 15%, assim como pseudo-boemita, tendo um teor de agua maior
que 15%, tal como 20% a 38% em peso. Como tal, o termo "boemita” sera
usado para representar hidratos de alumina tendo 15% a 38% de teor de
agua, tal como 15% a 30% de teor de agua em peso. E notado que boemita
(incluindo pseudo-boemita) tem uma estrutura de cristal particular e identifi-
cavel, e da mesma maneira, um padrao de difragao de raios X unico, € como
tal, & distinguida de outros materiais aluminosos incluindo outras aluminas
hidratadas. )
Boemita pode ser obtida através de processamento de minerais
aluminosos, tal como um precursor aluminoso através de um caminho de
processamento semeado, para prover desejavel morfologia e caracteristicas
de particula. Particulas de hidrato de alumina formadas através de um méto-
do semeado sdo particularmente apropriadas para formagdo de aglomera-
dos de hidrato de alumina tratados, como descrito abaixo. Tal processamen-
to semeado vantajosamente pode prover desejaveis morfologias de particu-
las e as particulas formadas por tais métodos podem ser ainda tratadas sem
remogido das mesmas da solugdo, tal como a solugdo na qual elas foram
formadas in situ.

Referindo-se aos detalhes dos métodos através dos quais o ma-

terial em particulas aluminosas semeadas pode ser fabricado, tipicamente
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um precursor de material aluminoso incluindo minerais bauxiticos, como
gibbsita e baierita, sdo submetidos a tratamento hidrotérmico como generi-
camente descrito na patente de propriedade comum, patente US 4.797.139.
Mais especificamente, o material em particulas pode ser formado atraves de
combinagdo de precursor e sementes (tendo desejada fase cristal e compo-
sicdo, tais como sementes de boemita) em suspens&o, expondo a suspen-
sdo (alternativamente sol ou pasta) a tratamento térmico para causar con-
versdo do material bruto na composigdo das sementes (neste caso boemita).
As sementes provém um molde para convers3o de cristal e crescimento do
precursor. Aquecimento € genericamente realizado em um ambiente auto-
geno, ou seja, em uma autoclave, de modo que uma pressao elevada é ge-
rada durante processamento. O pH da suspenséo é genericamente selecio-
nado de um valor de menos que 7 ou maior que 8, e o material semente bo-
emita tem um tamanho de particula mais fino que cerca de 0,5 micron, prefe-
rivelmente menos que 100 nm, e mesmo mais preferivelmente menos que
10 nm. No caso onde as sementes sdo aglomeradas, os tamanhos de parti-
culas sementes referem-se a tamanhos de particulas primarias de semente.
Genericamente, as particulas sementes estao presentes em uma quantidade
maior que cerca de 1% em peso do precursor boemita, tipicamente pelo me-
nos 2% em peso, tal como 2 a 40% em peso, mais tipicamente 5 a 15% em
peso (calculado como Al,O3). Material precursor ¢ tipicamente carregado em
uma porcentagem de teor de sélidos de 60% a 98%, preferivelmente 85% a
95%. Alternativamente, a carga total do material solido é cerca de 10% a
cerca de 50%, tal como cerca de 15% a cerca de 30%.

O aquecimento é realizado em uma temperatura maior que cer-
ca de 100°C, tal como maior que cerca de 120°C, ou mesmo maior que cer-
ca de 130°C. Em uma modalidade, a temperatura de processamento € maior
que 150°C. Usualmente, a temperatura de processamento esta abaixo de
cerca de 300°C, tal como menos que cerca de 250°C. Processamento é ge-
nericamente realizado na autoclave em uma presséao elevada, tal como den-
tro de uma faixa de cerca de 1x10° newtons/m? a cerca de 8,5x10® new-

tons/m?. Em um exemplo, a pressdo é gerada autogenamente, tipicamente
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ao redor de 2x10° newtons/m?.

No caso de material precursor relativamente impuro, tal como
bauxita, o material é lavado, tal como rinsagem com agua deionizada, para
lavar impurezas como hidroxidos de silicio e titanio e outras impurezas resi-
duais restantes do método de mineragao para fonte de bauxita.

O material aluminoso em particulas pode ser fabricado com con-
dicdes hidrotermicas estendidas combinadas com niveis de semeadura rela-
tivamente baixos e pH acido, resultando em preferencial crescimento de bo-
emita ao longo de um eixo ou dois eixos. Tratamento hidrotérmico mais lon-
go pode ser usado para produzir mesmo mais longa e maior razio de aspec-
to das particulas de boemita ou maiores particulas em geral. Periodos de
tempo tipicamente variam de cerca de 1 a 24 horas, preferivelmente 1 a 3
horas.

Seguindo tratamento térmico e converséo cristalina, o teor liqui-
do é genericamente removido, desejavelmente através de um método que
limita aglomeracdo das particulas de boemita com eliminagdo de agua, tal
como congelamento pr atomizagdo, secagem por atomizagao, ou outras tec-
nicas para evitar excessiva aglomeragdo. Em certas circunstancias, proces-
samento de ultrafiltragdo ou tratamento térmico para remogao de agua pode
ser usado. A seguir, a resultante massa pode ser triturada, tal como para
0,14 mm (100 mesh), se desejado. E notado que o tamanho de particula a-
qui descrito genericamente descreve os cristalitos simples formados atraves
de processamento, antes que quaisquer agregados ou aglomerados que
possam permanecer em certas modalidades.

Alternativamente, o material aluminoso em particulas pode ser
mantido em suspensio, formando uma suspensao coloidal. Por exemplo, o
material aluminoso em particulas pode ser mantido em sol. in situ. Em um
outro exemplo, o contetido liquido no qual o material aluminoso em particu-
las é suspenso pode ser substituido através de lavagem, troca de liquido —
liquido, ou outras técnicas de separagao que resultam no material aluminoso
em particulas permanecendo em suspenséo coloidal. Em particular, tais ma-

teriais aluminosos em particulas suspensas coloidais provém vantagens
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quando ainda tratados.

Varias variaveis podem ser modificadas durante o processamen-
to do material em particulas para efetuar a desejada morfologia. Estas varia-
veis notavelmente incluem a razdo em peso, ou seja, a razdo de precursor
(isto &, material estoque de alimentagcao) para semente, o particular tipo ou
espécies de acido ou base usados durante processamento (assim como o
relativo nivel de pH), e a temperatura (que & diretamente proporcional a
pressdo em um ambiente hidrotérmico autégeno) do sistema.

Em particular, quando a razdo em peso € modificada enquanto
mantendo as outras variaveis constantes, a forma e tamanho das particulas
formando o material em particulas boemita sdo modificados. Por exemplo,
quando o processamento é realizado a 180°C por duas horas em uma solu-
¢ao 2% em peso de acido nitrico, uma razao ATH:boemita de 90:10 (precur-
sor : razdo de semente) forma particulas com forma de agulha (ATH sendo
uma espécie de precursor de boemita). Em contraste, quando a razdo de
ATH : semente boemita é reduzida para um valor de 80:20, as particulas se
tornam de forma mais eliptica. Ainda, quando a razdo é ainda reduzida para
60 : 40, as particulas se tornam préximas de esféricas. Da mesma maneira,
mais tipicamente a razao de precursor boemita para sementes boemita nao
€ menos que cerca de 60:40, tal comoc ndo menocs que cerca de 70:3C ou
80:20. Entretanto, para assegurar adequados niveis de semeadura para
promover a morfologia de particulas finas que é desejada, a raz&o em peso
de precursor boemita para sementes boemita € genericamente nao maior
que cerca de 98:2. Baseado no anterior, um aumento em razdo em peso
genericamente aumenta razao de aspecto, enquanto uma diminuig&do de ra-
zao em peso genericamente diminuiu razdo de aspecto.

Ainda, quando o tipo de acido ou base é modificado, mantendo
as outras variaveis constantes, a forma (por exemplo, razdo de aspecto) e
tamanho das particulas sdo afetados. Por exemplo, quando processamento
é realizado a 180°C por duas horas com uma razao de ATH : semente boe-
mita de 90:10 em uma solugdo de acido nitrico 2% em peso, as particulas

sintetizadas sdo genericamente de forma de agulha. Em contraste, quando o
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acido é substituido com HCl em um teor de 1% em peso ou menos, as parti-
culas sintetizadas sdo genericamente proximas de esféricas. Quando 2% em
peso ou maior de HCI é utilizado, as particulas sintetizadas tornam-se gene-
ricamente de forma de agulhas. Em 1% em peso de acido férmico, as parti-
culas sintetizadas sdo de forma de plaquetas. Ainda, com o uso de uma so-
lugdo basica, tal como KOH 1% em peso, as particulas sintetizadas sao de
forma de plaquetas. Quando uma mistura de acidos e bases é utilizada, tal
como KOH 1% em peso e acido nitrico 0,7% em peso, a morfologia das par-
ticulas sintetizadas é de forma de plaquetas. Digno de nota, os valores de %
em peso acima dos acidos e bases s&o baseados no teor de sélidos somen-
te das respectivas suspensdes de sdlidos ou pastas, e ndo sdo baseados no
peso total das pastas fluidas.

Acidos e bases apropriadas incluem acidos minerais como acido
nitrico, acidos organicos como acido férmico, acidos halogénicos como acido
cloridrico e sais acidos como nitrato de aluminio e sulfato de magnésio. Ba-
ses efetivas incluem, por exemplo, aminas incluindo amdnia, hidroxidos de
alcalis como hidroxido de potéassio, hidroxidos alcalinos como hidréxido de
calcio, e sais basicos.

Ainda, quando temperatura &€ modificada enquanto mantendo
outras variaveis constantes, tipicamente mudangas sdo manifestadas—em
tamanho de particula. Por exemplo, quando processamento é realizado em
uma razio de ATH : semente boemita em razdo de 90:10 em uma solugao
de acido nitrico 2% em peso a 150°C por duas horas, o tamanho cristalino a
partir de XRD (caracterizada de difracdo de raios X) foi verificado ser de 115
Angstrons. Entretanto, em 160°C o tamanho cristalino foi verificado ser 143
Angstrons. Da mesma maneira, quando temperatura € aumentada, tamanho
médio de particula é também aumentado, representando uma relagéo dire-
tamente proporcional entre tamanho médio de particula e temperatura.

De acordo com modalidades aqui descritas, uma metodologia de
método flexivel e relativamente poderosa pode ser empregada para enge-
nheirar desejadas morfologias no material em particulas. De particular signi-

ficancia, modalidades utilizam processamento semeado resultando em uma
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rota de processamento de custo efetivo com um alto grau de controle de me-
todo que pode resultar em desejados tamanhos médios de particulas finos
assim como controladas distribuicdes de tamanho de particula. A combina-
g¢ao de (i) identificagdo e controle de variaveis chaves na metodologia de
método, tal como razdo em peso, espécies de acido e base e temperatura, e
(ii) tecnologia baseada em semeadura é de particular significancia, provendo
processamento que pode ser repetido e controlavel de desejadas morfologi-
as de material em particulas.

No contexto de material em particulas _.aluminoso semeado, é
atribuida particular significancia ao caminho de processamento semeado, na
medida em que ndo somente processamento semeado para formar material
em particulas semeado permite morfologia hermeticamente controlada do
precursor (que é grandemente preservada no produto final), mas também a
rota de processamento semeado € acreditada manifestar desejaveis propri-
edades fisicas no produto final, incluindo distingdes de composi¢cao, morfold-
gicas e cristalinas sobre material em particulas formado através de caminhos
de processamento ndo-semeado, convencionais.

Adicionais estudos de caracterizagao foram realizados para en-
tender mais precisamente o efeito de semeadura sobre morfologia de parti-
cula. As particulas semeadas tém uma estrutura nodular, em que as particu-
las sdo 'inchadas' ou 'nodosas’' e tém uma textura exterior genericamente
aspera. Ainda caracterizagao foi realizada através de analise TEM para des-
cobrir que o que aparece por SEM sendo particulas genericamente monoliti-
cas, sao realmente particulas formadas por montagens densas, herméticas
de particulas plaquetas. As particulas tém uma morfologia de agregado con-
trolada, em que os agregados mostram um nivel de uniformidade além de
convencionais tecnologias de agregado. E entendido que as estruturas a-
gregadas controladas formam a estrutura nodular, € sdo unicas para abor-
dagem semeada discutida acima.

E reconhecido que abordagens ndo-semeadas foram verificadas
formarem material em particulas, incluindo abordagens que decompdem ma-

teriais brutos através de consumo de um sal de aluminio, tal como nitrato de
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aluminio ou sulfato de aluminio. Entretanto, estas abordagens de decompo-
sicdo de sal de metal formam particulas morfologicamente distintas que sao
destituidas da morfologia semeada, carecendo notavelmente de estrutura
nodular. Tipica morfologia ndo-semeada tem uma textura de superficie ex-
terna semelhante a cabelo ou lisa. Exemplos de tais abordagens n&o-
semeadas incluem aquelas mostradas em US 3.108.888, US 2.9156.475, e
JP2003-054941.
Particulas de hidrato de alumina tratadas

Em uma particular modalidade, as particulas de hidratc de alu-
mina ainda podem ser tratadas, tal como através de revestimento de particu-
las de hidrato de alumina com um revestimento inorgénico, genericamente
resultando em aglomerados de particulas de particulas de hidrato de alumi-
na revestidas. Em particular, as particulas de hidrato de alumina podem ser
revestidas com um o6xido ceramico, tal como um 6xido de metal. Por exem-
plo, as particulas de hidrato de alumina podem ser revestidas com um 6xido
de metal, como silica, 6xido de estanho, 6xido de vanadio, 6xido de tungsté-
nio, 6xido de manganés, 6xido de antimdnio, 6xido de nidbio, 6xido de mo-
libdénio, ou quaisquer combinagées dos mesmos. Em uma modalidade e-
xemplar, o 6xido de metal pode ser selecionado de 6xidos de metais tendo
um ponto isoelétrico ndo maior gue cerca de 6,0, tal como n&o maior que
cerca de 5,0, ou ndo maior que cerca de 3,0. Em adigcdo, o 6xido de metal
pode ter um precursor basico, por exemplo, incluindo um metal que forma
um anion de sodio ou potassio soluvel em agua, oxidado. Ainda, o 6xido de
metal pode ser substancialmente insoluvel em agua. Em um exemplo parti-
cular, o revestimento pode ser formado usando uma suspensdo aluminosa
coloidal, por exemplo, incluindo um material aluminoso semeado. Em uma
modalidade exemplar, as particulas de hidrato de alumina podem ser reves-
tidas com silica.

Com relacdo ao método através do qual um material hidrato de
alumina revestido com 6xido de metal pode ser fabricado, tipicamente as
particulas de hidrato de alumina sdo providas em uma suspenséo (alternati-

vamente sol ou pasta fluida). Em particular, as particulas de hidrato de alu-
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mina sao particulas de hidrato de alumina semeado que estao em suspen-
sdo, tal como suspensas em uma porgao da solugdo na qual elas foram for-
madas in situ. A suspensao pode ser diluida com agua deionizada para for-
mar uma suspensio com cerca de 1% a cerca de 10% em peso de particu-
las de hidrato de alumina baseado no peso total da suspensdo. Em um e-
xemplo alternativo, as particulas de hidrato de alumina podem ser providas
em uma forma seca e adicionadas a agua deionizada (di-H,O) para forma-
¢ao de suspensao tendo pelo menos cerca de 20 g/L de particulas de hidrato
de alumina, tal como pelo menos cerca de 30 g/L de particulas de hidrato de
alumina, ou mesmo pelo menos cerca de 40 g/L de particulas de hidrato de
alumina. Ainda, a suspensdo pode ser aquecida acima de 50°C, tal como
entre cerca de 50°C a cerca de 99°C, ou mesmo entre cerca de 80°C e cerca
de 90°C, particularmente entre cerca de 80°C e cerca de 85°C, e pode ser
agitada em uma baixa velocidade. Genericamente, a suspensao resultante
tem um pH nao maior que cerca de 6.

Opcionalmente, as superficies das particulas de hidrato de alu-
mina podem ser pré-tratadas, por exemplo, para diminuir o ponto isoelétrico
das particulas de hidrato de alumina. Em uma modalidade exemplar, um a-
gente de modificagdo de superficie, tal como um acido fraco, pode ser adi-
cionado a suspenséao de hidrato de alumina. Por exemplo, o agente de modi-
ficagdo de superficie pode incluir acido citrico ou Darvan C (polimetacrilato
de amodnio,PMAA). Em particular, um agente de modificagdo € um agente
que pode reduzir o ponto isoelétrico das particulas de hidrato de alumina
para menos que 9,0. Por exemplo, o agente de modificagdo de superficie
pode reduzir o ponto isoelétrico das particulas de hidrato de alumina para
menos que cerca de 6,0, tal como ndo maior que cerca de 5,0. Em um e-
xemplo, o agente de modificacdo de superficie pode ser adicionado a sus-
pensio de hidrato de alumina em uma quantidade entre 1% e 10% em peso
das particulas de hidrato de alumina. Em particular, o agente de modificag&o
de superficie pode ser adicionado pouco a pouco. Por exemplo, cerca de
55% do acido citrico designado podem ser adicionados a suspenséao de hi-

drato de alumina e a suspensdo pode ser misturada, tal como por pelo me-
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nos 15 minutos, para assegurar que o acido citrico seja bem disperso na
suspensdo de hidrato de alumina. Subsequentemente, o restante do acido
citrico pode ser adicionado a suspensdo. Em um outro exemplo, acido citrico
pode ser dividido em 3 a 5 partes e adicionadas uma a uma, agitando por
pelo menos cerca de 5 minutos apds cada parte ser adicionada. Em cada
caso, a suspensao pode ser agitada em uma velocidade ajustada para a vis-
cosidade da suspensdo. Por exemplo, a suspensdo pode ser agitada em
uma maior velocidade para diminuir a viscosidade e dispersar o agente de
modificagdo de superficie. -

Ainda em um exemplo, o pH da suspensédo pode ser aumentado
antes da adigdo do sal inorgénico, tal como através de adigao de uma base,
por exemplo, hidréxido de sédio. Por exemplo, o pH pode ser ajustado para
pelo menos cerca de 5, tal como cercade 5 a cercade 7.

Para facilitar revestimento com um éxido de metal tal como sili-
ca, uma quantidade de sal inorgéanico incluindo um anion de metal oxidado
(por exemplo, um sal silicato inorganico) pode ser adicionado a suspensao
de modo que uma quantidade de 6xido de metal precipitado para revestir as
particulas de hidrato de alumina seja cerca de 10% a cerca de 50% em peso
do material de hidrato de alumina tratado resultante, tal como cerca de 15%
a cerca de 40%, por exemplo, cerca de 20% a cerca de 30% em peso. Em™~
uma modalidade exemplar, o sal silicato inorganico pode ser uma solugao
diluida de silicato de sédio. Alternativamente, o sal silicato inorganico pode
incluir um silicato de metal do Grupo |, tal como silicato de potassio. Em um
exemplo, o silicato inorganico pode ser adicionado lentamente até o pH da
suspensdo de hidrato de alumina aumentar, tal como entre cerca de 6,0 e
8,0, tal como entre cerca de 7,0 e 8,0. Em um outro exemplo, o silicato inor-
ganico é adicionado até o pH ser aumentado para uma faixa de cerca de 8,0
a cerca de 10,0, tal como cerca de 8,5 a cerca de 9,5. Uma vez o pH tenha
aumentado para a desejada faixa, o restante do silicato inorgédnico pode ser
adicionado em conjungdo com um agente acidulante, tal como acido sulfuri-
co, para manter o desejado pH. A suspensdo de hidrato de alumina pode ser

agitada por pelo menos 10 minutos, tal como pelo menos 20 minutos, ou
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mesmo cerca de 30 minutos.

Em uma modalidade exemplar, um agente acidulante & adicio-
nado para reduzir o pH da solugéo de hidrato de alumina para uma faixa de
cerca de 3,0 a cerca de 8,0, tal como cerca de 4,0 a cerca de 7,0, ou cerca
de 5,0 a cerca de 6,0. O agente acidulante pode ser um acido, tal como um
acido inorganico ou um acido organico. Em um exemplo, um &cido inorgani-
co inclui acido sulfarico, acido cloridrico, acido nitrico, acido fosférico, ou
qualquer sua combinacdo. Em um outro exemplo, o acido orgénico pode in-
cluir acido formico. Em um exemplo particular, o agente acidulante pode ser
acido sulfurico. Como um resultado do método, o material hidrato de alumina
tratado forma pequenos agregados de particulas de hidrato de alumina re-
vestidas.

Em adigdo, o material hidrato de alumina tratado opcionaimente
pode ser lavado para remover sais. Por exemplo, a suspensdo pode ser dilu-
ida com di-H,O, misturada, e deixada depositar. O sobrenadante pode ser
removido e o método (diluigdo, mistura, remogéao de sobrenadante) pode ser
repetido até pelo menos cerca de 90% dos ions estimados terem sido remo-
vidos. Em um outro exemplo, o material hidrato de alumina tratado pode ser
lavado por centrifugagdo ou pode ser tratado via troca de ions.

Em uma modalidade exemplar, o conteudo liquido é generica-
mente removido, desejavelmente através de um método que limita ainda
aglomeracdo do material hidrato de alumina tratado com eliminagdo de a-
gua, tal como congelamento por atomizagdo, secagem por atomizagao, ou
outras técnicas adaptadas para prevenir excesso de aglomeragdo. Em cer-
tas circunstancias, processamento de ultrafiltragdo ou tratamento termico
para remover a agua pode ser usado. A seguir, a resultante massa pode ser
triturada, tal como para 100 mesh, se desejado.

Embora o material hidrato de alumina tratado seja desejavel-
mente usado em sua forma boemita, o material pdde ser termo tratado para
alterar a estrutura cristalina da porgdo hidrato de alumina do material tratado.
Em uma modalidade exemplar, o material hidrato de alumina tratado € termo

tratado através de calcinacdo em uma temperatura suficiente para causar
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transformagdo em uma alumina de fase transitéria, ou uma combinacgéo de
fases transitorias. Tipicamente, calcinagdo ou tratamento térmico € realizado
em uma temperatura maior que cerca de 250°C, mas menor que 1100°C.
Em temperaturas de menos que 250°C, transformagdo em forma de tempe-
ratura mais baixa de alumina transitéria, gama alumina, tipicamente nao o-
correra. De acordo com certas modalidades, calcinacao é realizada em uma
temperatura maior que 400°C, tal como ndo menos que cerca de 450°C. A
temperatura maxima de calcinagdo pode ser menos que 1100°C ou 1050°C,
estas temperaturas superiores usualmente resultando em uma substancial
proporcdo de alumina fase teta, a forma de temperatura mais alta de alumina
transitoria.

Em temperaturas maiores que 1100°C, tipicamente o precursor
transformar-se-a na fase alfa. Ao contrario de material boemita nao-tratado,
um material hidrato de alumina revestido com 6xido de metal pode ser aque-
cido em alta temperatura sem perder sua nanoestrutura, como um resultado
do revestimento amorfo de 6xido de metal que pode evitar crescimento de
cristal de alumina durante o método de calcinagao.

Em uma outra modalidade, o material hidrato de alumina tratado
é calcinado em uma temperatura menor que 950°C, tal como dentro de uma
faixa de 750°C a 950°C para formar um substancial teor de deita aiumina.
De acordo com particulares modalidades, a calcinagao é realizada em uma
temperatura de menos que cerca de 800°C, tal como menos que cerca de
775°C ou 750°C para efetuar transformagdo em uma fase gama predomi-
nante.

De acordo com uma modalidade, o material de hidrato de alumi-
na tratado tem um alto volume de poro. Volume de poro pode ser medido de
varias maneiras, incluindo porosimetria de Hg e métodos BET. A porosime-
tria de Hg é medida de acordo com DIN 66 133. Resultados de porosimetria
de Hg podem ser usados para determinar um volume de poro cumulativo de
Hg, o volume total dos poros de menos que cerca de 300 nm. Em uma mo-
dalidade exemplar, o Volume de Poro Cumulativo de Hg do material de hi-

drato de alumina tratado é genericamente pelo menos cerca de 1,50 cmig, e
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em particular pelo menos cerca de 1,65 cm®/g, tal como pelo menos 1,75
cm®/g.

Em adigao, resultados de porosimetria de Hg podem ser usados
para determinar um indice de Volume de Poro Cumulativo de Hg. O indice
de Volume de Poro Cumulativo de Hg € o volume total dos poros entre 10
nm e 1000 nm medidos em cm®/g multiplicado pela densidade especifica do
material em particulas (por exemplo, 2,1 g/cm® para silica HD, 2,9 g/cm?® pa-
ra hidrato de alumina, 2,7 g/cm?® para hidrato de alumina tratado com silica
25% em peso, e 2,78 g/cm® para hidrato de alumina tratado com silica 15%
em peso. Em uma modalidade exemplar, o indice de Volume de Poro Cumu-
lativo de Hg do material de hidrato de alumina tratado € genericamente pelo
menos cerca de 3,0cm’®/cm?3®, e em particular, pelo menos cerca de 4,0
cm®/cm?®, tal como pelo menos cerca de 6,0 cm®/cm?®, ou mesmo pelo menos
cerca de 6,5 cm®/cm?.

Volume de poro BET pode ser determinado de acordo com ISO
5794. Resultados de volume de poro BET podem ser usados para determi-
nar um Volume de Poro Cumulativo BET, o volume total dos poros menos
que cerca de 300 nm. O Volume de Poro Cumulativo BET do material hidrato
de alumina tratado pode ser genericamente pelo menos cerca de 0,3 cm?/g.

Adicionalmente, uma Razdo de Volume de Poro Cumulativo € a
razao entre o Volume de Poro Cumulativo de Hg e o Volume de Poro Cumu-
lativo BET. Em uma modalidade exemplar, a Razao de Volume de Poro Cu-
mulativa do material de hidrato de alumina tratado € genericamente pelo
menos cerca de 3,0, e em particular, pelo menos cerca de 4,0, tal como pelo
menos cerca de 5,0.

Ainda, a Area de Superficie BET pode ser determinada de acor-
do com ISO 5794. O valor da area de superficie BET medida em m?%/g é mul-
tiplicado pela densidade especifica do material em particulas para obter um
valor em m?/cm®. Por exemplo, a Area de Superficie BET do material de hi-
drato de alumina tratado pode ser genericamente pelo menos cerca de 150
m?/cm?, tal como pelo menos cerca de 300 m?%/cm>.

Adicionalmente, a densidade empacotada solta de pre-
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compressdao (LPD) pode ser definida como a quantidade, em gramas, de
agregado que enche , sem compressido, uma cavidade dividida pelo volume
da cavidade e dividida novamente pela densidade do material (por exemplo,
2,1 g/cm?® para silica HD, 2,9 g/cm® para hidrato de alumina, 2,7 g/cm? para
hidrato de alumina tratado com silica 25% em peso, e 2,78 g/cm? para hidra-
to de alumina tratado com silica 15% em peso). Por exemplo, a LPD do ma-
terial de hidrato de alumina pode ser genericamente nao maior que cerca de
0,06 cm®/cm?, e em particular, ndo maior que cerca de 0,05 cm®cm?, tal co-
mo nao maior que cerca de 0,04 cm/cm3. Em uma outra modalidade, o ma-
terial hidrato de alumina tratado é pré-compactado para obter uma LPD apés
compactacdo de pelo menos cerca de 0,10 cm3/cm?, tal como pelo menos
cerca de 0,13 cm®/cm?® para facilitar a expedigdo e o manuseio do material
em particulas.

De acordo com uma modalidade, o material hidrato de alumina
tratado tem uma alta resisténcia a compressdao. Em um teste exemplar, o
material é colocado dentro de uma cavidade e comprimido. Um volume do
sélido (cm®) é determinado tomando-se o peso do material (g) e dividindo
pela densidade do material (por exemplo, 2,1 g/cm3 para silica HD, 2,9 g/cm?®
para hidrato de alumina, 2,7 g/cm?® para hidrato de alumina tratado com silica
25% em peso, e 2,78 g/lcm® para hidrato de alumina tratado com silica 15%
em peso). Um volume do ar (cm?) é a diferenca entre o volume da cavidade
(cm®) e o volume do sodlido (cm®). Uma razdo de Compactagdo de 10 mPa
(100 psi) é definida como a razdo do volume do ar para o volume do sélido
qguando o soélido é comprimido em 10 mPa (100 psi). Em uma modalidade
exemplar, a Razdo de Volume de Compactagdo de 10 mPa (100 psi) do ma-
terial hidrato de alumina tratado pode ser genericamente pelo menos cerca
de 6,0 cm®cm?, e em particular, pelo menos cerca de 8,0 cm®cm?, tal como
pelo menos cerca de 10,0 cm®/cm®.

Adicionalmente, uma Razao de Volume de Compactagao de 50
mPa (500 psi) é definida como a razdo do volume do ar para o volume do
s6lido quando o sdlido € comprimido em 50 mPa (500 psi). Em uma modali-

dade exemplar, a Razdo de Volume de Compactagdo de 50 mPa (500 psi)
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do material de hidrato de alumina tratado pode ser genericamente pelo me-
nos cerca de 4,0 cm®cm?, e em particular, pelo menos cerca de 5,0
cm®/cm?, tal como pelo menos cerca de 6,0 cm®/cm?®.

Um ponto isoelétrico (IEP) pode ser determinado medindo-se
uma carga do material como uma fungao de pH. Em particulas, o IEP € o pH
no qual a carga liquida do material € cerca de 0. Em um exemplo, o IEP do
material hidrato de alumina tratado pode ser ndo maior que cerca de 5,0, tal
como ndo maior que cerca de 2,0, e em particular ndo maior que cerca de
1,5. .

Particulares modalidades do material hidrato de alumina tratado
podem exibir aperfeicoadas propriedades que prové vantagens em particula-
res aplicagoes. Por exemplo, particulares modalidades do material de hidrato
de alumina tratado podem exibir uma alta Razdo de Volume de Compacta-
¢ao, indicando resisténcia de agregado, e um alto indice de Volume de Poro
Cumulativo, indicando um alto nimero de poros de menos que 1 micron em
tamanho. Tal resisténcia de agregado e porosidade, por exemplo, podem
conduzir a aperfeigcoada dispersdo em matrizes de polimeros. Em adic&o, as
propriedades de superficie de modalidades das particulas de hidrato de alu-
mina tratadas podem conduzir a aperfeicoada dispersao, aperfeicoada ab-
sorgédo de liquidos, e aperfeigoada receptividade para revestimentos.

Dispersando em um polimero

Em uma modalidade particular, o material hidrato de alumina
revestido com silica pode ser disperso dentro de uma matriz de polimero.
Em uma modalidade particular, a matriz de polimero inclui um polimero elas-
tomeérico. Polimeros elastoméricos sdo aqueles polimeros que quando mo-
deradamente deformados (estirados, torcidos, alongados, mutilados, etc.),
tipicamente retornam a sua forma original. Um elastémero exemplar é borra-
cha natural levemente reticulada. Um outro polimero elastomérico exemplar
inclui poliolefina, poliamida, poliuretano, poliestireno, dieno, silicone, fltior
elastébmero, e copolimeros, copolimeros de bloco, ou suas combinagdes. Um
silicone exemplar pode incluir borracha de silicone liquida (LSR) ou borracha

de alta consisténcia (HCR). Especificos polimeros que podem ser formula-
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dos como materiais elastoméricos incluem acrilonitrila butadieno estireno
(ABS), borracha de monémero etileno propileno dieno (EPDM), fluor elasto-
mero, policaprolactam (nailon 6), borracha nitrila butadieno (NBR), ou qual-
quer sua combinacgao.

Em uma modalidade particular, o polimero elastomérico inclui
um elastémero dieno. Elastdmero dieno ou borracha significa um elastomero
resultando pelo menos em parte (isto €, um homopolimero ou um copolime-
ro) de mondémeros dieno (mondmeros transportando duas ligagdes duplas
carbono — carbono, se conjugadas ou nio).

Elastdbmeros dieno exemplares incluem: (a) homopolimero obtido
por polimerizagdo de um mondmero dieno conjugado tendo 4 a 12 atomos
de carbono; (b) copolimero obtido por copolimerizagdo de um ou mais die-
nos conjugados junto com um ou mais compostos aromaticos vinila tendo 8
a 20 atomos de carbono; (c) copolimero ternario obtido por copolimerizagao
de etileno, de uma alfaolefina tendo 3 a 6 atomos de carbono com um mo-
némero dieno ndo-conjugado tendo 6 a 12 atomos de carbono, tal como, por
exemplo, os elastdmeros obtidos de etileno, de propileno com um monémero
dieno n&o-conjugado do tipo mencionado anteriormente, tal como em parti-
cular, 1,4-hexadieno, etilideno norborneno ou diciclo pentadieno; e (d) copo-
limero de isobuteno ou isopreno (borracha butila), e também as versdes ha-
logenadas, em particular cloradas ou bromadas, deste tipo de copolimero.

Elastdmeros dieno insaturados, em particular aqueles de tipo (a)
ou (b) acima, sdo particularmente adaptaveis para uso em banda de roda-
gem. Um dieno conjugado exemplar inclui 1,3-butadieno, 2-metil-1,3-
butadieno, 2,3-di-(C4.5 alquil)-1,3-butadienos tais como, por exemplo, 2,3-
dimetil-1,3-butadieno, 2,3-dietil-1,3-butadieno, 2-metil-3-etil-1,3-butadieno, 2-
metil-3-isopropil-1,3-butadieno, aril-1,3-butadieno, 1,3-pentadieno, 2,4-
hexadieno, ou qualquer combinagido dos mesmos. Um composto aromatico
vinila exemplar inclui, por exemplo, estireno, orto-, meta- e para-metil estire-
no, a mistura comercial "vinil tolueno”, p-t-butil estireno, metoxi estirenos,
cloro estirenos, vinil mesitileno, divinil benzeno, vinil naftaleno, ou qualquer

combinagdo dos mesmos.
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Em um outro exemplo, o elastémero dieno da composicdo pode
ser selecionado do grupo de elastdmeros dieno altamente insaturados, que
consiste em polibutadienos (BR), poli-isoprenos sintéticos (IR), borracha na-
tural (NR), copolimeros de butadieno — estireno (SBR), copolimeros de buta-
dieno — isopreno (BIR), copolimeros de butadieno — acrilonitrila (NBR), copo-
limeros de isopreno — estireno (SIR), copolimeros de butadieno — estireno —
isopreno (SBIR), ou misturas destes elastobmeros.

Em uma modalidade exemplar, o material de hidrato de alumina
tratado e a matriz de polimero sdo combinados e misturados para dispersar
suficientemente o material hidrato de alumina tratado. Por exemplo, a matriz
de polimero pode ser misturada por pelo menos cerca de 2 minutos. Um a-
gente de acoplamento pode ser adicionado a matriz de polimero. Alternati-
vamente, o material hidrato de alumina tratado pode ser ainda pré-tratado
com o agente de acoplamento.

Tipicamente, um agente de acoplamento inclui pelo menos um
grupo funcional reativo com borracha que ¢ reativo com o elastdmero e inclui
pelo menos um grupo funcional reativo com material de enchimento que é
reativo com o material de enchimento. Genericamente, o agente de acopla-
mento pode estabelecer uma conexdo quimica ou fisica entre o material de
enchimento de reforgo e o elastdmero. Em adigdo, o agente de acoplamento
pode facilitar dispersdo do material de enchimento dentro de elastdmero. Em
um exemplo particular, o agente de acoplamento inclui um grupo funcional
reativo com material de enchimento baseado em silano.

Em uma modalidade exemplar, a matriz de polimero pode ser
curada. O polimero elastomérico pode ser curado através de reticulagao, tal
como através de vulcanizacdo. Em uma modalidade particular, o polimero
elastomérico é curavel usando agentes baseados em enxofre, tal como pelo
menos um de enxofre elementar, polissulfeto, mercaptan, ou qualquer com-
binagdo dos mesmos. Em uma outra modalidade, o elastdmero € curavel
usando agentes baseados em peréxido, como peréxidos metalicos, peroxi-
dos organicos, ou qualquer combinagdo dos mesmos. Em uma outra moda-

lidade, o elastémero é curavel usando um catalisador de platina. Ainda em
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um exemplo, a formulagdo € curavel usando agentes baseados em amina.

Em particular, materiais compésitos incluindo um polimero e o
material hidrato de alumina tratado podem incluir o material hidrato de alu-
mina tratado em cargas de cerca de 20% a cerca de 400%, tal como cerca
de 30% a cerca de 200%, baseado no peso do polimero. Em geral, materiais
compositos incluindo o material hidrato de alumina tratado podem prover
propriedades aperfeicoadas em relagdo a compésitos incluindo silica alta-
mente dispersavel em menor carga de material de enchimento total.

As propriedades do resultante material compédsito podem ser
influenciadas por quanto o material em particulas dispersa bem na matriz de
polimero. Por exemplo, dispersao de aglomerados em um polimero pode ser
medida de acordo com ASTM 2663. Um indice de Dispersibilidade pode ser
definido como a dispersio dos aglomerados dentro de uma tipica formulagao
de pneu de passageiros seguindo o procedimento descrito em mais detalhes
no exemplo 4. Em uma modalidade, o indice de Dispersibilidade do material
hidrato de alumina tratado pode ser pelo menos cerca de 90%, e em particu-
lar, pelo menos cerca de 94%, tal como pelo menos cerca de 95%.

Particulares modalidades de um material compdsito incluindo
hidrato de alumina tratado podem ser vantajosamente usadas em pneus. Em
particular, modalidades do material compdsito proporcionam apeifeicoadas
propriedades mecéanicas e resisténcia a desgaste. Tal resisténcia a desgaste
de um material compdsito é especialmente Gtil em aplicagbes de alta severi-
dade, como pneus de caminhdes. Aperfeicoamento em resisténcia a desgas-
te também pode ser Util para pneus de carro de passageiros para aperfeigo-
amento de vida de servigo, ou reduzir espessura de banda de rodagem para
manter a mesma vida de servigo enquanto ainda reduzindo resisténcia de
rolamento.

Outros Usos

Em uma modalidade particular, o material hidrato de alumina
tratado pode ser disperso dentro de um revestimento de papel de jato de
tinta. O revestimento de papel de jato de tinta pode incluir alcoois polivinili-

cos, polimeros, ou suas apropriadas combinagdes. Em uma modalidade par-
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ticular, o revestimento pode ser disposto sobre pelo menos um lado de um
substrato de papel. O revestimento de papel de jato de tinta pode prover
uma alta velocidade de absorgao de tinta, isto €, rapidos tempos de seca-
gem, e permanéncia de imagem sem intumescimento de substrato de papel.
Particulares modalidades do material hidrato de alumina tratado vantajosa-
mente podem absorver tinta em uma estrutura altamente porosa. Em particu-
lar, particulas de hidrato de alumina tratadas exibindo um alto indice de Vo-
lume de Poro Cumulativo de Hg podem vantajosamente evitar sangramento
de tinta.

Em um outro experimento, a invengao é direcionada a um catali-
sador compreendendo um material hidrato de alumina tratado ou seus deri-
vados calcinados € um agente catalitico disposto sobre a superficie do mate-
rial. Um exemplo de um agente catalitico inclui um metal, tal como platina,
ouro, prata, paladio, ou qualquer combinagédo dos mesmos. Em um outro
exemplo, o agente catalitico pode incluir um 6xido de metal ou um ion ad-
sorvido. Em modalidades particulares, particulas de hidrato de alumina tra-
tadas podem exibir desejavel durabilidade em métodos onde ocorre tenso
mecanica sobre particulas cataliticas. Tal durabilidade pode ser atribuivel a
altas Razdes de Volume de Compactagéio.

Materiais cataliticos vantajosamente podem incluir materiais de
alumina anisotropicos, incluindo hidrato de alumina tratado ou ndo-tratado ou
seus derivados caicinados. Em particular, hidratos de alumina revestidos
com Oxido de metal e seus derivados podem formar materiais suportes cata-

liticos que exibem vantajosa porosidade e propriedades mecéanicas.

Exemplos

Exemplo 1
Amostras comparativas sdo formadas de particulas de hidrato de

alumina comercialmente disponiveis e silica. Estas amostras comparativas
sao testadas para porosidade, area de superficie, e resisténcia de compres-
sao como ilustrado no Exemplo 3 e comparadas com amostras de hidrato de
alumina tratadas.

Por exemplo, uma solugdo aquosa de um hidrato de alumina
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(CAM 9010-1, disponivel de Saint-Gobain Cramics and Plastics Corporation),
tendo uma forma de bastdo e uma razao de aspecto geométrico ao redor de
trés, é congelada por atomizagao e triturada para preparar Amostra 1.

Em um outro exemplo, uma solugdo aquosa de um hidrato de
alumina na forma de plaquetas (CAM 9080, disponivel de Saint-Gobain Ce-
ramics and Plastics Corporation) é secada — congelada e o pulverizado tritu-
rado para preparar Amostra 2.

Ainda em um exemplo, uma solugdo aquosa de um hidrato de
alumina (CAM 9010-2, disponivel de Saint-Gobain Ceramics and Plastics
Corporation), tendo uma forma de bastdo e uma razdo de aspecto geométri-
co na faixa de 6-10, é congelada por atomizacado e triturada para preparar
Amostra 3.

Em um exemplo adicional, uma solugdo aquosa de um hidrato
de alumina (CAM 9010-2, disponivel de Saint-Gobain Ceramics and Plastics
Corporation), tendo uma forma de bastdo e uma razdo de aspecto geométri-
co na faixa de 6-10, a partir de Amostra 3 é misturada com agua para dimi-
nuir sua viscosidade. A solugdo é agitada quando a resina de troca de ions
(Dowex Marathon A OH form) é adicionada, até um pH ao redor de § ser
atingido. A mistura é filtrada para remogao de pérolas de resina. A resultante
sclugdo é secada congelada e triturada para preparar Amostra 4.

Amostra 5 é derivada de uma silica precipitada altamente dis-
persivel comercialmente disponivel (Tixosil 68, disponivel de Rhodia).

Amostra 6 é derivada de uma silica precipitada altamente dis-
persivel comercialmente disponivel (Tixosil 43, disponivel de Rhodia).

Amostra 7 é derivada de uma silica precipitada altamente dis-
persivel comercialmente disponivel (Ultrasil 7000, disponivel de Degussa).
Exemplo 2

Em adigdo, amostras sdo preparadas de material hidrato de a-
lumina tratado para testes em comparacgao as amostras de Exemplo 1.

Por exemplo, Amostra 8 € preparada a partir de uma suspenséo
de hidrato de alumina (CAM 9010-2, disponivel de Saint-Gobain Ceramics

and Plastics Corporation tendo uma forma de bastdo e uma razdo de aspec-
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to geométrico na faixa de 6-10) que foi tratada com uma resina de troca de
ions (procedimento similar a amostra 4). A suspensao de hidrato de alumina
é diluida para 5% em peso com di-H>O em um vaso de reagao de ago inoxi-
davel de 2 litros. A suspensado é agitada, preferivelmente ao redor de 200
rom, e aquecida a 85°C. Uma quantidade de acido citrico igual a cerca de
5,2% do peso das particulas de hidreto de alumina na solugéao é adicionada
para diminuir o ponto isoelétrico das particulas de hidreto de alumina. Pri-
meiro, cerca de 55% do acido citrico € adicionado, seguido por 15 minutos
de agitagdo antes de quantidade restante de acido citrico ser adicionada. A
velocidade de agitacdo € ajustada para assegurar que o acido citrico seja
bem disperso. (Antes de seu uso acido citrico é parcialmente neutralizado
com NaOH para ajustar seu pH em aproximadamente 5).

Uma quantidade de silicato de sodio € adicionada de modo que
o peso de silica precipitada esteja na faixa de 23-28% em peso do peso total

dos soélidos aglomerados, e preferivelmente igual a aproximadamente 25%

em peso. Uma solugao diluida de silicato de sédio (1 volume de silicato de

sodio e 1 volume de di-H,0) é lentamente adicionada a mistura até um pH 9-
9,5 ser atingido. Acido sulfarico é adicionado simultaneamente ao silicato de
sodio restante para manter o pH no vaso de reagao aproximadaménte entre
8,5 e 9,5, e preferivelmente aproximadamente entre 9 e 9,5. Apds as adi-
cOes, a suspensdo € agitada por 30 minutos, a velocidade de agitagao es-
tando na faixa de 800-1600 rpm, e preferivelmente ao redor de 1200 rpm. A
temperatura esta ao redor de 81-82°C. Acido sulfarico é adicionado a sus-
pensao para abaixar o pH abaixo de 6, e preferivelmente entre § e 6.

A suspensdo € misturada com di-H,O e deixada em repouso. O
sobrenadante é removido e 0 método repetido até pelo menos 90% dos ions
estimados em solugdo serem removidos. A suspensdo € secada — congela-
da e triturada para obter Amostra 8.

Amostra 9 é preparada em uma maneira similar aquela descrita
para Amostra 8 usando uma suspensao de hidrato de alumina (CAM 9010-2,
disponivel de Saint-Gobain Ceramics and Plastics Corporation tendo uma

forma de bastdo e uma razao de aspecto geométrico na faixa de 6-10), que
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nao é tratada com a resina de troca de ions contrario a Amostra 8. Apos a
dispersdao de nanoboemita ser introduzida no vaso de reagdo e diluida com
di-H2O para uma concentracido de 5% em peso, o pH da solugéo é ajustado
para aproximadamente 5 com hidroxido de sédio.

Amostra 10 é preparada em uma maneira similar aquela descrita
em relagdo a Amostra 8, exceto que a suspenséo de hidrato de alumina &
diluida para uma concentragao de 1,5% em peso.

Amostra 11 & preparada em uma maneira similar aquela descrita
em relagdo a Amostra 8, exceto que o hidrato de alumina ¢é diluido para 5%
em peso com uma solucdo de acido citrico de modo que a quantidade de
acido citrico é cerca de 5,2% do peso do hidrato de alumina.

Amostra 12 é preparada em uma maneira similar aquela descrita
em relagcdo a Amostra 8, exceto que cinco quantidades iguais de acido citri-
co sdo adicionadas a suspensao. A solugao € agitada por cinco minutos ca-
da uma das primeiras quatro adi¢cdes, e dez minutos apds a ultima adicdo.
Adicionalmente, o acido sulfarico é diluido com di-H,O (uma parte acido sul-
furico para quatro partes de di-H,O) antes de adigao a suspensé&o.

Amostra 13 é preparada em uma maneira similar aquela descrita
em relacdo a Amostra 8, exceto que a suspensdo de hidrato de alumina n&o
¢é tratada com a resina de troca de ions, a reagdo é realizada sem acido citri-
co, € hidroxido de sédio € usado para aumentar o pH para um valor entre 6 e
7 antes da adigao de silicato de sadio.

Amostra 14 é preparada em uma maneira similar aquela descrita
em relagdo a Amostra 8, exceto que a suspensédo de hidrato de alumina néo
¢ tratada com a resina de troca de ions, a reagdo é realizada sem o acido
citrico, o pH é ajustado para cerca de 6 com hidréxido de sodio antes da adi-
¢ao da solugéao de silicato de sédio, e o pH € mantido em um pH de cerca de
7 durante a adigdo da solugado de silicato de sédio.

A Amostra 15 é preparada em uma maneira similar aquela des-
crita em relagdo a Amostra 8, exceto que a suspensao de hidrato de alumina
ndo € tratada com a resina de troca de ions, o pH é ajustado para cerca de 5

com hidréxido de sodio apc’is a diluicdo para hidrato de alumina 5% em peso,
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o acido citrico é diluido com di-H,O e o pH da solugdo de acido citrico € a-
justado para cerca de 5 a 5,5 com NaOH. A solugédo de acido citrico é adi-
cionada a suspenséo de hidrato de alumina em cinco partes, € 15% em peso
de silicato de sddio sdo adicionados apds o pH da suspensédo e hidrato de
alumina estarentre 6 a 7.

Exemplo 3

As amostras sao testadas para volume de poro, densidade em-
pacotada, e volume sob compressdao. Em particular, as amostras sao testa-
das para razdo de volume de compactagcao em 10 mPa (100 psi) e 50 mPa
(500 psi), indice de Volume de Poro Cumulativo de Hg, volume de poro cu-
mulativo de Hg, volume de poro cumulativo BET, area de superficie BET,
densidade empacotada solta (LPD), e ponto isoelétrico.

Por exemplo, o volume do sélido (cm®) é definido como o peso
do pulverizado (g) dividido pela densidade (por exemplo, 2,1 g/cm? para sili-
ca HD, e 2,9 g/cm?® para hidrato de alumina). O volume do ar (cm®) é definido
como a diferenga entre o volume da cavidade (cm®) e o volume do sélido
(cm®). Em um exemplo, a Razdo de Volume de Compactagdo de 10 mPa
(100 psi) é definida como a razdo do volume do ar para o volume do sdélido
quando o solido é comprimido a 10 mPa (100 psi), e a Razdo de Volume de
Compactacdo de 50 mPa (500 psi) € definida como a razdo do volume do ar—
péra o volume do sélido quando o sélido é comprimido a 50 mPa (500 psi).

Tabela 1. Performance de compactagdo de materiais em particulas

Razdo de Volume de Com- | Razdo de Volume de
Referéncia de

pactacdo em 10 mPa (100 | Compactagdo em 50 mPa
Amostra ) 3, 3 _ 3, 3

psi) (cm°/cm~) (500 psi) (cm®/cm”)
Amostra 1 2,8 2,2
Amostra 2 2,9 2,2
Amostra 3 3,2 2,6
Amostra 4 2,9 2,3
Amostra 5 6,2 ‘ 4,7
Amostra 6 6,6 4,6
Amostra 7 4.9 4,0
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Amostra 8 9,6 ‘ 5,8
Amostra 9 9,6 5,9
Amostra 10 10,5 6,9
Amostra 11 9,7 6,1
Amostra 12 10,6 6,2
Amostra 13 9,3 5,4
Amostra 14 8,7 5,0
Amostra 15 8,4 5,2

E acreditado que maiores Razdes de Volume de Compactagio
influenciam dispersao dos sélidos em particulas. Cada uma das amostras de
hidrato de alumina tratado (Amostras 8-15) exibe aumentada Raz&o de Vo-
lume de Compactagao de 10 mPa (100 psi) e Razdo de Volume de Compac-
tacdo de 50 mPa (500 psi).Em adigdo a serem maiores que as razoes para
amostras de hidrato de alumina nao-tratadas (Amostras 1-4), as razdes para
Amostras 8-15 também foram maiores que silicas tradicionalmente usadas e
a mais nova silica precipitada altamente dispersavel (Amostras 5-7).

Volume de poro também pode influenciar capacidade de disper-
sao de particulas aglomeradas. Como tal, as amostras sdo testadas usando
ambas técnicas de Hg e BET. O Volume de Poro Cumulativo de Hg é defini-
do como o volume total dos poros de menos que cerca de 300 nm como de-
terminado por porosimetria de Hg. indice de Volume de Poro Cumulativo de
Hg € definido como o volume total dos poros entre 10 nm e 1000 nm como
determinado por porosimetria de Hg em relagdo a densidade do material. O
Volume de Poro Cumulativo BET é definido como o volume total dos poros
de menos que cerca de 300 nm como determinado por técnicas BET. A Ra-
zao de Volume de Poro Cumulativo € a razao entre o Volume de Poro Cu-

mulativo de Hg e o Volume de Poro Cumulativo BET.
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Tabela 2. Volume de poro cumulativo para amostras de particulas

indice de Vo- _
Volume de { Volume de | Razao de

lume de Poro
Referéncia Poro Cumu- | Poro Cumu- | Volume

Cumulativo ) . )
de Amostra q H lativo de Hg | lativo BET | Cumulativo

e
s 3 o (cm®/g) (cm?/g) de Poro

(cm“/cm?)
Amostra 2 1,67 0,57 0,51 1,12
amostra3 1,31 0,46 0,51 0,90
amostras 3,60 1,57 .. 0,70 2,24
Amostra6 5,10 1,99 1,04 1,91
Amostra 7

3,61 1,59 0,67 2,37
Amostra 8
Amostra 9 5,89 1,53 0,34 4,50
Amostra 12 | 6,72 1,80 0,30 6,00
Amostra 13 | 6,97 1,82 TBD TBD
Amostra 14 | 5,57 2,42 TBD TBD
Amostra 15 | 7,17 1,90 TBD TBD

Baseado no indice de Volume de Poro Cumulativo de Hg, as
amostras de hidrato de alumina tratadas (Amostras 9 e 12) parecem ter po-
rosidades comparaveis ou maiores que o hidrato de alumina nao-tratado
(Amostras 2 e 3) e as amostras de silica (Amostras 5-7). Em particular, as
amostras de hidrato de alumina tratadas (Amostras 9 e 12) tém porosidade
comparavel ou maior em relagado a Tixosil 43 (Amostra 6) a despeito de te-
rem similar densidade empacotada solta.

Para tamanhos de poro de menos que 0,3 micron, as amostras
de hidrato de alumina tratadas (Amostras 9 e 12) tém valores comparaveis a
outras amostras. Entretanto, a Razao de Volume de Poro Cumulativo para
as amostras de hidrato de alumina tratadas (Amostras 9 e 12) sao significan-
temente maiores que outras amostras, o que pode ser util em algumas apli-
cacdes. A Amostra 14 tem o maior Volume de Poro Cumulativo de Hg (para
tamanho de poro menor que 0,3 micron). Isto pode ser interessante para

algumas aplicagdes.
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Tabela 3. Area de Superficie BET (m%cm?®) de Amostras em Particulas

Referéncia de Amostra | Area de superficie BET (m%/cm®)
Amostra 3 365
Amostra 5 330
Amostra 6 552
Amostra 7 443
Amostra 8 375
Amostra 9 327
Amostra 10 448
Amostra 11 386
Amostra 12 354
Amostra 13 373
Amostra 14 467
Amostra 15 392

A Area de Superficie BET é a area de superficie ajustada para
densidade. Em geral, as Areas de Superficie BET ajustadas das amostras
de hidrato de alumina tratadas (Amostra 9-12) sdo similares ou levemente
superiores que os valores para hidrato de alumina nao-tratado (Amostra 3).
Em particular, aquelas amostras que sdo lavadas seguindo tratamento exi-
bem alta area de superficie.

Tabela 4. Densidade empacotada solta (LPD) de amostras em particulas

Referéncia de Formulacio | LPD (cm®cm?)
Amostra 2 0,148
Amostra 3 0,179
Amostra 5 0,114
Amostra 6 0,043
Amostra 7 0,129
Amostra 8 0,037
Amostra 9 0,033
Amostra 10 0,052
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Amostra 11 0,041
Amostra 12 0,033
Amostra 13 0,028
Amostra 14 0,039
Amostra 15 0,043

A LPD das amostra de hidrato de alumina tratadas (Amostra 8-
15) sao significantemente menores que as amostras de hidrato de alumina
nao-tratadas (Amostra 2 e 3). Uma tal redugdo em LPD pode indicar uma
estrutura de aglomerado mais aberta nas amostras de hidrato de alumina
tratadas, que pode conduzir a dispersdo aperfeigoada em materiais poliméri-
cos. Embora os valores de LPD acima sejam pré-compressdo, o material em
particulas também pode ser compactado para facilitar manuseio e expedi-
¢ao, alterando a LPD.

Tabela 5. Ponto isoelétrico de amostras em particulas

Referéncia de Formulacao | IEP
Amostra 3 9,5
Amostra 8 1,4
Amostra 11 1,4
Amostra 14 1,5

Como ilustrado na Tabela 5, as amostras de hidrato de alumina
tratadas (Amostras 8 e 11) exibem IEP menor que a amostra néo-tratada
(Amostra 3), o que pode indicar significante cobertura pelo revestimento de
silica.

Exemplo 4

Compostos amostras sao preparados usando resinas elastomeé-
ricas e amostras em particulas.

Por exemplo, Composto 1 € preparado baseado em uma formu-
lagdo tipica para um pneu de passageiro enchido com silica e negro de fu-
mo. Um misturador tamanho PL2000 Brabender com um cabegote de mistu-
ra B350 com rotores tipo Banbury € usado para realizar a composigao. A
camara de mistura tem um volume de cerca de 380 mL e é usada para um

fator de enchimento de 0,7 (266 mL). O 6leo circulante € aquecido para a-
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proximadamente 60°C usando uma velocidade de rotor de 80 rpm. Ao mistu-
rador, uma primeira metade de uma mistura de polimeros € adicionada.

A mistura de polimeros inclui 103 pph de VSL 5025 (de Bayer
AG), 25 pph de CB 24 (de Bayer AG), 7 pph de N220 (de degussa). Um ma-
terial de enchimento derivado de Amostra 1 é adicionado ao misturador. En-
tre 68 e 95 pph, dependendo da densidade do material de enchimento de
modo a incluir o mesmo volume de material de enchimento, é adicionado a
mistura de polimeros durante mistura. A quantidade em gramas pode ser
determinada através de multiplicagdo de quantidades por um. coeficiente ao
redor de 1,35. Subsequentemente, o polimero restante € adicionado ao mis-
turador.

Apdés misturar por 2 minutos, 5,44 pph de Si 69 (de Degussa0O, 6
pph de Sunpar 2280 Oil, 1 pph de Flectol H, 1 pph de Nanox ZA, e 1,5 pph
de Sunproof Improved Wax (Uniroyal Chemical Co.) sdo adicionados. A mis-
tura € mantida a 140°C por 3 minutos entdo espalhada sobre uma folha para
resfriar.

Enxofre e um acelerador de vulcanizagdo sdo adicionados ao
misturador sobre um moinho de 2 rolos a cerca de 30°C. Por exemplo, entre
217,0 pph e 244,9 pph do material compdsito, dependendo da quantidade de
material de enchimento adicionado, sdo combinadas com 2,5 pph de 6xido
de zinco, 3 pph de acido estearico, 1,4 pph de enxofre, 1,8 pph de CBS (de
Bayer, AG), 1,6 pph de DPG (de Bayer AG), e 0,2 pph de dissulfeto de tetra-
benziltiuram (TBzTD) sdo combinadas sobre um mointo de 2 rolos a cerca
de 30°C.

Composto 2 é preparado como descrito em relagdo a Composto
1, exceto que o material de enchimento é derivado das particulas de Amos-
tra 3.

Composto 3 é preparado como descrito em relagdo a Composto
1, exceto que o material de enchimento é derivado das particulas de Amos-
tra 2.

Composto 4 é preparado como descrito em relagdo a Composto

1, exceto que o material de enchimento é derivado das particulas de Amos-
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tra7. '

Composto 5 é preparado como descrito em relagdo a Composto
1, exceto que o material de enchimento é derivado das particulas de Amos-
tra 9.

Composto 6 é preparado como descrito em relagcdo a Composto
1, exceto que o material de enchimento é derivado das particulas de Amos-
tra 12.

A capacidade de dispersdo dos diferentes compostos é medida
usando um disperGRADER de acordo com ISO 11345 Method B test. Este
teste baseia-se em microscopia otica de analise de imagem para avaliar a
porcentagem de dispersdo de material de enchimento: 0% ¢ indicativo de
uma dispersdo muito pobre, e 100% de uma dispersao relativamente perfei-
ta. Baseado nos dados coletados para silica precipitada, uma dispersao de
material de enchimento de pelo menos aproximadamente 90% pode obter
decsejavel resisténcia a abrasdo. O indice de Dispersibilidade de uma amos-
tra é definido como o valor de dispergrader associado com dispersao na
formulagdo de pneu de passageiro descrito em relagao aos composto acima.

Tabela 6. indice de dispersibilidade de material em particulas

Composto (Amostra em particulas) indice de Dispersibilidade
Composto 1 (CAM 9010-1) 16%

Composto 2 (CAM 9010-2) 0%

Composto 3 (CAM 9080) 49%

Composto 4(Ultrasil 7000) 93%

Compousto 5 (Amostra9) 89%

Composto 6 (Amostra 12) 97%

Como ilustrado, os compostos formados a partir de amostras de
hidrato de alumina tratadas (Compostos 5 e 6) exibem alta dispersao, tendo
um Iindice de Dispersibilidade de pelo menos 89%. Em particular, Composto
6 exibe um indice de Dispersibilidade maior que aquele do composto enchi-
do com silica (Composto 4). Tal dispersibilidade aperfeicoada pode conduzir
a aperfeicoadas propriedades, tal como resisténcia ao desgaste.

Notar que nem todas as atividades descritas acima na descrigédo
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geral ou os exemplos sdo requeridas, que uma porgdo de uma especifica
atividade pode nao ser requerida, e que ainda uma ou mais atividades po-
dem ser desempenhadas em adicao aquelas descritas. Ainda, a ordem na
qual atividades sio listadas ndo € necessariamente a ordem na qual elas
sao realizadas.

No relatorio descritivo anterior, os conceitos foram descritos com
referéncia a especificas modalidades. Entretanto, aqueles versados na téc-
nica apreciam que varias modificagées e mudangas podem ser feitas sem se
fugir do escopo da invengdo como mostrado nas reivindicagdes abaixo. Da
mesma maneira, o relatério descritivo e figuras sdo para serem vistos em um
sentido ilustrativo antes que restritivo, e todas tais modificagbes sao preten-
didas serem incluidas no escopo da invengao.

Como aqui usados, os termos "compreende”, "compreendendo”,
"inclui", "incluindo, "tem", "tendo, ou quaisquer outras suas variagdes, sao
pretendidos abrangerem uma inclusdo nio-exclusiva. Por exemplo, um mé-
todo, método, artigo, ou aparelho que compreende uma lista de caracteristi-
cas ndao é necessariamente limitado somente aquelas caracteristicas mas
pode incluir outras caracteristicas ndo expressamente listadas ou inerentes
de tal método, método, artigo ou aparelho. Ainda, a menos que expressa-
mente estabelecido ao contrario, "ou" refere-se a um inclusivo-ou e nao a um
exclusivo-ou. Por exemplo, uma condigdo A ou B é satisfeita por qualquer
um do seguinte: A é verdadeiro (ou presente) e B & falso (ou ndo presente),
A é falso (ou nao presente) e B é verdadeiro (ou presente), e ambos A e B
sao verdadeiros (ou presentes).

Também, o uso de "um" ou "uma" sao empregados para descri-
¢ao de elementos e componentes aqui descritos. Isto é feito meramente por
conveniéncia e para proporcionar um sentido geral do escopo da invencao.
Esta descrigdo deve ser lida para incluir um ou pelo menos um e o singular
também inclui o plural a menos que seja 6bvio que e pretendido de outro
modo

Beneficios, outras vantagens, e solugdes para problemas foram

descritos acima com relagdo a especificas modalidades. Entretanto, os be-
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neficios, vantagens, solucdes para problemas, e qualquer caracteristica(s)
que possa causar qualquer beneficio, vantagem, ou solug&o ocorrer ou tor-
nar-se mais pronunciada nao sdo para serem construidas como uma carac-
teristica critica, requerida ou essencial de qualquer ou todas as reivindica-
coes.

Apods leitura do relatorio descritivo, aqueles versados na técnica
apreciarao que certas caracteristicas sdo, por clareza, aqui descritas no con-
texto de modalidades separadas, também podem ser providas em combina-
¢do em uma modalidade simples. Ao contrario, varias caracteristicas que
sao, por brevidade, descritas no contexto de uma modalidade simples, tam-
bém podem ser providas separadamente ou em qualquer subcombinagéo.
Ainda, referéncias a valores estabelecidos em faixas incluem cada e qual-

quer valor dentro daquela faixa.
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REIVINDICAGCOES

1. Material compdésito compreendendo:
uma matriz de polimero; e
um agregado incluindo uma particula com uma razéo de aspecto geometrico
de pelo menos cerca de 3,0, o agregado tendo um indice de Dispersibilidade
de pelo menos 94%.

2. Material compoésito de acordo com a reivindicagao 1, em que o
agregado compreende um hidrato de alumina.

3. Material compésito de acordo com a reivindicagdo 2, em que o
hidrato de alum.ina é um hidrato de alumina revestido com 6xido de metal.

4. Material compdsito de acordo com a reivindicagéo 3, em que o
hidrato de alumina revestido com 6xido de metal inclui um 6xido de metal
com um IEP de nao maior que cerca de 6,0.

5. Material compdsito de acordo com a reivindicag&o 4, em que o
6xido de metal € uma silica.

6. Material composito de acordo com a reivindicagao 5, em que o
hidrato de alumina revestido com 6xido de alumina inclui cerca de 10% em
peso a cerca de 50% em peso de silica.

7. Material composito de acordo de acordo com qualquer uma
das reivindicagdes 2 a 6, ém que o hidrato de alumina é um hidrato de alu-
mina semeado.

8. Material compésito de acordo com qualquer uma das reivindi-
cagdes 2 a 7, em que o hidrato de alumina tem um tamanho de particula
médio de cerca de 30 nm a cerca de 1000 nm.

9. Material compdsito de acordo com qualquer uma das reivindi-
cacgdes 1 a 8, em que o agregado tem uma razdo de volume de compacta-
¢do em 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0 cm*/cm®.

10. Material compdsito de acordo com qualquer uma das reivin-
dicacdes 1 a 9, em que o agregado tem uma area de superficie BET de pelo
menos cerca de 150 m%/cm?. |

11. Material compdsito de acordo com qualquer uma das reivin-

dicagbes 1-10, em que o agregado tem um volume de poro cumulativo BET
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de pelo menos cerca de 0,3 cm®/g.

12. Material composito de acordo com qualquer uma das reivin-
dicagdes 1 a 11, em que a matriz polimero &€ um elastomero.

13. Material em particulas compreendendo um agregado incluin-
do uma particula com uma razao de aspecto geométrico de pelo menos cer-
ca de 3,0, o agregado tendo um indice de Dispersibilidade de peio menos
cerca de 94%.

14. Material em particulas compreendendo um hidrato de alumi-
na revestido com 6xido de metal com um indice de Dispersibilidade de pelo

menos cerca de 90%.



RESUMO
Patente de Invengdo: "MATERIAL HIDRATO DE ALUMINA TRATADO E
SEUS USOS DO MESMO".
A presente invencao refere-se a um material em particulas inclui
hidrato de alumina. O material em particulas tem uma razdo de volume de

compactacao de 50 mPa (500 psi) de pelo menos cerca de 4,0 cm®/cm?.
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