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"METODO DE FABRICACAO DE SUBSTRATOS
FUNCIONALIZADOS"

REFERENCIA REMISSIVA A PEDIDOS DE DEPOSITO

CORRELATOS

Este Pedido de Patente reivindica o beneficio de
prioridade para o Pedido de Patente U.S. provisério, de
nimero selrial 60/755244, intitulado "METODOS DE FABRICAGAO
DE SUBSTRATOS FUNCIONALIZADOS", depositado em 30 de Dezembro
de 2005, e o Pedido de Patente U.S. provisério, de numero
serial 60/755267, intitulado "SUBSTRATOS EUNCIONALIZADOS",
depositado em 30 de Dezembro de 2005.

CAMPO TECNICO

A presente descrigcdo refere-se a substratos fun-
cionalizados.

ANTECEDENTES

Existe uma necessidade na técnica por substratos
poliméricosAcom uma funcionalidade aperfeigoada. Além dis-
so, existe uma necessidade na técnica por métodos de fabri-
cacdo de substratos poliméricos com funcionalidade aperfei-
coada.

SUMARIO DA INVENCAO

A presente invengdo refere-se a substratos fun-
cionalizados e métodos de fabricacdo de substratos funcio-
nalizados. Mais especificamente, os substratos funcionali-
zados incluem um substrato de base porosa que foi modifica-
do para fornecer funcionalidade e/ou reatividade difefente,
afinidade diferente (isto ¢é, aumentada ou dimihuida) para

um ou mais compostos, ou uma combinagdo dos mesmos.
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Métodos para fabricacdo de um substrato funcionali-
zado sdo fornecidos. Em algumas modalidades, o método compre-
ende as etapas de fornecimento de um substrato de base poro-
sa, com superficies intersticiais e externas; embebedamento
do substrato de base porosa com uma primeira solugdo, para
formar uma substrato de base porosa embebido, com a primeira
solucdo compreendendo ao menos um mondmero de enxertia tendo
(a) um grupo polimerizavel de radicais livres e (b) um grupo
funcional adicional, compreendendo um grupo etilenicamente
insaturado, um grupo epdéxi, um grupo azolactona, um grupo id-
nico, um grupo 6xido de alquileno, ou uma combinagdao dos mes-—
mos; e exposicdo do substrato de base porosa embebido a uma
quantidade controlada de radiacdo por feixe de elétrons, de
modo a formar um primeiro substrato funcionalizado, compreen-
dendo espécies enxertadas ligadas as superficies do substrato
de base porosa, sendo que pelo menos uma das espécies enxer-
tadas compreendé o grupo funcional adicional.

Em outras modalidades, o método compreende as eta-
pas de fornecimento de um substrato de base porosa com super-
ficies intersticiais e externas; embebedamento do substrato
de base porosa com uma primeira solugdo, para formar um subs-
trato de base porosa embebido, com a primeira solugdo compre-
endendo, pelo menos, um mondémero de enxertia com (a) um grupo
polimerizavel de radicais livres e (b) um grupo funcional a-
dicional, compreendendo um grupo etilenicamente insaturado,

um grupo epdxi, um grupo azolactona, um grupo idnico, um gru-

po 6xido de alquileno, ou uma combinagdo dos mesmos; posicio-

namento do substrato de base porosa embebido entre uma camada
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de suporte removivel e uma camada de revestimento removivel
para formar uma estrutura multicamada; exposicdo da estrutura
multicamada a uma quantidade controlada de radiacao por feixe
de elétrons, de modo a formar um substrato funcionalizado,
posicionado entre a camada de suporte removivel e a camada de
revestimento removivel, com o substrato funcionalizado, com-
preendendo espécies enxertadas ligadas as superficies do
substrato de base porosa, sendo que pelo menos uma das espé-
cies enxertadas compreende um grupo funcional adicional e re-
mocdo da camada de suporte e das camadas de revestimento da
estrutura multicamada.

Essas e outras caracteristicas e vantagens da pre-
sente invencdo se tornardo evidentes apds uma revisdo das
seguintes descrig¢des detalhadas das modalidades apresentadas
e as reivindicacdes anexas.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

A presente invengdo é descrita em mais detalhes em
relacdo as figuras anexas, sendo que:

A Figura 1 representa as etapas de um método exem-
plificador para fabricagdo de substratos funcionalizados da
presente invengao e

A Figura 2 representa as etapas do um método exem-
plificador para fabricagdo de substratos funcionalizados da
presente invencgédo.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

Embora a presente invengdo seja aqui descrita em
termos de modalidades especificas, serd prontamente evidente

aos versados na técnica que varias modificag¢des, reorganiza-
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cdes e substituicdes podem ser feitas, sem se desviar do es-
pirito da invencdo. O escopo da presente invengdo &, deste
modo, limitado apenas pelas reivindicag¢des aqui anexas.

Os substratos funcionalizados e métodos de fabri-
cacdo de substratos funcionalizados s&o descritos. Varios
grupos funcionais ou espécies sdo enxertados nas superficies
de um substrato de base porosa. Esses grupos funcionais ou
espécies enxertados, frequentemente, alteram as propriedades
de superficie ou reatividade do substrato de base porosa.

I.Substratos Funcionalizados

Comparado ao substrato de base porosa antes da mo-
dificacdo de superficie, o substrato funcionalizado tem, ti-
picamente, uma funcionalidade e/ou reatividade diferente,
uma afinidade diferente (isto é, aumentada ou diminuida) pa-
ra um ou mais compostos, ou uma combinagdo dos mesmos. Com-
ponentes do substrato funcionalizado e propriedades fisicas
do substrato funcionalizado s&o descritos.

A.Componentes do Substrato Funcionalizado

O substrato funcionalizado compreende um certo nu-
mero de componentes, incluindo, mas ndo se limitando a, (a)
um substrato de base porosa com superficies intersticiais e
externas e (b) espécies enxertadas estendendo-se a partir
das superficies do substrato de base porosa. Os componentes
exemplares para formagdo de substratos funcionalizados da
presente invencdo sdo fornecidos abaixo.

1.Substrato de Base Porosa

O substrato funcionalizado compreende um substrato

de base porosa. Os substratos de base porosa adequados in-
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cluem, mas ndo se limitam a, membranas porosas, mantas nao-
tecidas porosas, e fibras porosas. O substrato de base poro-
sa pode ser formado a partir de qualquer material polimérico
adequado. Os materiais poliméricos adequados incluem, mas
nao se limitam &, polioclefinas, poli (isoprenos), po-
1i (butadienos), polimeros fluorados, polimeros clorados, po-
liésteres, poliamidas, poliimidas, poliéteres, poli(sulfonas
de éter), poli (sulfonas), 6xidos de polifenileno, po-
li(acetatos de vinila), copolimeros de acetato de vinila,
poli (fosfazenos), poli(ésteres vinilicos), poli(éteres vini-
licos), poli(édlcoois vinilicos), e poli(carbonatos). As po-
liolefinas adequadas incluem, mas n&do se limitam a, po-
li(etileno), poli(propileno), poli(l-buteno), copoclimeros de
etileno e propileno, copolimeros de alfa-olefina (como copo-
limeros de 1l-buteno, 1l-hexeno, 1l-octeno, e 1l-deceno), po-
li (etileno-co-1-buteno) e poli(etileno-co-1l-buteno-co-1-
hexeno). Os polimeros fluorados adequados incluem, mas nao
se limitam a, poli(floureto de vinil), poli(fluoreto de vi-
nilideno), copolimeros de fluoreto de vinilideno (como po-
1li (fluoreto de vinilideno-co-hexafluoropropileno) e copoli-
meros de clorotrifluoroetileno (como poli(etileno-co-
clorotrifluoroetileno). As poliamidas adequadas incluem, mas
nao se limitam a, poli (imino (l-oxohexametileno)), po-
li(iminoadipoiliminohexametileno), po-
1li (iminocadipoliminodecametileno) e policaprolactama. As po-
liimidas adegquadas incluem, mas ndo se limitam a, po-
li(piromelitimida). Poli(sulfonas de éter) adequadas inclu-

em, mas ndo se limitam a, poli(sulfonas de éter difenilico)
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e poli(éxido de sulfona de difenilsulfona-co-difenileno).
Copolimeros adequados de acetato de vinila incluem, mas nao
se limitam a, poli(etileno-co-acetato de vinila) e copolime-
ros em que pelo menos alguns dos grupos acetato foram hidro-
lisados para obter-se varios poli(&lcoois vinilicos).

Em uma modalidade exemplificadora, o substrato de
base porosa compreende um substrato de base microporoso, com
uma média de tamanho de poro que é, tipicamente, menor que
cerca de 1,0 microns. Os Substratos de base microporosos in-
cluem, mas ndo se limitam a, membranas microporosas, mantas
ndo tecidas microporosas, e fibras microporosas. O substrato
de base microporoso freqientemente é hidrofdébico e compreende
um ou mais dos materiais poliméricos acima mencionados.

Em algumas modalidades, o substrato de base porosa
é uma membrana microporosa hidrofébica, como uma membrana com
separacdo de fases induzida termicamente (TIPS - "thermally-
induced phase separation"). As membranas TIPS freqientemente
sdo preparadas a parfir da formacdo de uma solugdo de um ma-
terial termoplédstico e de um segundo material acima do ponto
de fusdo do material termoplédstico. O segundo material €& um
liquido acima do ponto de fusdo do material termoplastico. Ao
resfriar, o material termopléstico se cristaliza e se separa,
em fase, do segundo material. O material termopléstico cris-
talizado fregiientemente é esticado. O segundo material €& op-
cionalmente removido ou antes ou depois do estiramento. As
membranas microporosas sdo apresentadas em detalhes nas pa-
tentes U.S. N° 4.539.256, 4.726.989, 4.867.881, 5.120.594,

5.260.360, 5.962.544 e 5.962.544, todas sendo atribuidas a 3M
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Company (St. Paul, MN, EUA). Algumas membranas TIPS exempli-
ficadoras compreendem poli(fluoreto de vinilideno) (isto ¢g,
PVDF), poliolefinas como poli(etileno) ou poli(propileno),
polimeros ou copolimeros contendo vinil, como copolimeros de
dlcool etileno vinilico e polimeros ou copolimeros contendo
butadieno e polimeros ou copolimeros contendo acrilato. Para
algumas aplicagdes, uma membrana TIPS compreendendo PVDF &
particularmente desejdvel. As membranas TIPS compreendendo
PVDF sdo descritos com mais detalhes na publicagdo de pedido
de patente U.S. N° 2005/0058821, que é atribuida a 3M Company
(St. Paul, MN, EUA).

Em outras modalidades, o substrato de base porosa
é uma manta ndo tecida. Por exemplo, a manta ndo tecida po-
de ser preparada a partir de copolimeros de &lcool etileno
vinilico, conforme descrito na patente U.S. N° 5.962.544.

Tanto a membrana hidrofébica como a hidrofébica
microporosa estdo disponiveis comercialmente, por exemplo,
junto & Millipore Corp. (Billerica, MA, EUA) sob a designa-
cdo comercial "DURAPORE" e "MILLIPORE EXPRESS MEMBRANE"; ou
junto a Pall Corp. (East Hills, NY, EUA) sob a designagdo
comercial "NYLAFLO" e "SUPOR".

2.Espécie Enxertada

O substrato funcionalizado tem espécies enxertadas
ligadas as superficies do substrato de base porosa. O enxerto
de materiais na superficie do substrato de base porosa resul-
ta, freqﬁentemente,.em uma alteracdo das propriedades de su-
perficie ou reatividade do substrato de base porosa. Os mate-

riais que s&o enxertados da superficie do substrato de base
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porosa sdo tipicamente mondmeros (isto é, mondmeros de enxer-
to). Os mondmeros de enxerto, geralmente, tém tanto (a) um
grupo polimerizavel de radicais livres, como (b) pelo menos
um grupo de funcdo adicional. O grupo polimerizavel de radi-
cais livres é, tipicamente, um grupo etilenicamente insatura-
do, como um grupo (met)acrilina ou um grupo vinila. O grupo
polimerizavel de radicais livres tipicamente pode reagir com
a superficie do substrato de base porosa quando exposto a um
feixe de elétrons. du seja, a reacgdo dos grupos polimeriza-
veis de radicais livres dos mondémeros de enxerto com a super-—
ficie do substrato de base porosa, na presenca do feixe de
elétrons, resulta na formacdo de uma espécie enxertada ligada
ao substrato de base porosa. Um ou mais mondmeros de enxerto
podem ser enxertados nas superficies intersticiais e externas
do substrato de base porosa para ajustar as propriedades de
superficie até o substrato funcionalizado resultante.

Em adicdo a ter um grupo polimerizavel de radicais
livres, mondémeros de enxerto adequados tipicamente tém um
grupo funcional adicional selecionados de um segundo grupo
etilenicamente insaturado, um grupo epdéxi, um grupo azolacto-
na, um grupo isocianeto, um grupo iénico, um grupo O6xido de
algquileno, ou uma combinagdo dos mesmos. O grupo funcional
adicional pode fornecer um local de maior reatividade ou afi-
nidade. Ou seja, em algumas modalidades, depois que o mondme-
ro de enxerto foi ligado ao substrato de base porosa através
de uma reacdo envolvendo o grupo polimerizavel de radicais
livres, o grupo funcional adicional da espécie enxertada re-

sultante pode ser reagido mais adiante. Por exemplo, © grupo
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funcional adicional pode reagir para formar um grupo de liga-
cdo entre o substrato de base porosa e outros materiais, como
outros mondmeros ou compostos nucleofilicos com pelo menos um
grupo nucleofilico. Em outros exemplos, o grupo funcional a-
dicional pode conferir uma propriedade de superficie desejada
ao substrato funcionalizado, como afinidade com um tipo espe-
cifico de composto. Se a espécie enxertada contém um grupo
iénico, o substrato funcionalizado iré&, freqgientemente, ter
uma afinidade com compostos com uma carga oposta. Ou seja,
compostos com grupos negativamente carregados podem ser atra-
idos por um substrato funcionalizado com uma espécie enxerta-
da com um grupo catidénico, e compostos com grupos positiva-
mente carregados podem ser atraidos por um substrato funcio-
nalizado tendo uma espécie enxertada com um grupo idnico. A-
lém disso, a espécie enxertada pode conferir uma superficie
hidrofilica ao substrato funcionalizado, que inclui um subs-
trato de base porosa contendo uma superficie hidrofdébica an-
tes da modificacd3o de superficie com a espécie enxertada. Ou
seja, a espécie enxertada contém um grupo 6xido de alquileno
que pode conferir um cardter hidrofilico ao substrato funcio-
nalizado resultante.

Alguns monémeroé de enxerto tém (a) um grupo poli-
merizavel de radicais livres gque é um primeiro grupo etileni-
camente insaturado e (b) um grupo funcional adicional que é
um segundo grupo etilenicamente insaturado. Os mondmeros de
enxerto adequados, com dois grupos etilenicamente insatura-
dos, incluem, mas ndo se limitam a, di(met)acrilatos de poli-

alguileno glicol. O termo di(met)acrilato de polialquileno
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glicol é usado de maneira intercambiavel com o termo
di (met)acrilato de 6xido de polialqgquileno. o) termo
"(met)acril"™, em (met)acrilato, ¢é usado para abranger ambos
grupos acrila como acrilatos e grupos (met)acril como
(met)acrilatos. Os di(met)acrilatos de polialguileno glicol
exemplificadores incluem mondémeros de di(met)acrilato polie-
tileno glicol e mondémeros de di(met)acrilato de polipropileno
glicol. Os mondémeros do diacrilato de polietileno glicol com
uma média de peso molecular de cerca de 400 g/mol estdo dis-
poniveis comercialmente, por exemplo, sob a designagdo comer-
cial "SR344" e mondmeros de di(met)acrilato de polietileno
glicol com uma média de peso molecular de cerca de 400 g/mol
estdo disponiveis comercialmente sob a designagdo comercial
"SR603" junta a Sartomer Co., Inc., Exton, PA, EUA.

Em uma modalidade exemplificadora, a espécie enxer-
tada resulta de uma reacdo de mendmeros de di(met)acrilato de
polietileno glicol com o substrato de base porosa, sob expo-
sicdo a um feixe de elétrons. Esses mondmeros de enxerto po-
dem ser usados para transformar um substrato de base porosa
hidrofébico em um substrato funcionalizado hidrofilico, devi-
do a presenca de um grupo O6xido de polialquileno. Em uma mo-
dalidade desejada, os monémeros de di(met)acrilato de polie-
tileno glicol compreendem um mondmero de di(met)acrilato de
polietileno glicol (por exemplo, di(met)acrilato de polieti-
leno glicol com uma média de peso molecular de cerca de 400
g/mol) sozinho, ou em combinag¢do com outros mondémeros. O fun-
cionalizado resultante pode ter um certo numero de proprieda-

des desejadas, como molhabilidade instanté&nea, seguido de uma
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exposicdo a 1N NaOH por 20 horas, conforme descrito com mais
detalhes, a seguir.

Aguns mondmeros de enxerto tém (a) um grupo poli-
merizavel de radicais livres, que é um primeiro grupo etile-
nicamente insaturado e (b) um grupo funcional adicional, que
é um grupo epdéxi. Os mondmeros de enxerto adequados dentro
dessa classe incluem, mas ndo se limitam a, (met)acrilatos
de glicidila. Essa classe de mondmeros de enxerto pode for-
necer um substrato funcionalizado com pelo menos um Jgrupo
epdéxi disponivel para uma reatividade mais adiante. O grupo
epbéxi pode reagir com outros reagentes, como outro mondmero
ou com um composto nucleofilico para conferir uma proprieda-
de de superficie desejada ao substrato de base porosa (por
exemplo, afinidade com um composto especifico ou com um gru-
po funcional com reatividade diferente). A reacao do Jgrupo
epdéxi com um composto nucieofilico, por exemplo, resulta na
abertura do anel de epdéxi e a formagdo de um grupo de liga-
cdo que trabalha para ligar o composto nucleofilico ao subs-
trato de base porosa. O composto nucleofilico tipicamente
contém pelo menos um grupo nucleofilico. Os grupos nucleofi-
licos adequados para reagdo com grupos epdxi incluem, mas
ndo se limitam a, grupos amino primdrios, grupos amino se-
cundadrios, e grupos carbdéxi. O composto nucleofilico pode
conter grupos nucleofilicos adicionais que podem reticular
multiplos grupos epdxi, ou podem conter outros grupos opcio-
nais que podem conferir um cardter hidrofilico ao substrato
funcionalizado. O grupo de ligacdo formado pela abertura do

anel do grupo epdxi contém freqgientemente o grupo -
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C (OH)HCH;NH- quando o epdxi entra em reagdo com um grupo a-
mino primadrio ou -C(OH)HCH,O(CO)- quando o epdxi entra em
reagcdo com uma grupo carbdxi.

Em algumas modalidades, os grupos epdxi podem rea-
gir com uma amina multifuncional como uma diamina tendo dois
grupos amino primadrios, ou uma triamina tendo trés grupos
amino primdrios. Um dos grupos amino pode passar por uma re-
acdo de abertura de anel com o grupo epdxi, e resultar na
formacdo de um grupo de ligag¢d&o que confina o grupo -
C (OH)HCH,NH- entre o composto nucleofilico e os substratos
de base porosa. O segundo grupo amino, ou o segundo e ter-
ceiro grupos amino podem importar um cardter hidrofilico ao
substrato funcionalizado, ou podem reticular duas ou mais
espécies enxertadas, reagindo com um ou mais grupos epoxi
adicionais. Em alguns exemplos, a amina multifuncional €& uma
diamina de polialquileno glicol ou uma triamina de polial-
quileno glicol, e a reacgcdo com um grupo epdxi resulta na li-
gacdo de uma espécie enxertada com um grupo polialquileno
glicol (isto ¢, um grupo oéxido de polialquileno). O grupo
polialquileno glicol, bem como qualgquer grupo amino primario
terminal, tende a conferir um cardter hidrofilico ao subs-
trato funcionalizado.

Outros mondmeros de enxerto tém (a) um grupo poli-
merizadvel de radicais livres que é um grupo etilenicamente
insaturado e (b) um grupo funcional adicional que é um grupo
azolactona. Os mondmeros de enxerto adequados incluem, mas
ndo se limitam a, azolactona de wvinil, como 2-vinil-4,4-

dimetilazalactona. Essa classe de mondmeros de enxerto pode
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fornecer um substrato funcionalizado com pelo menos um grupo
azolactona disponivel para uma reatividade mais adiante. O
grupo azolactona pode reagir com outros reagentes, como outro
mondémero ou com um composto nucleofilico para conferir uma
propriedade de superficie desejada ao substrato de base poro-
sa (por exemplo, afinidade com um composto ou grupo funcional
especifico com reatividade diferente). A reacdo do grupo azo-
lactona com um composto nucleofilico, por exemplo, resulta na
abertura do anel de azolactona e a formagdo de um grupo de
ligacdo que trabalha para ligar o composto nucleofilico ao
substrato de base porosa. O composto nucleofilico tipicamente
contém pelo menos um grupo nucleofilico. Os grupos nucleofi-
licos adegquados para entrar em reagdo com um grupo azolactona
incluem, mas ndo se limitam a, grupos amino primarios, Jgrupos
amino secundarios e grupos hidréxi. O composto nucleofilico
pode conter grupos nucleofilicos adicionais, que podem reti-
cular maltiplos grupos azolactona ou podem conter outros gru-
pos opcionais que podem conferir um cardter hidrofilico ao
substrato funcionalizado. O grupo de ligac¢do formado pela a-
bertura do anel do grupo azolactona contém, freqlientemente, o
grupo - (CO)NHCR;(CO)- onde R é uma alquila, como uma metila e
(CO) denota uma carbonila.

Em algumas modalidades, os grupos azolactona podem
reagir com uma amina multifuncional, como uma diamina com
dois grupos amino primdrios ou uma triamina com trés grupos
amino primadrios. Um dos grupos amino pode passar por uma rea-
cdo de abertura de anel com o grupo azolactona e resultar na

formacdo de uma ligagdo contendo o grupo - (CO)NHCR;(CO)- entre
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o composto nucleofilico e o substrato de base porosa. O se-
gundo grupo amino ou segundo e terceiro grupos amino podem
importar um carater hidrofilico ao substrato funcionalizado,
ou podem reticular mualtiplas espécies enxertadas. Em alguns
exemplos, a amina multifuncional é uma diamina de polialqui-
leno glicol ou uma triamina de polialquileno glicol, e a rea-
cdo com um grupo azolactona resulta na ligacdo de uma espécie
enxertada com um grupo polialguileno glicol (isto €, um grupo
6xido de polialquileno). O grupo polialgquileno glicol, bem
como qualquer grupo amino primadrio terminal, tende a conferir
um cardter hidrofilico ao substrato funcionalizado.

Ainda outros mondémeros de enxerto tém (a) um grupo
polimerizavel de radicais livres que é um grupo etilenicamen-
te insaturado e (b) um grupo funcional adicional que €& um
grupo isocianeto. Os mondémeros de enxerto adequados incluem,
mas ndo se limitam a um (met)acrilato de isocianetoalquila,
como (met)acrilato de 2-isocianetoetil e acrilato de 2-
isocianetoetil. Essa classe de mondmeros de enxerto pode for-
necer um substrato funcionalizado com pelo menos um grupo i-
socianeto disponivel para reatividade. O grupo isocianeto po-
de reagir com outros reagentes, como outro mondmero ou com um
composto nucleofilico, para conferir uma propriedade de su-
perficie desejada ao substrato funcionalizado (por exemplo,
afinidade com um composto ou grupo funcional especifico com
reatividade diferente). A reacdo de um grupo isocianeto com
um composto nucleofilico pode resultar na formacdo de uma li-
gacdo de uréia, se o grupo nucleofilico é um grupo amino pri-

mario ou secundario, ou na formagdo de uma ligagdo de ureta-
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no, se o grupo nucleofilico é um grupo hidrdéxi. O composto
nucleofilico pode conter grupos nucleofilicos adicionais, que
podem reticular miltiplos grupos isocianetos ou podem conter
outros grupos opcionais que podem conferir um carater hidro-
filico ao substrato funcionalizado. O grupo de ligagdo forma-
do pela reacdo de um composto nucleofilico com um grupo iso-
cianeto contém freqientemente o grupo -NH(CO)NH- gquando o
grﬁpo nucleofilico é um grupo amino primario, ou -NH(CO)O-
quando o grupo nucleofilico é um hidréxi.

Ainda outros mondmeros de enxerto tem (a) um grupo
polimerizavel de radicais livres que é um grupo etilenica-
mente insaturado e (b) um grupo funcional adicional gue é um

upo iénico. O grupo idénico pode ter uma carga positiva,

A

a arga negativa, ou uma combinagdo das mesmas. Com alguns
monbémeros idnicos adequados, © grupo idnico pode ser neutro
ou carregado, dependendo das condigdes de pH. Essa classe de
monémeros é tipicamente usada para conferir uma afinidade de
superficie desejada para um ou mais compostos de cargas o-
postas ou para diminuir a afinidade para um ou mais compos-
tos carregados de maneira similar.

Alguns mondmeros 1bénicos de enxerto exemplifica-
dores com uma carga negativa incluem (met)acriiamidas de

dcido sulfdnico de Férmula II ou seus sais.

|
CH,=C—C—N—Y—SO,H
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Na Férmula I, R' é um hidrogénio ou metil; e Y é um
alquileno linear ou ramificado (por exemplo, alquilenos tendo
de 1 a 10 &tomos de carbono, de 1 a 6 atomos de carbono, ou
de 1 a 4 &tomos de carbono). Os mondmeros idnicos exemplifi-

cadores, de acordo com a Férmula I, incluem, mas ndo se limi-

tam a, dcido N-acrilamido (met)anossulfdnico, acido 2-
acrilamido etanossulfénico, acido 2-acrilamido-2-metil-1-
propanossulfénico, e acido 2—-{(met)acrilamido-2-metil-1-

propanossulfénico. Os sais desses mondémeros acidos também po-
dem ser usados. Os contraions para esse sais podem ser, por
exemplo, ions amdénio, ion de potassio, ions de litio, ou ions
de sédio.

Outros mondmeros idénicos de enxerto adequados com
uma carga negativa incluem &cidos sulfénicos, como &cido
vinilsulfdnico e acido 4-estirenossulfdnico; acidos
(met)acrilamidofosfdénicos, como acidos
(met)acrilamidoalquilfosfdnicos (por exemplo, acido 2-
acrilamidoetilfosfdénico e acido 3-
(met)acrilamidopropilfosfdénico); 4&acido acrilico e 4&cido
(met)acrilico; e (met)acrilatos de carbdxi alquila como 2-
carboxietilacrilato, 2-carboxietil (met)acrilato, 3-
carboxipropilacrilato, e 3-carboxipropilmetacrilato. Ainda
outros mondémeros acidos adequados incluem acidos
(met)acriloilamino, como aqueles descritos na patente U.S.
n® 4.157.418 (Heilmann). Os &cidos (met)acriloilamino exem-
plificadores incluem, mas nao se limitam a, N-
acriloilglicina, &cido N-acriloilaspartico, N-acriloil-B-

alanina, e &acido 2-acrilamidoglicdélico. Os sais de qguais-
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guer um desses mondémeros acidos também podem ser usados.
Alguns monderos idnicos de enxerto exemplificado-
res que sdo capazes de fornecer uma carga positiva sao
(met)acrilatos de amino ou (met)acrilamidas de amino de FOr-
mula II ou seus sais de amdnio quaternario. Os contraions
dos sais de amdnio quaterndrio sao, freqgilientemente, haletos,

sulfatos, fosfatos, nitratos, e similares.

N
H,C=C—C—L—Y—N—R?

II

Na Férmula II, R' & um hidrogénio ou metil; L é um
6xi ou -NH-; e Y é& um alquileno (por exemplo, um algquileno
tendo de 1 a 10 A&tomos de carbono, de 1 a 6, ou de 1 a 4 a-
tomos de carbono). Cada R? é, independentemente, um hidrogé-
nio, alquila, hidréxi algquila (isto &, um substituido com
algquila com um hidréxi), ou aminoalquila (isto &, um substi-
tuido com alguila com um amino). Alternativamente, os dois
grupos R?, quando unidos com o &tomo de nitrogénio ao qual
eles estdo ligados, podem formar um grupo heterociclico que
é aromadtico, parcialmente insaturado (isto &, insaturado mas
ndo aromdtico), ou saturado, sendo que o grupo heterociclico
pode, opcionalmente, ser fundido a um segundo anel que é a-
rom&dtico (por exemplo, benzeno), parcialmente insaturado
(por exemplo, cicloexeno), ou saturado (por exemplo, cicloe-
xano) .

Em algumas modalidades da Férmula II, ambos grupos

2

R? sio hidrogénios. Em outras modalidades, um grupo R? & um
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hidrogénio e o outro é uma alquila tendo de 1 a 10, de 1 a
6, ou de 1 a 4 &tomos de carbono. Em ainda outras modalida-
des, pelo menos um dos grupos R? é um hidréxi alquila ou um
aminoalquila que tem de 1 a 10, de 1 a 6, ou de 1 a 4 atomos
de carbono, com o grupo hidrdéxi ou o amino estando posicio-
nados em qualquer um dos atomos de carbono do grupo alquila.
Em ainda outras modalidades, o0s grupos R? se combinam com o
dtomo de nitrogénio aos quais eles estdo ligados para formar
um grupo heterociclico. O grupo heterociclico inclui pelo
menos um atomo de nitrogénio e pode conter outros heteroato-
mos, como oxigénio ou enxofre. Grupos heterociclicos exem-
plificadores incluem, mas n&o se limitam a, imidazolil. O
grupo heterociclico pode ser fundido a um anel adicional,
como um benzeno, cicloexeno, ou cicloexano. Os grupos hete-
rociclicos exemplificadores fundidos a um anel adicional in-
cluem, mas ndo se limitam a, benzoimidazolil.

Os (met)acrilatos de amino exemplificadores (isto
é, L na Férmula II é um 6xi) incluem (met)acrilatos de N,N-
dialquil amino alquila, como (met)acrilato de N,N-dimetil
amino etila, acrilato de N,N-dimetil amino etila, metacri-
lato de N,N—dietil amino etila, acrilato de N,N-dietil ami-
no etila, metacrilato de N,N-dimetil amino propila, acrila-
to de N,N-dimetil amino propila, metacrilato de N-ter-butil
amino propila, acrilato de N-ter-butil amino propila e si-
milares.

As (met)acrilamidas de amino exemplificadores
(isto &, L na férmula II €& um -NH-) incluem, por exemplo,

metacrilamida de N-(3-amino propila), acrilamida de N-(3-
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amino propila), metacrilamida de N-[3-
(dimetilamino)propil], metacrilamida de N-(3-
imidazolilapropil), acrilamida de N-(3-imidazolilapropil),
metacrilamida de N-(2-imidazolilaetil), metacrilamida de N-
(1,1-dimetil-3-imidazoilapropil), acrilamida de N-(1,1-
dimetil-3-imidazoilapropil), acrilmaida de N-(3-
benzoimidazolilapropil) e metacrilamida de N-(3-
benzoimidazolilapropil).

Os sais quaternarios exemplificadores dos mondme-
ros iénicos da Férmula II incluem, mas ndo se limitam a,
sais de (met)acrilamido alquil trimetil aménio (por exemplo,
cloreto de 3- (met)acrilamido propil trimetil amdnio e clore-
to de 3-acrilamidopropil trimetil amdnio) e sais de
(met)acril oxi algquil trimetil amémio (por exemplo, cloreto
de 2-acrildéxi etil trimetil aménio, cloreto de 2-metacrildxi
etil trimetil aménio, cloreto de 3-metacrildéxi-2-hidroéxi
propil trimetil amdénio, cloreto de 3-acriléxi-2-hidrdxi pro-
pil trimetil aménio e 2-acrildxi etil trimetil amdénio sulfa-
to de metila).

Outros mondmeros de enxerto que podem fornecer
grupos positivamente carregados a uma resina de troca idnica
incluem adutos de dialguil aminoalquilamina de alquenilazo-
lactonas (por exemplo, 2-(dietilamino)etilamina, cloreto de
(2-aminocetil) trimetil - aménio, e adutos de 3-
(dimetilamino)propilamina de vinildimetilazolactona) e mond-
meros de dialilamina (porvexemplo, cloreto de dialil amdnio
e cloreto de dialil dimetil aménio).

Conforme descrito em maiores detalhes abaixo,
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substratos funcionalizados da presente inveng¢dao podem ser
preparados usando-se um dos mondmeros de enxerto acima des-
critos, ou uma mistura de dois ou mais dos mondmeros de en-
xerto acima descritos para alterar as propriedades de super-
ficie de um substrato de base porosa. Quando dois ou mais
dos mondmeros de enxerto acima descritos s&o usados para al-
terar as propriedades de superficie de um substrato de base
porosa, os mondémeros podem ser enxertados no substrato de
base porosa em uma Unica etapa de reagdo (isto &, os dois ou
mais monémeros de enxerto estdo todos presentes sob exposi-
cdo a um feixe de elétrons) ou em etapas de reacdo seqglenci-
al (isto é, um primeiro mondmero de enxerto estd presente
sob uma primeira exposicdo a um feixe de elétrons e um se-
gundo mondmero de enxerto estd presente sob uma segundo ex-
posicdo a um feixe de elétrons).

3.Reagentes Ligado a Grupos Funcionais na Espécie

Enxertada

Conforme discutido acima, um grupo funcional,
junto com a espécie enxertada estendendo-se a partir do
substrato de base porosa, pode entrar em reagdo com um ou
mais outros reagentes. Ou seja, um grupo funcional como um
grupo etilenicamente insaturado, um grupo epdxi, um grupo
azolactona, ou um grupo isocianato pode reagir com um mond-
mero ou composto nucleofilico para modificar ainda mais a
superficie do substrato funcionalizado. Qualgquer mondmero
gue pode'reagir com a espécie enxertada pode ser usado. O.
composto nucleofilico, por exemplo, pode ter grupos que al-

teram o carater hidrofilico ou hidrofdébico do substrato
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funcionalizado, que fornece outros grupos funcionais dese-
javeis, ou que alteram o carater idnico do substrato fun-
cionalizado.

Em algumas modalidades, a espécie enxertada pode
conferir um caradter hidrofilico ao substrato funcionalizado
que contém um substrato de base porosa que tem um carater hi-
drofdbico antes da modificacido de superficie. O caradter hi-
drofilico do substrato funcionalizado pode resultar da reagéo
do substrato de base porosa com o mondmero de enxerto sob ex-
posicdo a um feixe de elétrons, ou pode resultar da reacdo da
espécie enxertada com outros reagentes. A espécie enxertada
contém, freqgientemente, um grupo hidrofilico. Grupos adequa-
dos capazes de conferir um cardter hidrofilico incluem, por
exemplo, grupos de 6xido de polialquileno, grupos de
(met)acrilol, grupos idnicos, e grupos nucleofilicos como hi-
dréxi, grupos amino e grupos carboéxi.

B.Propriedade e Caracteristicas Estruturais do

Substrato Funcionalizado

Os substratos funcionalizados da presente invencao
tém uma variedade de propriedades de superficie e caracteris-
ticas estruturais, dependendo de um certo numero de fatores
incluindo, mas ndo se limitando a, o substrato de base poro-
sa, o método para formagdo do substrato de base porosa, a es-
pécie enxertada nas superficies intersticiais e externas do
substrato de base porosa, qualquer tratamento de pds-enxerto
(por exemplo, uma etapa de agquecimento) administrada ao subs-
trato funcionalizado, e quaisquer reac¢des de pds—-enxerto (por

exemplo, reacdes do grupo funcional adicional da espécie en-
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xertada com um composto, como um composto nucleocfilico ou um
composto com um grupo idénico). Um certo numero de proprieda-
des e caracteristicas do substrato funcionalizado s&do descri-
tas a seguir.

1.Aumento do Tamanho do Poro

Em algumas modalidades da presente invengdo, o
substrato funcionalizado tem uma média de tamanho de poro
final maior que uma média de tamanho de poro inicial do
substrato de base porosa, antes da etapa de modificagdo da
superficie (por exemplo, antes da fixag¢do da espécie enxer-—
tada ou da reacdo de um grupo funcional na espécie enxerta-
da com outro composto, como um mondmero ou um composto nu-
cleofilico). Em uma modalidade exemplificadora, demonstran-
do aumento do tamanho do poro, o substrato funcionalizado
compreende (i) um substrato de base porosa (por exemplo, um
substrato de base microporoso como uma membrana microporo-
sa) tendo superficies intersticiais e externas, sendo que o
substrato de base porosa tem um tamanho médio de poro ini-
cial anterior a uma etapa de enxerto e (ii) uma espécie en-
xertada estendendo-se a partir das superficies interstici-
ais e externas, sendo que o substrato funcionalizado tem um
tamanho médio de poro final, e o tamanho médio de poro fi-
nal do substrato funcionalizado é maior que o tamanho médio
de poro inicial do substrato de base porosa. Nesta modali-
dade, o substrato funcionalizado compreende desejavelmente
um substrato de base porosa que é uma membrana microporosa.

O aumento no tamanho do poro permite que os subs-

tratos funcionalizados tenham utilidade diferente, em compa-
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racdo ao substrato de base porosa antes da adigdo da espécie
enxertada. Por exemplo, a taxa de corrente ou fluxo através
do substrato funcionalizado pode ser maior, o que permite boa
permeabilidade do substrato funcionalizado enquanto mantém
pressdes operacionais relativamente baixas, gquando o substra-
to funcionalizado é usado em aplicagdes de filtracgdo. Além
disso, o tamanho de poro aumentado do substrato funcionaliza-
do, em comparacdo ao substrato de base porosa, permite a a-
plicacdo de um revestimento adicional nas superficies inters-
ticial e externa do substrato funcionalizado, enquanto mantém
poros abertos através de todo o substrato funcionalizado.
Tais revestimentos adicionais podem ser usados para adicionar
mais funcionalidade aos substratos funcionalizados.

Em uma modalidade desejavel, o substrato funcio-
nalizado com tamanho de poro aumentado compreende uma mem-
brana microporosa TIPS, como uma membrana TIPS formada a
partir de um material polimérico, como PVDF. Anterior a
presente invencgdo, membranas TIPS conhecidas formadas por
processos de formacdo de membranas TIPS conhecidos resulta-
vam em membranas com um tamanho médio de poro inferior a
cerca de 1,0 microns. Usando-se métodos da técnica anteri-
or, pode ser dificil preparar uma membrana TIPS com um ta-
manho médio de poro relativamente uniforme de 1,0 microns
ou mais. A presente invengdo, no entanto, permite que mem-
branas formadas por meio de processo TIPS tenham um tamanho
médio de poro maior gque 1,0 microns, e, em algumas modali-
dades, até cerca de 1,2 microns ou mais.

O tamanho médio de poro inicial para uma membrana
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microporosa formada por meio de um processo TIPS situa-se,
fregiientemente, na faixa de cerca de 0,6 a cerca de 0,9 mi-
crons. O tamanho médio de poro inicial dessas membranas mi-
croporosas pode ser aumentado na presente invengdo até um
tamanho médio de poro final na faixa de cerca de 0,7 a cer-
ca de 1,2 microns. Em outras palavras, o tamanho médio de
poro inicial pode ser aumentado tanto guanto cerca de 0,1
microns (pm) (cerca de 0,2 microns, cerca de 0,3 microns,
cerca de 0,4 microns, cerca de 0,5 microns, ou mesmo cerca
de 0,6 microns). O tamanho médio de poro inicial pode ser
aumentado tanto quanto cerca de 17%. Por exemplo, o tamanho
médio de poro inicial pode ser aumentado tanto quanto cerca
de 20%, cerca de 30%, cerca de 40%, cerca de 50%, cerca de
60%, ou cerca de 70%.

2 .Aumento na Taxa de Fluxo de Agua

Os substratos funcionalizados da presente inven-
cdo, desejavelmente, tém uma taxa de fluxo de agua que é
maior que =zero. Tipicamente, a taxa de fluxo de agua do
substrato funcionalizado é maior que a taxa de fluxo de a-
gua inicial da base do substrato de base porosa anterior a
etapa de enxerto. Em algumas modalidades, a taxa de fluxo
de agua do substrato funcionalizado é muito maior, por e-
xemplo, tanto quanto 2 vezes maior que a taxa de fluxo de
dgua inicial do substrato de base porosa anterior a etapa
de enxerto.

Um método para se medir a taxa de fluxo de &agua de
um dado substrato funcionalizado ou substrato de base porosa

é medir a periodo de tempo necessario para que uma quantidade
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de &agua flua através do substrato funcionalizado ou substrato
de base porosa, a uma pressdo e temperatura constantes. Uma
diminuicdo na quantidade de tempo necessario para gque uma
quantidade de &gua a uma temperatura e pressao constantes
flua através de um dado substrato funcionalizado, em compara-
cdo ao substrato de base porosa correspondente anterior a mo-
dificacdo de superficie, indica um aumento na taxa fluxo de
dgua do substrato funcionalizado.

Em algumas modalidades, os substratos funcionali-
zados da presente invengdo podem sofrer um aumento na taxa
de fluxo de agua tanto quanto cerca de 25 a cerca de 100%,
em comparacdo a taxa de fluxo de agua do substrato de base
porosa anterior a etapa de enxerto (isto é, anterior & mo-
dificacdo de superficie). (Por exemplo, veja o exemplo com-
parativo 6 e os exemplos 30-31 abaixo.)

3.Molhabilidade

Os substratos funcionalizados da presente invengao
podem exibir varios graus de molhabilidade sob exposigdo a
varias solucgdes ou solventes. A molhabilidade pode, freqgien-
temente, ser correlacionada ao carater hidrofilico ou hidro-
fébico do substrato funcionalizado. A Tabela 1 abaixo fornece
dados relacionados ao efeito de uma exposigdo de 20 horas a
solucdes NaOH (isto é, solugdes de 0,25N e 1N NaOH) em varios
substratos funcionalizados e um substrato de base porosa. Pa-
ra uso na presente invencdo, o termo "imediatamente molhado”
ou "molhabilidade imediata"™ refere-se a penetragdo de goticu-
las de &gua em um dado substrato, t&o logo a agua entra em

contato com a superficie do substrato, tipicamente dentro de
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menos que 1 segundo. Por exemplo, uma energia de molhagem da
superficie de cerca de 7,2E-6 J (72 dinas) ou maior, geral-
mente, resulta em molhagem imediata. Para uso na presente in-
vencdo, o termo "sem molhagem imediata" refere-se a penetra-
cdo de goticulas de &gua em um dado substrato, mas ndo tao
logo a &gua entra em contato com a superficie do substrato.
Para uso na presente invencdo, o termo "sem molhagem" refere-
se a falta de penetracdo de goticulas de agua em um dado
substrato. Por exemplo, uma energia de molhagem da superficie
de cerca de 6E-6 J (60 dinas) ou menos, geralmente, resulta
em auséncia de molhagem.

Tabela 1. Teste de Exposicdo a Hidréxido de Sédio

(Teste de "Molhabilidade Instanténea")

SR-603 PEG
SR-603 PEG SR-344 PEG
400 dimeta-
400 dimeta- 400 diacri-
crilato 20%, | DURAPORE
crilato 20%, lato 10%,
em peso, em | HVLP14250
em peso, na em peso, na
DURAPORE mem- | (hidrofilica)
membrana membrana
brana membrana
TIPS "A" 40 TIPS "A" 40
HVHP14250 40
kGy kGy
kGy
1N NaOH molhagem molhagem sem molhagem | sem
20 horas imediata imediata imediata molhagem
0, 25N NaOH molhagem molhagem molhagem molhagem
20 horas imediata imediata imediata imediata

A tabela 1 mostra dados para substratos funcionali-
zados preparados usando-se uma membrana PVDEF como o substrato

de base porosa. Esses substratos de base porosa eram ou uma
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membrana TIPS (vide a descrigdo de uma pelicula TIPS "A" na
secdo de Exemplo) ou uma membrana disponivel comercialmente
junto & Millipore Corporation (Billerica, MA, EUA) sob a de-
signacdo comercial DURAPORE e que era hidrofdébica tal como
comprada. Um mondémero de dimetacrilato de polietileno glicol
(400) (de uma solucdo de 20%, em peso, em metanol, Sartomer
SR-603 disponivel comercialmente 3junto a Sartomer Company,
Inc. (Exton, PA)) foi enxertado nos substratos de base porosa
sob exposicdo a um feixe de elétrons, a uma dosagem de 40
kGy. Os substratos funcionalizados resultantes conservam mo-
lhabilidade imediata gquando expostos a uma solugdo de 0,25 N
NaOH por 20 horas, ou a uma solugdo de 1 N NaOH por 20 horas.
Para comparacdo, outra membrana DURAPORE, que é
hidrofilica tal como comprada e nd&o teve sua superficie mo-
dificada (isso corresponde a um substrato poroso hidrofili-
co), teve molhabilidade imediata guando exposta a uma solu-
cdo de 0,25 N NaOH por 20 horas, mas ndo teve molhabilidade
imediata quando exposta a uma solugdo de 1 N NaOH por 20
horas. Além disso, para comparag¢do, um substrato funciona-
lizado foi preparado expondo-se um mondmero de diacrilato
de polietileno glicol (400) (de um solugdo de 10%, em peso,
em metanol, Sartomer SR-344 disponivel comercialmente junto
4 Sartomer Company, Inc. (Exton, PA)) e uma membrana micro-
porosa PVDF TIPS a um feixe de elétrons a uma dosagem de 40
kGy. O substrato funcionalizado resultante manteve molhabi-
lidade imediata quando exposto a uma solugdo de 0,25 N NaOH
por 20 horas, mas ndo exibiu nenhuma molhagem gquando expos-

to a uma solucdo de 1 N NaOH por 20 horas.
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4 ,Resisténcia ao Calor

Os substratos funcionalizados também exibem uma
resisténcia a multiplas exposigdes ao calor. Por exemplo, a
Tabela 2 abaixo fornece dados relacionados aos efeitos de
testes de durabilidade simples, seguidos de mualtiplas expo-
sicdes de uma hora em um forno a uma temperatura de 121°C em
um substrato funcionalizado exemplificador preparado através
de exposicdo de uma membrana TIPS e um mondmero de dimeta-
crilato de polietileno glicol (400) (de uma solugdo de 20%,

em peso, em metanol) a um feixe de elétrons numa dosagem de

40 kGy.
Quadro 2. Teste de Exposicdo a Calor e Causticida-
de
DURAPORE®
SR-603 PEG 400 dimeta-
HVLP14250 membrana
crilato 40 kGy, 20%, em
Etapa Procedimento sem enxerto de
peso, na membrana TIPS
feixe de elétrons
"A" Segundos:
Segundos:
Fluxo Inicial de
- 18,2 15,1
Tempo (segundos)
100 ml de AIP de
1 18,1 15,2
lavagem
2 1 hora a 121i°C 14,5 14,5
16 horas de em-
3 bebedamento com molha molha
0,25 N NaOH
4 1 hora a 121°C 18,5 26,9
5 1 hora a 121i°C 16,1 38,2
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6 1 hora a 121°C 15,3 51,6
7 1 hora a 121°C 16,0 61,4
8 1 hora a 121°C 15,3 96, 4
9 1 hora a 121°C 14,5 108, 9
10 1 hora a 121°C 14,0 164, 8
11 1 hora a 121°C 14,6 154, 3

O tempo de fluxo de agua é igual ao periodo de tem-
po necessario para que 100 ml de agua passem através de um
suporte de disco 4238 de 47 mm da Gelman Sciences (agora co-
nhecido como Pall Corporation (Ann Arbor, MI)) a 533 mm Hg
(21 polegadas Hg). Conforme mostrado na Tabela 2, o substrato
funcionalizado mantém um tempo de fluxo de &gua substancial-
mente igual a ou menor que o tempo de fluxo inicial apds mal-
tiplos ciclos de aquecimento e exposigdes a uma solugdo de
0,25 N NaOH por 16 horas. Em comparagdo, o tempo de fluxo de
dgua de uma membrana hidrofilica microporosa nado-modificada
PVDF DURAPORE® exposta as mesmas série de etapas mostram um
aumento substancial no tempo de fluxo de &gua (isto é, uma
diminuicdo substancial na taxa de fluxo de agua através do
substrato) .

IT.Método de Fabricacdo de Substratos Funcionali-

zados

Os substratos funcionalizados acima descritos po-
dem ser preparados usando-se uma combinagdo de etapas do
processo. O método compreende as etapas de fornecimento de
um substrato de base porosa com superficies intersticial e
externa; embebedamento do substrato de base porosa com uma

primeira solucdo para formar um substrato de base porosa em-
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bebido, com a primeira solugdo compreendendo pelo menos um
mondmero de enxerto com (a) um grupo polimerizavel de radi-
cais livres e (b) um grupo funcional adicional compreendendo
um grupo etilenicamente insaturado, um grupo epdéxi, um grupo
azolactona, um grupo idénico, um grupo 6xido de alquileno, ou
uma combinacdo dos mesmos; e exposic¢do do substrato de base
porosa embebido a uma quantidade controlada de radiagdo por
feixe de elétrons de modo a formar um primeiro substrato
funcionalizado compreendendo uma espécie enxertada ligada as
superficies do substrato de base porosa, sendo que pelo me-
nos uma das espécies enxertadas compreende o grupo funcional
adicional. Alguns dos substratos de base porosa usados nesta
modalidade podem ser hidrofébicos, microporosos, ou uma com-
binacdo dos mesmos.

Em uma modalidade, o método compreende as etapas
de fornecer um substrato de base porosa com superficies in-
tersticial e externa; embebedamento do substrato de base po-
rosa com uma primeira solugdo para formar um substrato de
base porosa embebido, com a primeira solucdo compreendendo
pelo menos um mondémero de enxerto tendo (a) um grupo polime-
rizavel de radicais livres e (b) um grupo funcional adicio-
nal compreendendo um grupo etilenicamente insaturado, um
grupo epdéxi, um grupo azolactona, um grupo idnico, um grupo
6xido de alguileno, ou uma combinagdo dos mesmos; posiciona-
mento do substrato de base porosa embebido entre uma camada
de suporte removivel e uma camada de revestimento removivel
para formar uma estrutura multicamada; exposigdo da estrutu-

ra multicamada a uma quantidade controlada de radiagao por
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feixe de elétrons de modo a formar um substrato funcionali-

zado posicionado entre a camada de suporte removivel e a ca-

mada de revestimento removivel, com o substrato funcionali-

zado compreendendo uma espécie enxertada ligada as superfi-
cies do substrato de base porosa, sendo que pelo menos uma
das espécies enxertadas compreende o grupo funcional adicio-
nal; e remogdo da camada de suporte e camadas de revestimen-
to da estrutura multicamada. Alguns dos substratos de base
porosa usados nesta modalidade podem ser hidrofébicos, mi-
croporosos, ou uma combinagdo dos mesmos.

Um método exemplificador para produgdo de subs-
tratos funcionalizados é representado na Figura 1. Conforme
mostrado na Figura 1, o método exemplificador 10 compreende
as seguintes etapas: uma etapa de embebedamento 100, uma
etapa de prensamento 200, uma etapa de irradia¢dao 300, uma
etapa de descamacdo 400, uma etapa de lavagem/enxagie 500,
uma etapa de secagem 600, e uma etapa de esticamento 700.
Cada uma dessas etapas exemplificadores é descrita em mais
detalhes abaixo.

A.Etapas exemplificadores do Processo

Os métodos de fabricacdo de substratos funcionali-
zados da presente invengdo podem compreender uma ou mais das
seguintes etapas.

1l.Etapa de Embebedamento

Conforme mostrado na Figura 1, um cilindro 11,
compreendendo uma base de substrato de base porosa 12, pode
ser desenrolado de modo que a base do substrato de base po-

rosa 12 entre na etapa de embebedamento 100. Na etapa de
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embebedamento 100, a base do substrato de base porosa 12 &
colocada em contato ou em proximidade com o aplicador 14,
que estd conectado a um reservatdério de solugdo 13 contendo
um ou mais mondmeros de enxerto. Os cilindros 15 e 16 guiam
a base do substrato de base porosa 12 através do aplicador
14, de modo que a base do substrato de base porosa 12 é ex-
posto & solucdo 13 por uma quantidade de tempo desejada.
Tipicamente, o tempo de exposigdo da base do substrato de
base porosa 12 a solugdo 13 é até cerca de 1,0 minuto, mais
tipicamente, menos que cerca de 15 segundos. A base do
substrato de base porosa 12, geralmente, passa através da
etapa de embebedamento 100 e a etapa de irradiacao 300 em
menos de 1 minuto. Em algumas etapas de embebedamento, o
substrato de base porosa 12 é saturado com a solugdo 13.
Conforme discutido acima, a solucdo 13 pode compre-
ender um ou mais mondémeros de enxerto adequados para enxerto
nas superficies intersticial e externa da base do substrato
de base porosa 12. Qualquer um dos mondmeros de enxerto exem-—
plificadores acima descritos podem ser incluidos na solugao
13. Em adicdo aos mondmeros de enxerto, a solugdo 13 pode
conter outros materiais como, por exemplo, solventes. A con-
centracdo de cada monémero de enxerto na solucdo 13 pode va-
riar, dependendo de um certo'nﬁmero de fatores incluindo, mas
ndo se limitando a, o mondmero ou os mondmeros de enxerto na
solucdo 13, a quantidade de enxerto desejada, a reatividade
do(s) mondémero(s) de ehxerto, e o solvente usado. Tipicamen-
te, a concentracdo de cada mondémero de enxerto na solugdo 13

situa-se na faixa de cerca de 1% a cerca de 100%, em peso,
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desejavelmente, de cerca de 5% a cerca de 30%, em peso, e
mais desejavelmente, de cerca de 10% a cerca de 20%, em peso,
com base no peso total da solugdo 13.

Uma vez que a base do substrato de base porosa 12
foi embebida na solucdo 13 por um periodo de tempo deseja-
do, a base do substrato de base porosa 12 é encaminhada pa-
ra a etapa de prensamento 200 por meio de um cilindro guia
17. O cilindro guia 17 pode ser usado para medir excesso de
solucdo 13 na base embebida do substrato de base porosa 12,
se assim se desejar. De maneira alternada, cilindros (nao
mostrados) podem ser usados para espremer bolhas de ar e
excesso de solucdo 13 da base embebida do substrato de base
porosa 12. Tipicamente, a base do substrato de base porosa
12 entra na etapa de prensamento 200 em uma condigao subs-
tancialmente saturada (isto é, a base do substrato de base
porosa 12 contém uma quantidade maxima de solugdo 13 ou uma
quantidade préxima da méxima) sendo que, substancialmente,
todas as superficies intersticial e externa da base do
substrato de base porosa 12 estdo revestidas com a solucgao
13.

Deve-se notar que a etapa de embebedamento 100 é
apenas um método possivel para se introduzir a solugao 13 na
base do substrato de base porosa 12. Outros métodos adequa-
dos incluem, mas ndo se limitam a, um método de revestimento
por aspersdo, um método de revesfimento por encharcamento,
revestimento por l&mina, etc.

2.Etapa de Prensamento

Na etapa de prensamento 200, a base embebida do
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substrato de base porosa 12 é prensada (isto &, posiciona-
da) entre uma camada de suporte removivel 22 e uma camada
de revestimento removivel 19 para formar uma estrutura
prensada em multicamada 24. Conforme mostrado no método e-
xemplificador 10, a camada de revestimento removivel 19 po-
de ser desenrolada a partir de um cilindro 18 e colocada em
contato com uma superficie externa da base embebida do
substrato de base porosa 12 por meio de um rolo 20, engquan-
to a camada de suporte removivel 22 pode ser desenrolado a
partir de um cilindro 21 e colocada em contato com uma su-
perficie externa oposta da base embebida do substrato de
base porosa 12 por meio de um rolo 23.

A camada de revestimento removivel 19 e a camada
de suporte removivel 22 podem compreender qualquer material
laminar inerte que seja capaz de fornecer protegdo tempora-
ria ao substrato funcionalizado 30 (isto &, a base enxertada
do substrato de base porosa 12) contra exposigdo direta ao
oxigénio apdés a saida da camara 25. Os materiais laminares
inertes adequados para formagdo de uma camada de revestimen-
to removivel 19 e uma camada de suporte removivel 22 inclu-
em, mas ndo se limitam a, material de pelicula de tereftala-
to de polietileno, outros materiais de pelicula de polimero
aromdtico, e qualquer outro material de pelicula de polimero
ndo-reativo. Uma vez montada, a estrutura prensada em multi-
camada 24 vai para a etapa de irradiagdo 300.

3.Etapa de Irradiagdo

Na etapa de irradiacdo 300, a estrutura prensada em

multicamada 24 é exposta a uma quantidade suficiente de radi-
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acdo, de modo a enxertar um ou mais mondémeros dentro da solu-
cdo 13 nas superficies intersticial e externa da base do
substrato de base porosa 12, de modo a formar uma estrutura
prensada em multicamada 27 compreendendo um substrato funcio-
nalizado 30 disposto entre a camada de suporte removivel 22 e
a camada de revestimento removivel 19. Conforme mostrado no
método exemplificador 10, a estrutura prensada em multicamada
24 passa através de um ca@mara 25, que contém pelo menos um
dispositivo 26 capaz de fornecer uma dose suficiente de radi-
acdo. Um Unico dispositivo 26 é capaz de fornecer uma dose de
radiacdo suficiente, porém, dois ou mais dispositivos 26 po-
dem ser usados, especialmente para uma base de substrato de
base porosa 12 relativamente espessa. Tipicamente, a camara
25 compreende uma atmosfera inerte como nitrogénio, didxido
de carbono, hélio, argdénio, etc. com uma quantidade minima de
oxigénio, que é conhecido por inibir a polimerizacdo de radi-
cal livre. Em algumas modalidades, sendo que a base do subs-
trato de base porosa 12 é irradiada sem a camada de revesti-
mento removivel 19, a gquantidade de oxigénio dentro da camara
25 pode ser de maior importdncia. Quando a camada de suporte
removivel 22 e a camada de revestimento removivel 19 cobrem a
base do substrato de base porosa 12, a exposigdo ao oxigénio
dentro da cé&mara 25 é minima.

Embora outras fontes de irradiagdo possam ser usa-
das, o dispositivo 26, desejavelmente, compreende uma fonte
de feixe de elétrons. Feixes de elétrons (feixes eletrdnicos)
sdo geralmente produzidos por aplicacdo de alta tensdo aos

filamentos de fio de tungsténio retidos entre uma placa re-
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pulsdo e uma rede de extragdo, dentro de uma camara de vacuo
mantida a cerca de 107® Torr. Os filamentos sdo aquecidos em
correntes altas para produzir elétrons. Os elétrons sdo guia-
dos e acelerados pela placa de repulsdo e a rede de extragao
através de uma janela delgada de laminado metdlico. Os elé-
trons acelerados, viajando & velocidades acima de 107 me-
tros/segundo (m/s) e com cerca de 150 a 300 kilo-elétron
volts (keV), passam para fora da camara de vacuo através da
janela de folha metdlica e entram em qualquer material que
estd posicionado imediatamente fora da janela de folha meta-
lica.

A quantidade de elétrons gerada é diretamente re-
lacionada & voltagem da rede de extracdo. Conforme a volta-
gem da rede de extracdo aumenta, as quantidades de elétrons
extraidos dos fios de filamentos de tgngsténio aumentam. O
processamento por feixe de elétrons pode ser extremamente
preciso, quando sob controle computadorizado, de modo que
uma dose exata e uma razado de dose exata de elétrons pode
ser direcionada contra a estrutura prensada em multicamada
24.

Geradores de feixe de elétrons estdo disponiveis
comercialmenfe junto & uma variedade de fontes, incluindo o
SISTEMA ESI "ELECTROCURE" EB da Energy Sciences, Inc.
(Wilmington, MA), e o PROCESSADOR BROADBEAM EB da PCT
Engineered Systems, LLC (Davenport, IA). Para qualquer dada
peca de equipamento e localizagdo de amostra de irradiacédo, a
dosagem liberada pode ser medida de acordo com a ASTM E-1275,

intitulada "Pratica para Uso de um Sistema de Dosimetria de
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Pelicula Radiocrémica". Alterando-se a voltagem da rede de
extracdo, o didmetro do feixe e/ou a disténcia da fonte, va-
rias taxas de dosagem podem ser obtidas.

A temperatura dentro da camara 25 é desejavelmente
mantida a uma temperatura ambiente por meios convencionais.
Sem a intencdo de se limitar a qualquer mecanismo em parti-
cular, acredita-se que a exposigdo do substrato de base po-
rosa embebido a um feixe de elétrons resulta na iniciagdo de
radicais livres sobre o substrato, que podem entdo reagir
com os mondmeros que tém uma ligagdo dupla, como os mondéme-
ros com um grupo etilenicamente insaturado.

A dose total recebida por uma estrutura prensada em
multicamada 24 afeta primariamente a extensdo na qual o mond-
mero de enxerto estd enxertado no substrato de base porosa.
Em geral, é desejdvel e tipico converter pelo menos 10%, em

peso, desejavelmente, 20%, em peso, ainda mais desejavelmen-

te, mais que 50%, em peso, dos mondmeros de enxerto adiciona-

dos durante a etapa de embebedamento para uma espécie enxef—
tada. Além disso, ¢é desejavel e tipico se enxertar tanto
quanto cerca de 5%, em peso, desejavelmente, tanto quanto
cerca de 10%, em peso, mais desejavelmente, tanto quanto cer-
ca de 20%, em peso, (ou tanto quanto cerca de 100%, em peso,)
de um ou mais mondémeros de enxerto adicionados durante a eta-
pa de embebedamento na base do substrato de base porosa 12,
com base no peso total da base do substrato de base porosa
12. A dose depende de um certo numero de parametros de pro-
cessamento, incluindo tensdo, velocidade e fluxo de feixe. A

dose pode ser convenientemente regulada, controlando-se a ve-
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locidade da linha (isto é, a velocidade em que a estrutura
prensada em multicamada 24 passa sob o dispositivo 26), e o
fluxo suprido a rede de extragdo. Uma dose final (por exem-—
plo, 20 kGy) pode ser convenientemente calculada mutiplican-
do-se um coeficiente medido experimentalmente (uma constante
da maquina) pelo fluxo de feixe, e dividindo esse resultado
pela velocidade da manta para determinar a exposigao. A cons-
tante de maguina varia como uma fungdo de voltagem de feixe.

Enquanto a gquantidade controlada de exposigdo a ra-
diacdo por feixe de elétrons depende do tempo de permanéncia,
como uma matéria geral, os mondmeros embebidos no substrato
de base porosa 12 que fazem parte da estrutura prensada em
multicamada 24 irdo, geralmente, ser significativamente en-
xertados apbés receberem uma gquantidade controlada de dosagem
numa faixa de dosagem minima de cerca de 10 kilograys (kGy) a
uma dosagem maxima de cerca de 60 kGy. Tipicamente, a quanti-
dade controlada total de dosagem situa-se na faixa de cerca
de 20 kGy a cerca de 40 kGy. Engquanto taxas de désagem baixas
e tempos de permanéncia mais longos s&o preferenciais para
enxerto por radiacdo, a operagdo pratica pode precisar de ve-
locidades que forcem taxas de dosagem mais altas e permanén-
cias mais curtas. A exclusdo de oxigénio em uma estrutura de
multicamada permite que a reacdo de radicais livres continue
apdés a exposicdo ao feixe de elétrons, numa duracdo suficien-
te para otimizar o rendimento de enxerto.

4 .Etapa de Descamacgao

Apés sair da cémara 25, a estrutura prensada em

multicamada 27 prossegue para a etapa de descamagdo 400. Na
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etapa de descamagd@o 400, a estrutura prensadé em multicamada
27 é desmontada separando-se a camada de suporte removivel 22
e a camada de revestimento removivel 19 do substrato funcio-
nalizado 30. Conforme mostrado no método exemplificador 10, a
camada de revestimento removivel 19 é separadé da superficie
externa do substrato funcionalizado 30 e enrolada como um ci-
lindro 28, enquanto a camada de suporte removivel 22 & sepa-
rada de uma superficie externa oposta do substrato funciona-
lizado 30 e enrolada como um cilindro 29.

Em uma modalidade desejada; apds exposicgdo a um
feixe de elétrons e apds sair da camara 25, a camada de su-
porte removivel 22 e a camada de revestimento removivel 19
podem permanecer no substrato funcionalizado 30 durante um
certo tempo antes da etapa de descamacgdo 400, de modo a for-
necer protecdo prolongada ao substrato funcionalizado 30
contra exposicdo ao oxigénio. Desejavelmente, a camada de
suporte removivel 22 e a camada de revestimento removivel 19
permanecem no substrato funcionalizado 30 por pelo menos 15
segundos, mais desejavelmente, por cerca de 30 a cerca de 60
segundos apdés sair da cadmara 25. No entanto, n&o had um limi-
te de tempo superior que reduziria a qualidade da enxerto e
a estrufura prensada em multicamada 27 pode permanecer in-
tacta por um periodo de tempo estendido, como seria o caso
se cilindros de processamento por lotes da estrutura prensa-
da em mplticamada 27 forem preparados. Uma vez que a estru-
tura prensada em multicamada 27 é desmontada, o substrato
funcionalizado 30 pode seguir para uma etapa opcional de la-

vagem/enxaguie 500.
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5.Etapa de Lavagem/Enxagile

Na etapa opcional de lavagem/enxaglie 500, o subs-
trato funcionalizado 30 é lavada ou enxaguado uma oOu mais
vezes numa camara de enxaglie 31 para remover dJuaisquer mo-
nédmeros ndo-reagidos, solventes ou outros subprodutos da
reacdo do substrato funcionalizado 30. Tipicamente, o subs-
trato funcionalizado 30 é lavado ou enxaguado até trés ve-
zes, usando-se um enxagilie de &gua, um enxaglie de &alcool,
uma combinacdo de enxagiie de &gua e Aalcool, e/ou um enxa-
glies de solvente (por exemplo, acetona, MEK, etc). Quando
um enxagliie de &lcool é usado, o enxagiie pode incluir um ou
mais &lcoois incluindo, mas n&o se limitando a, isopropa-
nol, metanol, etanol, ou gqualquer outro &lcool que seja
pratico para uso, e um solvente eficaz para qualquer mond-
mero residual. Em cada etapa de enxagiie, o substrato fun-
cionalizado 30 pode passar através de um banho de enxagle
ou um pulverizador de enxagle.

6.Etapa de Secagem

Na etapa opcional de secagem 600, o substrato fun-
cionalizado 30 & seco para remover qualquer solugdo de enxa-
gie do substrato funcionalizado 30. Tipicamente, o substrato
funcionalizado 30 é seco num forno 32 com uma temperatura de
forno relativamente baixa por um periodo de tempo desejado
(mencionados neste documento como "tempo de permanéncia no
forno"). As temperaturas do forno situam-se, tipicamente, na
faixa de cerca de 60°C a cerca de 120°C, enquanto o tempo de
permanéncia no forno situa-se, tipicamente, na faixa de cerca

de 120 a cerca de 600 segundos.
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Qualquer forno convencional pode ser usado na eta-
pa opcional de secagem 600 da presente invencgdo. Fornos ade-
quados incluem, mas nido se limitam a, um forno de convecgao.

Deve-se notar também que, em outras modalidades,
a etapa de secagem 600 pode prosseguir antes da etapa de
lavagem/enxagiie 500, eliminando componentes volateis antes
da extracdo de residuos ndo-enxertados.

7.Etapa de Enrolamento

Seguindo a etapa opcional de secagem 600, o subs-
trato funcionalizado 30 seco pode ser enrolado sob a forma de
rolo como um cilindro 33. O substrato funcionalizado 30 pode
ser armazenado para uso futuro sob a forma de rolo, usado i-
mediatamente tal como &, ou processado ainda mais para alte-
rar ainda mais as propriedades de superficie do substrato
funcionalizado 30.

8.Processamento Adicional

Em uma modalidade exemplificadora, o substrato
funcionalizado 30 é processado ainda mais para alterar as
propriedades de superficie do substrato funcionalizado 30.
Nesta modalidade, o substrato funcionalizado 30 é processado
através de um processo de enxerto como o método exemplifica-
dor 10 uma segunda vez (ou mesmo mais vezes) de modo a (1)
enxertar mondmeros de enxerto adicionais nas superficies in-
tersticial e externa do substrato funcionalizado 30, (ii)
enxertar mondmeros adicionais na espécie enxertada estenden-
do-se a partir das superficies intersticial e externa do
substrato funcionalizado 30, ou (iii) ambas (i) e (ii). Por

exemplo, em uma modalidade exemplificadora, o substrato fun-
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cionalizado 30 é preparado embebedando-se um substrato de
base porosa com uma primeira solugdo compreendendo um ou
mais mondmeros de enxerto em um solvente, sendo que um ou
mais mondémeros de enxerto compreendem ao menos um mondmero
de enxerto com (a) um grupo polimerizavel de radicais livres
e (b) pelo menos um grupo funcional adicional aqui citado
(por exemplo, um grupo etilenicamente insaturado, um grupo
epbdxi, um grupo azolactona, um grupo isocianeto, um grupo
iénico, um grupo 6xido de alquileno, ou uma combinagdo dos
mesmos); e entdo exposicdo do substrato de base porosa embe-
bido com a primeira solugdo a uma quantidade controlada de
radiacdo por feixe de elétrons de modo a enxertar um ou mais
mondmeros de enxerto as superficies intersticial e externa
do substrato de base porosa. O primeiro substrato funciona-
lizado resultante é enxaguado para remover qualquer mondmero
de enxerto ndo-reagido, e entdo é subseguentemente embebido
com uma segunda solugdo compreendendo um ou mais mondmeros
de enxerto em um solvente, sendo gue um ou mais mondémeros de
enxerto compreendem ao menos um mondmero de enxerto com (a)
um grupo polimerizavel de radicais livres e (b) pelo menos
um grupo funcional adicional agqui mencionado, como um grupo
etilenicamente insaturado, um grupo epdxi, um grupo azolac-
tona, um grupo isocianeto, um grupo idnico, um grupo Oxido
de algquileno, ou uma combinagdo dos mesmds; e entdo exposi-—
cdo do primeiro substrato funcionalizado embebido com a se-
gunda solucdo a uma quantidade controlada de radiagdo por
feixe de elétrons para formar um segundo substrato funciona-

lizado. O substrato funcionalizado 30 adicionalmente modifi-
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cado pode entdo seguir através de uma etapa opcional de la-
vagem/enxagiie, como uma etapa de lavagem/enxagiie 500 exem-
plificador no método exemplificador 10, e uma etapa opcional
de secagem, como a etapa de secagem 600 exemplificador no
método exemplificador 10.

Em uma modalidade exemplificadora adicional, o
substrato funcionalizado 30 ¢é ainda mais processado (por
exemplo, apds uma Unica passagem Ou numerosas passagens a-
través de um processo de enxerto como no método exemplifi-
cador 10) para alterar mais ainda as propriedades de super-
ficie do substrato funcionalizado 30 passando-se o substra-
to funcionalizado 30 através de um processo como mostrado
no método exemplificador 50 na Figura 2. Nesta modalidade,
o substrato funcionalizado 30 é colocado em contato com uma
solucdo contendo um ou mais reagentes que podem reagir com
grupos funcionais junto com a espécie enxertada do substra-
to funcionalizado 30. Embora a Figura 2 mostre o substrato
funcionalizado 30 fornecido por um cilindro 33, as etapas
do processo representadas na Figura 2 podem ser realizadas
num processo continuo, com as etapas do processo represen-
tadas na Figura 1.

Conforme mostrado na Figura 2, o método exemplifi-
cador 50 comega pela remogdo do substrato funcionalizado 30
do cilindro 33, e conducdo do substrato funcionalizado 30 a
etapa de embebedamento 100. Na etapa de embebedamento 100, o
substrato funcionalizado 30 é colqcado em contato com uma
solucdo 13 contendo um ou mais reagentes. Os reagentes podem

ser compostos gque reagem com ou interagem com um ou mais
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grupos funcionais (por exemplo, grupos epdéxi, grupos etile-
nicamente insaturados, grupos azolactona, grupos isocianeto,
ou grupos idénicos, grupos O6xido de alquileno, ou uma combi-
nacdo dos mesmos) junto com a espécie enxertada do substrato
funcionalizado 30. Por exemplo, um composto com um grupo nu-
cleofilico pode reagir com um grupo azolactona, um grupo i-
socianeto, ou um grupo epdéxi, ou um composto com um grupo
carregado que pode interagir com um grupo idnico. Os cilin-
dros 15 e 16 guiam o substrato funcionalizado 30 através da
solucdo 13, de modo que o substrato funcionalizado 30 fique
em contato com a solucdo 13 por uma quantidade de tempo de-
seﬁada. Tipicamente, o tempo de permanéncia do substrato
funcionalizado 30 na solucdo 13 é menor que cerca de 1,0 mi-
nuto.

A concentracdo de cada reagente na solucdo 13 pode
variar dependendo de um certo numero de fatores incluindo,
mas ndo se limitando a, o reagente ou reagentes na solugdao
13, o grau de modificacgao de superficie desejada, e o sol-
vente usado. Tipicamente, a concentracao de cada reagente na
solucdo 13 situa-se na faixa de cerca de 5% a cerca de 100%,
em peso, com base no peso total da solugao 13.

Uma vez gque o substrato funcionalizado 30 foi em-
bebido com a solucdo 13 por um periodo de tempo desejado, ©
substrato funcionalizado 30 é encaminhado para uma etapa
opcional de aquecimento 800 por meio de um cilindro guia
17. O cilindro guia 17 pode ser usado para medir o excesso
de solucdo 13 do substrato funcionalizado 30, se éssim se

desejar. Tipicamente, o substrato funcionalizado 30 entra
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na etapa opcional de aquecimento 800 numa condigdo substan-
cialmente saturada (isto &, o substrato funcionalizado 30
contém uma quantidade mé&xima da solugdo 13 ou uma quantida-
de préxima da maxima) .

Embora ndo mostrado na Figura 2, o método exem-
plificador 50 pode incluir uma etapa opcional, sendo que O
substrato funcionalizado 30 embebido com a solugdo 13 estéa
disposto entre os materiais removiveis, como a camada de
suporte removivel e a camadé de revestimento removivel,
compreendendo uma pelicula de polimero nao-reativa, como
uma PET, de modo a impedir a evaporagdo de produtos quimi-
cos e/ou veiculo solvente durante a etapa de aquecimento
800. Os mesmos materiais removiveis acima descritos . podem
ser usados nesta etapa. O uso de revestimentos removiveis
pode, pelo menos em algumas modalidades, minimizar a emis-
sdo de COV e reduzir problemas de inflamabilidade. Nesta
modalidade, uma etapa de descamagdo similar a etapa de des-
camacdo 400 pode seguir a etapa de aquecimento 800.

9.Etapa de Agquecimento

Na etapa opcional de aquecimento 800, o substrato
funcionalizado 30 é aquecido para facilitar a reagdo entre
os reagentes adicionados durante a etapa de embebedamento
100 e um ou mais grupos funcionais junto com a espécie en-
xertada do substrato funcionalizado 30, de modo a produzir
um substrato funcionalizado 35 adicional. Tipicamente, du-
rante a etapa opcional de aquecimento 800, o substratq fun-
cionalizado 30 é colocado em um forno 36 com uma temperatura

do forno de até cerca de 120°C, dependendo de um certo nume-
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ro de fatores incluindo, mas ndo se limitando a, os reagen-
tes, a base do substrato de base porosa, os grupos funcio-
nais presentes na espécie enxertada, e o tempo de permanén-
cia dentro do forno 36. Tipicamente, a temperatura do forno
usada na etapa opcional de aquecimento 800 é 30°C ou maior
(desejavelmente, 40°C ou maior, 50°C ou maior, ou 60°C ou
maior). A temperatura do forno situa-se, tipicamente, na
faixa de cerca de 60°C a cerca de 120°C. Tipicamente, o tem-
po de permanéncia no forno, na etapa opcional de aquecimento
800, situa-se na faixa de cerca de 60 segundos a cerca de 1
hora.

Qualquer forno convencional pode ser usado na eta-
pa opcional de aquecimento da présente invengdo, como a eta-
pa opcional de aquecimento 800 do método exemplificador 50.
Fornos adequados incluem, mas ndo se limitam a, os fornos
acima descritos usados na etapa opcional de secagem 600 do
método exemplificador 10. Desejavelmente, o forno usado na
etapa opcional dé aquecimento 800 do método exemplificador
50 compreende um forno com circulagdo de ar.

Uma vez que o substrato funcionalizado 35 adicio-
nal sai do forno 36, o substrato funcionalizado 35 pode pas-
sar através de uma etapa opcional de lavagem/enxégiie 500 e
uma etapa opcional de secagem 600, conforme descrito acima.
Seguindo a etapa opcional de secagem 600, o substrato fun-
cionalizado 35 seco pode ser enrolado sob a forma de rolo
como um cilindro 37. O substrato funcionalizado 35 adicional
pode ser armazenado para uso futuro sob a forma de rolo, u-

sado imediatamente tal como é, ou processado ainda mais em
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uma ou mais etapas adicionais do processo (ndo mostradas).
As adequadas etapas adicionais do processo podem incluir,
mas ndo se limitam a, uma etapa de reagdo ou uma etapa de
revestimento, sendo que uma composicdo de revestimento & a-
plicada ao substrato funcionalizado 35 adicional, uma etapa
de laminacdo, sendo que uma ou mais camadas adicionais sao
temporariamente ou permanentemente unidas ao substrato fun-
cionalizado 35 adicional, uma etapa de montagem, sendo gue o
substrato funcionalizado 35 adicional é combinado com um ou
mais componentes adicionais para formar um produto final
(por exemplo, uma montagem de filtro), uma etapa de empaco-
tamento, sendo que o substrato funcionalizado 35 adicional
ou um produto final compreendendo o substrato funcionalizado
35 adicional é embalado dentro de um material de embalagem
desejado (por exemplo, uma pelicula de polietileno ou saco-
la), ou gqualquer combinag¢do dos mesmosS.

B.Parametros de Processo

Os métodos de fabricacdo de substratos funcionali-
zados da presente invencdo podem, também, estar descritos
por um ou mais pardmetros de processo incluindo, mas ndo se
limitando a, os parametros de processo fornecidos abaixo.

1.Processo por Lotes Versus Processo Continuo

Deve-se notar que os métodos de fabricacdao de
substratos funcionalizados da presente invengdo podem ser
realizados usando-se um processo continuo, como o método
exemplificador 10 mostrado na Figura 1, ou, alternativamen-
te, usando-se um processo por lotes, sendo que uma ou mais

das etapas do processo sdo realizadas separadas uma do ou-
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tra. Desejavelmente, os métodos de fabricagdo de substratos
funcionalizados sdo realizados usando-se um processo conti-
nuo, como o método exemplificador 10 mostrado na Figura 1.

2.Tensdo de Linha

Quando se usa um processo continuo, como o método
exemplificador 10, um ou mais cilindros guia (ndo mostrados)
podem ser usados para mover a base do substrato de base poro-
sa 12 ou o substrato funcionalizado 30 através do processo
continuo. Os um ou mais cilindros guia fornecem tensdo sufi-
ciente na base do substrato de base porosa 12 e no substrato
funcionalizado 30, para mover a base do substrato de base po-
rosa 12 e o substrato funcionalizado 30 através de um dado
aparelho. Cuidados devem ser tomados quando se determina a
guantidade de tensdo a ser aplicada, de modo a impedir enco-
lhimento e/ou ruptura da base do substrato de base porosa 12
ou do substrato funcionalizado 30 durante o processamento. Se
uma rede carregadora mais forte (por exemplo, uma camada de
suporte removivel 22) ¢é usada para transportar a base do
substrato de base porbsa 12 ou substrato funcionalizado 30,
entdo a carga de tensdo é mais féacil de ser ajustada, sem se
transmitir carga de tensdo através do préprio substrato.

No processo continuo de engerto exemplificador da
presente inveng¢do, os um ou mais cilindros guia, tipicamen-
te, operam na faixa de 5 a 40 1lbs (22 a 178 Newtons) de
tensdo em uma manta de 30 cm (12 polegadas) de largura da
base do substrato de base porosa 12 ou do substrato funcio-
nalizado 30, de modo a mover a base do substrato de base po-

rosa 12 ou o substrato funcionalizado 30 através de um dado
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aparelho, resultando em uma tensdo de 0,7 a 5,9 Newtons por
centimetro linear da base do substrato de base porosa 12 ou
do substrato funcionalizado 30. Em uma modalidade desejada,
os um ou mais cilindros guia operam na faixa de 1,4 a 3,0
Newtons por centimetro linear da base do substrato de base
porosa 12 ou do substrato funcionalizado 30.

3.Velocidade da Linha

No processo continuo de enxerto exemplificador da
presente invencgdo, os um ou mais cilindros guia também forne-
cem uma velocidade da linha desejada através de um dado apa-
relho. Desejavelmente, a base do substrato de base porosa 12
e o substrato funcionalizado 30 se movem através de um dado
aparelho a uma velocidade da linha de pelo menos cerca de
1,52 metros/minuto (mpm) (5 pés/minuto). Em uma modalidade
desejada, a base do substrato de base porosa 12 e o substrato
funcionalizado 30 se movem através de um dado aparelho a uma
velocidade da linha na faixa de cerca ae 3,05 mpm (10
pés/minuto) a cerca de 30,5 mpm (100 pés/minuto).

C.Propriedades Alteradas dos Substratos Funciona-

lizados

Os métodos apresentados de se produzir um substrato
funcionalizado podem ser usados para se preparar uma varieda-
de de substratos funcionalizados. Os substratos funcionaliza-
dos tém pelo menos um grupo selecionado de (i) um grupo eti-
lenicamente insaturado, (ii) um grupo epdéxi ou um grupo de
ligacdo de epdéxi de anel aberto, (iii) um grupo azolactona ou
um grupo de ligacdo de azolactona de anel aberto, (iv) um

grupo isocianeto, um grupo de ligagdo de uretano, ou um grupo
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de ligacdo de uréia, (v) um grupo idénico, (vi) um grupo Oxido
de alquileno, ou qualquer combinagdo de (i) a (vi). Em algu-
mas modalidades, o método para fabricagdo de um substrato
funcionalizado pode alterar as propriedades do substrato de
base porosa.

Em qualquer um dos métodos de fabricacdo de um
substrato funcionalizado descritos acima, quaisquer das ba-
ses de substrato de base porosa, mondmeros de enxerto e rea-
gentes acima mencionadas podem ser usados para formar um da-
do substrato funcionalizado. A base do substrato de base po-
rosa estéa, freqgientemente, sob a forma de uma membrana poro-
sa como uma membrana microporosa, uma manta de ndo-tecido,
ou fibras porosas. Em algumas modalidades, a base do subs-
trato de base porosa compreende uma membrana microporosa hi-
drofébica formada por um método de separacdo de fase induzi-
da termicamente (TIPS).

1.Tamanho médio do poro aumentado

Em alguns métodos, o tamanho médio do poro pode
ser alterado. O método compreende as etapas de fornecimento
de um substrato de base porosa com um tamanho médio de poro
inicial; embebedamento do substrato de base porosa com uma
primeira solucdo compreendendo pelo menos um mondmero de en-
xerto com (a) um grupo polimerizavel de radicais livres e
(b) pelo menos um grupo funcional adicional aqui incluso;
exposicdo do substrato de base porosa a uma quantidade con-
trolada de radiacdo por feixe de elétrons de modo a enxertar
os um ou mais mondmeros de enxerto as superficies intersti-

cial e externa do substrato de base porosa; e exposigdo do
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substrato de base porosa enxertado a um ciclo de calor a
30°C ou mais (desejavelmente, 60°C ou mais), sendo que o mé-
todo resulta em um substrato funcionalizado com um tamanho
médio de poro inicial, sendo que o tamanho médio de poro fi-
nal do substrato funcionalizado é maior que o tamanho médio
de poro inicial do substrato de base porosa. Nesta modalida-
de, o substrato de base porosa ¢é, freqlentemente, uma mem-
brana microporosa. Por exemplo, a membrana microporosa pode
ser uma membrana microporosa hidrofébica como uma membrana
TIPS.

Em alguns dos métodos acima descritos para aumentar
o tamanho do poro, o tamanho médio de poro inicial do subs-
trato de base microporosa (antes da etapa de enxerto) situa-
se, tipicamente, na faixa de cerca de 0,6 a cerca de 0,9 mi-
crons, enquanto o tamanho médio de poro final do substrato de
base enxertada microporosa situa-se, tipicamente, na faixa de
cerca de 0,7 a cerca de 1,2 microns. Tais aumentos no tamanho
médio de poro sdo particularmente perceptiveis quando a mem-
brana microporosa compreende uma membrana microporosa hidro-
fébica, e, especialmente, uma membrana microporosa hidrofébi-
ca formada por um método de separagdo de fase termicamentg
induzida (TIPS). Por exemplo, a membrana microporosa pode
compreender uma PVDF, que ¢é preparada usando-se o método
TIPS.

O tamanho médio de poro pode ser aumentado, por e-
xemplo, quando o mondmero de enxerto usado tem dois grupos
polimerizaveis de radicais livres. Sem se ater a teoria, o

enxerto de ambos os grupos ao substrato de base porosa pode
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resultar em uma tensdo sobre as superficies do substrato, re-
sultando em um tamanho de poro aumentado. O mondémero de en-
xerto &, fregilientemente, selecionado para fornecer um grupo
hidrofilico. Por exemplo, o mondémero de enxerto pode ser um
di (met)acrilato de polialgquileno glicol.

Em outro exemplo, o tamanho médio de poro pode,
também, ser aumentado pela reagdo de um composto nucleofili-
co, com uma pluralidade de grupos nucleofilicos, com grupos
funcionais em mais de uma espécie enxertada, resultando na
reticulacdo da espécie enxertada. Sem se ater a teoria, a re-
ticulacdo da espécie enxertada pode resultar em tensdo sobre
as superficies do substrato, resultando em um tamanho de poro
aumentado. O composto nucleofilico ¢é, freqgientemente, sele-
cionado para fornecer um grupo hidrofilico. Por exemplo, uma
diamina de polialquileno glicol ou uma triamina de polialqui-
leno glicol pode ser usada como composto nucleofilico.

Ainda em outros exemplos, o tamanho médio de poro
podem, também, ser aumentado usando-se uma combinagdo de ti-
pos diferentes de mondmeros de enxerto. Um primeiro mondmero
de enxerto pode incluir dois grupos polimerizaveis de radi-
cais livres, e um segundo mondmero de enxerto pode incluir um
grupo funcional que é um grupo epdxi, um grupo azolactona, um
grupo isocianeto, ou uma combinacdo dos mesmos. O segundo mo-
némero de enxerto pode entdo ser reagido com o composto nu-
cleofilico com uma pluralidade de grupos nucleofilicos. O
composto nucleofilico pode reagir com mais de um grupo epoéxi,
grupo azolactona, grupo isocianeto, ou combinagcdes dos mes-

mos, resultando em uma reticulagdo de multiplas espécies en-
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xertadas. O primeiro e o segundo mondémeros de enxerto podem
ser incluidos na mesma solucdo de embebedamento e enxertados
ao mesmo tempo, ou podem ser incluidos em solugdes de embebe-
damento separadas e enxertados em uma forma seqiencial. A or-
dem do enxerto dos mondmeros, tipicamente, ndo é de importan-
cia critica. Pelo menos um dos mondmeros de enxerto ou o com-
posto nucleofilico é, freqgientemente, escolhido para fornecer
um grupo hidrofilico.

2.Cardter Hidrofilico/Hidrofdbico

Em outras modalidades, o método para fabricagdo de
um substrato funcionalizado altera a natureza hidrofdbica do
substrato de base porosa. Por exemplo, a espécie enxertada
pode incluir um grupo hidrofilico. Em outros exemplos, a es-—
pécie enxertada sem um grupo hidrofilico pode ser reagida com
um composto nucleofilico que contém um grupo hidrofilico. A-
inda em outros exemplos, uma primeira espécie enxertada pode
incluir um grupo hidrofilico e uma segunda espécie enxertada
sem um grupo hidrofilico pode ser reagida com um composto nu-
cleofilico gque contém um grupo hidrofiliéo.

Em alguns métodos de fabricagdo de um substrato
funcionalizado, o mondmero de enxerto contém dois grupos po-
limerizaveis de radicais livres, bem como um grupo hidrofili-
co. Por exemplo, di(met)acrilatos de alquileno glicol podem
ser usados como mondémeros de enxerto para conferir um caréter
hidrofilico a um substrato de base porosa hidrofdébico. Esses
mondémeros de enxerto tém dois grupos (met)acrila e um grupo
hidrofilico de polialgquileno glicol (isto &, um Oxido de po-

lialguileno). Esses mesmos mondmeros de enxerto podem ser u-
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sados para aumentar o tamanho médio de poro das membranas mi-
croporosas, como membranas TIPS.

Quando o substrato funcionalizado tem uma espécie
enxertada que contém um grupo epdéxi, um grupo azolactona, ou
um grupo isocianeto, o substrato funcionalizado pode ser adi-
cionalmente tratado para reagir esses grupos funcionais com
um composto nucleofilico com uma pluralidade de grupos nucle-
ofilicos, para conferir um cardter hidrofilico a um substrato
de base porosa hidrofébica. Quaisquer grupos nucleofilicos
nido-reagidos tendem a contribuir para um substrato funciona-
lizado hidrofilico. Alguns compostos nucleofilicos exemplifi-
cadores contém um grupo hidrofilico como um grupo Oxido de
polialquileno em adigdo ao grupo nucleofilico. Por exemplo, o
composto nucleofilico, como diaminas de polialquileno glicol
e triaminas de polialquileno glicol, pode incluir uma plura-
lidade de grupos amino.

A presente invencdo permite a formacdao de substra-
tos funcionalizados com muitas das vantagens de um substrato
de base porosa hidrofébico (por exemplo, uma membrana micro-
porosa hidrofébica), mas com uma capacidade hidrofilica per-
manente sobre as superficies do substrato funcionalizado. A
presente invencgdo elimina muitos dos problemas conheéidos
associados a substratos de bases porosas formados a partir
de polimeros hidrofilicos incluindo, mas nao se limitando a,
problemas higroexpansivos; problemas de fragilidade sem ume-
decimento; fraqueza de resisténcia mecénica; e baixa resis-
téncia a solventes, cdusticos e/ou &cidos.

A presente invengdo também permite a formagdao de
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substratos funcionalizados com varios graus de capacidade
hidrofilica, dependendo dos materiais e etapas usados para
formar um dado substrato funcionalizado. Por exemplo, uma
membrana porosa hidrofdébica pode se tornar hidrofilica, e
entdo subseqientemente, pode ser tratada para enxertar gru-
pos epdéxi na membrana porosa hidrofilica. A membrana porosa
hidrofilica resultante se mantém hidrofilica mesmo que gru-
pos hidrofébicos (por exemplo, grupos epdxi) tenham sido
enxertados na mesma. A membrana porosa hidrofilica resul-
tante se mantém hidrofilica, e se torna ainda mais reativa
devido & presenca de grupos epdxi na mesma.

A presente invencdo é descrita acima e é adicio-
nalmente ilustrada abaixo a titulo de exemplo, que ndo de-
vem ser interpretados de qualgquer forma como imposi¢des de
limitacdes ao escopo da invengdo. Ao contréario, deve ser
claramente entendido que deve-se recorrer a varias outras
modalidades, modificacgdes, e equivalentes da mesma que, a-
pés a leitura da descrigdo da presente invencgao, podem su-
gerir eles proéprios aqueles versados na técnica, sem se
desviar do espirito da presente invengdo e/ou do escopo das
reivindicagdes anexas.

Exemplos

Exceto onde especificado em contrario, todos os
solventes e reagentes foram ou podem ser obtidos junto a
Sigma-Aldrich Corp., St. Louis, MO, EUA.

O termo "Pelicula TIPS "A"" refere-se a uma pelicu-
la microporosa de poli(fluoreto de vinilideno) com uma espes-—

sura de aproximadamente 0,051 milimetros (0,002 polegadas),
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um valor de fluxo de ar Gurley de aproximadamente 7 segundos
por 50 centimetros cubicos de ar, e um tamanho médio de poro
de aproximadamente 0,7 micrdémetros (pm). Essa pelicula foi
produzida conforme descrito em WO2005035641, com as seguintes
especificag¢des. Gréanulos de polimero de PVDF (SOLEF 1012,
Solvay Solexis Co., Thorofare, NJ, EUA) foram introduzidos
numa tremonha de 40 mm extrusora de rosca dupla co-rotacional
a 5,8 kg/h. O agente nucleante, Pigmento Azul 60 (PB60, Chro-
mophtal Blue A3R, Ciba Specialty Chemicals, Basel, Suica) sob
a forma de p6, foi pré-misturado com o diluente, triacetato
de glicerila (TRIACETIN, Eastman Chemical Co., Kingsport,
TN), de modo que a concentrag¢do final de agente nucleante foi
de 0,25%, em peso. Essa mistura foi alimentada a uma porta de
injecdo situada na quarta zona de uma extrusora de rosca du-
pla de oito zonas de 40 mm e misturado em estado fundido com
a PVDF para formar uma solugdo homogénea onde a razao de mis-
tura geral foi de 42,0/57,75/0,25, PVDF/TRIACETIN/PB 60. A
extrusora de rosca dupla foi operada a 150 RPM e a um perfil
de temperatura decrescente de 215°C (zona 1) a 188°C (zona
8). O material fundido foi bombeado através de um suporte de
pelicula de matriz fendida com revestimento duplamente croma-
do e colocado em um cilindro cromado moldado que foi mantido
a 52°C para formar uma pelicula de revestimento a 4,1 me-
tros/min. A pelicula foi alimentada de maneira continua a um
recipiente de lavagem com A&gua com sete-tangues, onde o
TRIACETIN foi removido. A pelicula foi entdo alimentada de
maneira continua a um dispositivo de estiramento com cinco-

cilindros, de direcdo de mégquina, mantido a um perfil de tem-
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peratura crescente de 60°C a 82°C e a uma razdo de estiramen-
to de aproximadamente 1,7:1. A pelicula de comprimento esti-
rado foi entdo alimentada de maneira continua a um dispositi-
vo de estiramento com oito zonas, de direcdo transversal,
mantido a um perfil de temperatura crescente de 99°C a 132°C
e a uma razdo de estiramento de aproximadamente 2,2:1. A pe-
licula foi cortada na sua largura final e enrolada em um nua-
cleo. A pelicula tinha, aproximadamente, 50 microns de espes-
sura, tinha um valor de fluxo de ar Gurley de cerca de 7 se-
gundos/50 cm® de ar, e tinha um tamanho médio de poro de cer-
ca de 0,7 microns.

O termo "pelicula TIPS "B"" refere-se a uma pelicu-
la microporosa de poli(fluoreto de vinilideno) com um tamanho
médio de poro de aproximadamente 0,15 micrdmetros (um). A pe-
licula TIPS "B" foi preparada usando-se um método similar a-
quele usado para se preparaf a pelicula TIPS A.

O termo "pelicula TIPS "C"" refere-se a uma peli-
cula microporosa de poli(propileno) com um tamanho médio de
poro de aproximadamente 0,6 micrdémetros. A pelicula TIPS "C"
foi preparada de acordo com os métodos das patentes U.S. N°
4.726.989 e 5.120.594, cada uma das quais foram atribuidas a
3M Company, St. Paul, MN, EUA.

O termo "pelicula TIPS "D"" refere-se a uma peli-
cula microporosa de poli(etileno) com um tamanho médio de
poro de aproximadamente 0,6 micrémetros. A pelicula TIPS "D"
foi preparada de acordo com os métodos das patentes U.S. N°
4.726.989 e 5.120.594, cada uma das gquais foram atribuidas a

3M Company, St. Paul, MN, EUA.
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O termo "pelicula EVOH" refere-se a uma pelicula
microporosa de poli(&dlcool vinilico-co-etileno) de 68 mol por
cento de &lcool vinilico e 32 mol por cento de etileno, pre-
parada de acordo com a patente U.S. n°® 5.962.544.

O termo "MEK" refere-se a metil etil cetona.

O termo "GMA" refere-se a metacrilato de glicidi-
la.

O termo "PVDF" refere-se a poli(fluoreto de vini-
lideno).

O termo "JEFFAMINE XTJ-504" refere-se a JEFFAMINE
XTJ-504, uma diamina de poliéter disponivel junto a Huntsman
Corp., Houston, TX, EUA.

O termo "JEFFAMINE T-5000" refere-se a JEFFAMINE T-
5000, uma triamina de poliéter disponivel junto a Huntsman
Corp., Houston, TX, EUA.

O termo "DETA" refere-se a dietilenotriamina.

O termo "SR344" refere-se a um diacrilato de po-
lietileno glicol com um peso molecular médio de cerca de
400 g/mol que foi obtido junto a Sartomer Co., Inc., Exton,
PA.

O termo "SR603" refere-se a um dimetacrilato de
polietileno glicol com um peso molecular médio de cerca de
400 g/mol que foi obtido junto & Sartomer Co., Inc., Exton,
PA. |

O termo "CD553" refere-se a um acrilato de polie-
tileno glicol obtido junto a Sartomer Co., Inc., Exton, PA.

O termo "APTAC" refere-se a cloreto de 3-

acrilamidopropil trimetil amdnio.
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O termo "AMPS" refere-se a 2-acrilamido-2-metil-
l-propanossulfonato de sdédio.

O termo "AETAC" refere-se a cloreto de [2-
(acriloildxi)etil]trimetil amdnio.

O termo "pelicula DURAPORE "A"" refere-se a uma
pelicula hidrofilica disponivel sob a designagdo comercial
DURAPORE HVLP 14250 junto a Millipore Corp., Billerica, MA,
EUA.

O termo "pelicula DURAPORE "B"" refere-se a a uma
pelicula hidrofébica disponivel sob a designagdo comercial
DURAPORE HVHP 14250 junto a Millipore Corp., Billerica, MA,
EUA.

O termo "PEG" refere-se a polietileno glicol.

O termo "pelicula PES "A"" refere-se a uma membra-
na de poliéter sulfona MILIPORE EXPRESS MEMBRANE GPWP1, dis-
ponivel junto a Millipore Corp., Billerica, MA, EUA.

O termo "pelicula PES "B"" refere-se a a uma mem-
brana de poliéter sulfona SUPOR 200, disponivel junto a Pall
Corp., East Hills, NY, EUA.

O termo "pelicula NYLAFLO" refere-se a uma pelicu-
la de NYLON hidrofilica com uma razdo de tamanho de poro de
0,45 micrémetros, disponivel junto a Pall Corp., East Hills,
NY, EUA.

Processamento por Feixe de Elétrons

A irradiacdo por feixe de elétrons foi realizada
usando-se um sistema de feixe de elétrons Modelo CB-300, ob-
tido junto & Energy Sciences, Inc., Wilmington, MA. As amos-

tras de pelicula foram colocadas entre duas la&minas de peli-
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cula de poli(tereftalato de etileno) para a irradiagédo.

O procedimento seguinte foi usado, exceto onde es-
pecificado em contrario. As amostras de pelicula foram colo-
cadas entre duas partes de &rea maior de PET de 3-mil de es-
pessura e foram unidas juntas em uma extremidade. Esta combi-
nacdo foi entdo aberta e a amostra de pelicula foi umedecida
com uma solucdo de mondmero e a combinagdo foi fechada nova-
mente. AS bolhas de ar aprisionadas foram removidas e o 1li-
quido excedente foi espremido, aplicando-se gentilmente um
cilindro de borracha sobre a superficie da combinagdao. A com-—
binacdo foi ligada a uma manta mével de PET e foi transmitida
através de um processador por feixe de elétrons a uma veloci-
dade de 6,1 metros por minuto (mpm) (20 pés/minuto) e a uma
tensdo de 300 keV, com uma corrente suficiente de feixe apli-
cada ao catodo para liberar a dose desejada. O feixe foi ca-
librado usando-se dosimetros de pelicula delgada, calibrados
e determinados pelos padrdes nacionais de laboratdério (RISO,
Dinamarca). Em alguns casos, para diminuir a taxa geral de
dose e aumentar o tempo de permanéncia engquanto sob o feixe,
a dose foi fracionada por multiplas passagens através do fei-
xe para simular um tempo de exposigdo mais longo, mais carac-
teristico de feixes de elétrons com catodos estendidos na di-
recdo da manta (isto é, BroadBeam, etc).

Depois que a amostra passou através do feixe, a
combinacdo foi removida da manta e foi deixada em repouso
por um minuto ou mais, antes de ser aberta, a amostra foi
entdo removida e deixada de molho em uma bandeja de agua. A

dgua na bandeja foi trocada trés vezes. A amostra foi entéao
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enxugada com toalhas de papel e foi deixada para secar ao
ar. Os mondémeros residuais que ndo sdo facilmente removidos
com &agua foram extraidos por lavagem com MEK, alcool ou ou-
tro solvente adequado, conforme especificado nos exemplos.

Teste de Fluxo de Agua

O fluxo de &gua foi determinado colocando-se um
disco de pelicula de teste com um didmetro de aproximada-
mente 47 milimetros (mm) (1,85 polegadas) em um suporte de
filtro magnético Pall Gelman Modelo 4238 (disponivel junto
a Pall Corp., East Hills, NY, EUA). O suporte de filtro foi
entdo colocado em um frasco de filtro que estava ligado a
uma bomba de vacuo. Um medidor de vacuo foli usado para mo-
nitorar o vacuo. Aproximadamente 150 mililitros (ml) de a-
gua foram colocados no suporte de filtro e entdo o vacuo
foi aplicado. Depois gque aproximadamente 50 ml de agua pas-
saram através da pelicula (o monitor de vacuo neste momento
indicava aproximadamente 533 mm de mercirio (aproximadamen-
te 21 polegadas de mercurio)), a cronometragem se iniciou
usando-se um crondmetro. Quando toda a &gua restante passou
através da pelicula, a cronometragem foi interrompida. O
fluxo de &gua foi o tempo, medido em segundos, que se pas-
sou para que 100 ml de &agua passassem através da membrana,
sob um vacuo de 0,83 mm de mercurio.

Didmetro Médio dos Poros

O diadmetro médio dos poros foi determinado ao se
permitir que o liquido de molhagem preenche-se espontaneamen-
te os poros na membrana de amostra e entdo usou-se um gas nao

reativo para deslocar o liquido para fora dos poros da mem-
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brana. A pressdo do gas e taxas de fluxo sdo medidas com pre-
cisdo, usando-se um Porémetro de Fluxo Capilar Automatizado,
numero de modelo APP-1200-AEX, munido com um software Capwin
versdo 6.71.54, da Porous Materials Inc. (PMI) de Ithaca, New
York, EUA. Fluorinert FC-43, disponivel junto a 3M, foi usado
como fluido de molhagem e gas nitrogénio comprimido foi usado
para deslocamento com uma configuracdo de pressao maxima de
689, 5 kilonewtons/m? (kN/m?) (100 psi). Os testes foram reali-
zados na configuracdo de software mais umido/menos seco.

Exemplo Preparatdédrio 1l: Preparacdo da Pelicula

PVDF N&o-Tecida

Uma manta de microfibra ndo-tecida PVDF produzida
por sopro fundido foi preparada usando-se um método e um e-
quipamento similar aquele descrito em Van A. Wente, "Superfi-
ne Thermoplastic Fibers," Industrial Engineering Chemistry,
("Fibras Termoplaticas Superfinas,"” Engenharia Quimica Indus-—
trial), volume 48, pp. 1342-1346 (Agosto de 1956) e Van A.
Wente et al., "Manufacture of Super Fine Organic Fibers"
("Fabricacdo de Fibras Orgénicas Superfinas"), Relatério N°
4364 dos Laboratérios de Pesquisa Naval (Naval Research Labo-
ratories), publicado em 25 Maio de 1954.

Granulos de polimero de PVDF (SOLEF 1012, Solvay
Solexis Co., Thorofare, NJ, EUA) foram usados para produzir
mantas produzidas por sopro fundido, utilizando-se uma tem-
peratura de fusdo de 234°C e uma taxa de fluxo de massa de
0,35 g/orificio/minuto. Ar quente, liberado a uma razado e-
quivalente a 4,5 metros cubicos de ar a 0°C a 101,3 kN/m? (1

atmosfera) por metro da face da matriz por minuto e aguecido
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a 360 graus Celsius, foi usado para atenuar as fibras. As
fibras foram coletadas a 15 centimetros (cm) da face da ma-
triz, utilizando-se um tambor coletor perfurado para se pro-
duzir uma manta. A amostra produzido tinha um didmetro efe-
tivo da fibra de 12,3 microns (pm). A manta tinha um peso
base de cerca de 50 gramas por metro gquadrado (ghﬁ) e uma
espessura de 0,13 cm. O didmetro efetivo da fibra foi calcu-
lado de acordo com o método demonstrado em Davies, C. N., "A
Separagéo de Poeira e Particulas Transportadas pelo Ar,"
Instituicdo de Engenheiros Mecénicos, Londres, Processo 1B,
1952.

Exemplo Preparatdrio 2: Preparacgdo da Pelicula de

EVOH N&o-tecida

Uma manta ndo-tecida de microfibra EVOH produzida
por sopro fundido foi preparada usando-se um método e um e-
quipamento descrito no Exemplo Preparatério 1. Granulos de
polimero de EVOH (Poval C109B, Kuraray America Inc., 600 Le-
xington Ave., New York, NY, EUA) foram usados para produzir
mantas produzidas por sopro fundido utilizando-se uma tempe-
ratura de fusdo de 240°C e uma taxa de fluxo de massa de
0,35 g/orificio/minuto. Ar quente, liberado a uma razdo equi-
valente a 4,5 metros cubicos de ar a 0°C a 101,3 kKN/m? (1 at-
mosfera) por metro da face da matriz por minuto e aquecido a
285°C, foi usado para atenuar as fibras. As fibras foram co-
letadas a 17 cm da face da matriz, utilizando-se um tambor
coletor perfurado para produzir uma manta. A amostra produzi-
da tinha um di&metro efetivo da fibra de 35 pm. A manta tinha

um peso base de cerca de 150 g/m’* e uma espessura de 0,21 cm.
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A manta foi entdo calandrada entre dois cilindros lisos cro-
mados de aco de 25 cm de diédmetro (a 70°C) movendo-se a 1,5
mpm com uma pressdo na linha de contato entre os cilindros de
18 quilogramas-forgca por centimetro linear. A espessura re-
sultante da manta foi de 0,05 cm.

Exemplo Comparativo 1

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com JEFFAMINE XTJ-504 e foi entdo colocada em um frasco de
vidro e tampada. O frasco foi entdo aquecido até uma tempe-
ratura de 60°C durante uma hora. O frasco foi deixado res-
friar até a temperatura ambiente, periodo apdés o qual a a-
mostra de pelicula foi removida e foi enxaguada duas vezes
com metanol. A amostra de pelicula enxaguada foil deixada pa-
ra secar a temperatura ambiente. Quando uma gota de agua foi
depositada na amostra de pelicula, observou-se que a gota
ndo foil absorvida pela pelicula.

Exemplos 1 a 3

Trés amostras de pelicula TIPS "A", cada uma sendo
pesada e cada uma sendo entdo saturada com uma solugdo de
20%, em peso, de GMA em metanol, e cada uma sendo irradiada
com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy). As
amostras foram entdo extraidas com MEK e foram deixadas para
secar & temperatura ambiente. Cada amostra foi entdo pesada
novamente. Notou-se que as peliculas dos Exemplos 1 a 3 au-
mentaram em peso por 18,6%, 19,0%, e 20,5%, respectivamente.
Nenhuma dessas amostras era hidroabsorvente. Cada uma das
trés peliculas foi entdo saturada com JEFFAMINE XTJ-504, e

cada pelicula foi entdo colocada em um frasco de vidro e o
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mesmo foi tampado. Os trés frascos contendo as peliculas fo-
ram aquecidos até uma temperatura de 60°C durante uma hora.
Os frascos foram deixados resfriar até a temperatura ambien-
te, periodo apdés o qual as amostras de pelicula foram remo-
vidas e foram enxaguadas duas vezes com metanol. As amostras
de pelicula enxaguadas foram entdo deixadas para secar a
temperatura ambiente e foram pesadas de novo. Notou-se que
as amostras de pelicula dos exemplos 1 a 3 aumentaram em pe-
so por cerca de 12%. Cada pelicula de amostra mudou de azul
para cinza apds o tratamento. Quando gotas de agua foram co-
locadas em cada uma das amostras de pelicula, observou-se
que as gotas foram absorvidas rapidamente (por exemplo, dqua-
se que instadntaneamente) pelas amostras de pelicula.

Exemplo 4

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A"™ foi saturada
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy), conforme anteriormente descrito. A amostra de
pelicula foi entdo saturada com uma solugdo de 20%, em peso,
de GMA em metanol, e foi irradiada de novo com uma dose de
feixe de elétrons de 20 kilograys (kGy). A amostra foi entao
extraida com MEK e entdo com agua, e foi deixada para secar
A temperatura ambiente. Uma porgdo da amostra foi entdo sa-
turada com JEFFAMINE XTJ-504, e a pelicula foi entdo coloca-
da em um frasco de vidro e o mesmo foi tampado. O frasco
contendo a pelicula foi aquecido até uma temperatura de 60°C
por 45 minutos. O frasco foi deixado resfriar até a tempera-

tura ambiente, periodo apdés o qual a amostra de pelicula foil
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removida e foi enxaguada duas vezes com metanol. A amostra
de pelicula enxaguada foi entdo deixada para secar a tempe-
ratura ambiente. O tamanho médio de poro da amostra de peli-
cula foi avaliado, conforme descrito acima, e notou-se que
ele era maior que aquele da pelicula TIPS "A" inicial.

Exemplo 5

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foil saturada
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 kilo-
grays (kGy), conforme anteriormente descrito. Essa porgdo da
amostra foi avaliada conforme descrito acima e o viu-se que o
tamanho médio de poro era centralizado a aproximadamente
0,9 micrédmetros. A amostra de pelicula foi entdo saturada com
uma solucdo de 20%, em peso, de GMA em metanol e foi irradia-
da com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy). A
amostra foi entdo extraida com MEK e depois com &gua, e foi
deixada para secar & temperatura ambiente. Uma porgado da a-
mostra foi entdo saturada com JEFFAMINE XTJ-504, e a pelicula
foi entdo colocada em um frasco de vidro e o mesmo foi tampa-
do. O frasco contendo a pelicula saturada foi aquecido até
uma temperatura de 60°C por 45 minutos. O frasco foi deixado
resfriar até a temperatura ambiente, periodo apdés o qual a
amostra de pelicula foi removida e foi enxaguada duas vezes
com metanol. O tamanho médio de poro da parte tratada com
JEFFAMINE foi de 1,1 microns e o fluxo de agua da amostra foi
entdo medido conforme descrito acima, e o mesmo foi de 16,1

segundos.

Exemplo 6
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Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" fol saturada
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR603 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy). Isso fez com que a pelicula se tornasse hi-
drofilica. A amostra de pelicula foi entdo saturada com uma
solucdo de 10%, em peso, de GMA em metanol e foi irradiada
com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy). A
amostra foi entdo extraida com MEK e foi deixada para secar
a temperatura ambiente. A amostra permaneceu hidrofilico e
foi entdo saturada com JEFFAMINE XTJ-504, e a pelicula foi
entdo colocada em um frasco de vidro e o mesmo foi tampado.
O frasco contendo a pelicula foi aquecido até uma temperatu-
ra de 60°C por 45 minutos. O frasco foi deixado resfriar ateée
a temperatura ambiente, periodo apdés o qual a amostra de pe-
licula foi removida e foi enxaguada duas vezes com metanol.
O tamanho médio de poro da amostra de pelicula foi avaliado,
conforme descrito acima, e notou-se gque ele era maior que
aquele da pelicula TIPS "A" inicial. Percebeu-se que porcdes
dessa pelicula absorviam rapidamente (isto é, quase que ins-
tantaneamente) gotas de agua que eram colocadas sobre a su-
perficie da pelicula.

Exemplo 7

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucgdo de metanol que continha 20%, em peso, de
SR603 e de GMA. A pelicula foi entdo irradiada com uma dose
de feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy). A amostra foi en-
tdo extraida com MEK e foi deixada para secar a temperatura

ambiente. Uma porgdo da amostra foi entdo saturada com
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JEFFAMINE XTJ-504, e a pelicula foi entdo colocada em um
frasco de vidro e o mesmo foi tampado. O frasco contendo a
pelicula foi aquecido até uma temperatura de 60°C por 45 mi-
nutos. O frasco foi deixado resfriar até a temperatura ambi-
ente, periodo apdés o qual a amostra de pelicula foi removida
e foi enxaguada duas vezes com metanol. O tamanho médio de
poro da amostra de pelicula foi avaliado, conforme descrito
acima, e notou-se que ele era maior que aquele da pelicula
TIPS "A" inicial. Percebeu-se que essa pelicula absorvia ra-
pidamente (isto é, quase gue instantaneamente) gotas de agua

que eram colocadas sobre a superficie da pelicula.

Exemplo 8

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foil saturada
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy). A amostra foi entdo enxaguado com MEK e foi
entdo deixada para secar a temperatura ambiente. Uma porgdo
da amostra foi entéo saturada com JEFFAMINE XTJ-504, e a
pelicula foi entdo colocada em um frasco de vidro e o mesmo
foi tampado. O frasco contendo a pelicula foi aquecido até
uma temperatura de 60°C por 45 minutos. O frasco foi deixa-
do resfriar até a temperatura ambiente, periodo apdés o qual
a amostra de pelicula foi removida e foi enxaguada duas ve-
zes com metanol. O tamanho médio de poro da amostra de pe-
licula foi avaliado conforme descrito acima e se mostrou
centralizado a aproximadamente 0,8 micrdémetros (upm).

Exemplos Comparativos de 2 a 4

Os tamanhos médios de poro dos grupos de amostras
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de pelicula TIPS "A"] foram determinados conforme descrito
acima. Um conjunto de amostras (exemplo comparativo 2) foi
irradiado com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys
(kGy), um conjunto de amostras (exemplo comparativo 3) foi
irradiado com uma dose de feixe de elétrons de 100 kilo-
grays (kGy), e um conjunto de amostras (exemplo comparativo
4) foi saturado com metanol e foi irradiado com uma dose de
feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy). Os tamanhos médios
de poro das amostras irradiadas foram entdo determinados, e
mostraram-se ser essencialmente equivalentes aquelas das
amostras antes da irradiacéao.

Exemplo Comparativo 5

O tamanho médio de poro de uma amostra de pelicu-
la TIPS "A" foi determinado conforme descrito acima. A a-
mostra foi entdo aquecida a 120°C em um forno. Depois que
deixou-se resfriar a amostra até a temperatura ambiente, o
tamanho médio de poro da amostra foi entdo determinado, e
descobriu-se que ele era essencialmente equivalente aquele
da amostra antes do aguecimento.

Exemplos de 9 a 11

Trés amostras de pelicula TIPS "A" foram saturadas
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol. Uma das
amostras foi entdo irradiada com uma dose de feixe de elé-
trons de 20 kilograys (kGy) (exemplo 9), uma das amostras foi
irradiada com uma dose de 40 kGy (exemplo 10), e uma das a-
mostras foi irradiada com uma dose‘ de 60 kGy (exemplo 11).
Cada amostra foi entdo enxaguada trés vezes com &gua, € cada

uma foi colocada em &gua que foi aquecida até 70°C durante
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uma hora. Observou-se que cada amostra foi prontamente umede-
cida pela &gua. Os tamanhos médios de poro das amostras irra-
diadas foram entdo determinados e mostraram-se maiores due
aqueles da pelicula TIPS "A" que ndo havia sido irradiada.

Exemplos de 12 a 14

Trés amostras de pelicula TIPS "A" foram saturadas
com uma solucdo de 25%, em peso, de SR603 em metanol. Uma das
amostras foi entdo irradiada com uma dose de feixe de elé-
trons de 20 kilograys (kGy) (Exemplo 12), uma das amostras
foi irradiada com uma dose de 40 kGy (Exemplo 13), e uma das
amostras foi irradiada com uma dose de 60 kGy (Exemplo 14).
Cada amostra foi entdo enxaguada trés vezes com agua e entao
cada uma foi colocada em agua, que foi aquecida a 70°C duran-
te uma hora. Observou-se que cada amostra foi prontamente u-
medecida pela &gua. Os tamanhos médios de poro das amostras
irradiadas foram entdo determinados e mostraram-se maiores
gue aqueles da pelicula TIPS "A" que n&o havia sido irradia-
da.

Exemplo 15

O tamanho médio de poro e fluxo de &agua de cada
amostra de uma pelicula DURAPORE "A" e uma pelicula DURAPORE
"B" foi determinado. Uma amostra de pelicula DURAPORE "B"
foi saturado com uma solucdo de 20%, em peso, de GMA em me-
tanol e foi irradiada com uma dose de feixe de elétrons de
40 kilograys (kGy). A amostra foi entdo extraida com MEK e
foi deixada para secar a temperatura ambiente. A pelicula
foi entdo saturada com JEFFAMINE XTJ-504 e a pelicula foi

entdo colocada em um frasco de vidro e o mesmo foi tampado.
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O frasco contendo a pelicula foi aquecido até uma temperatu-
ra de 60°C durante uma hora. O frasco foi deixado resfriar
até a temperatura ambiente, periodo apdés o qual a amostra de
pelicula foi removida e foi enxaguada duas vezes com meta-
nol. As amostras de pelicula enxaguadas foram entdo deixadas
para secar a temperatura ambiente. Observou-se que gquando
uma gota de &gua foi colocada na amostra de pelicula, ela
foi rapidamente (isto é, gquase que instantaneamente) absor-
vida pela amostra de pelicula. O tamanho médio de poro e
fluxo de agua da amostra foram determinados conforme descri-
to acima, e percebeu-se que ambos os valores eram essencial-
mente equivalentes agqueles da pelicula DURAPORE "A".

Exemplo 16

O tamanho médio de poro e fluxo de &gua de uma a-
mostra de cada pelicula DURAPORE "A" e pelicula DURAPORE "B"
foram determinados. Uma amostra de uma pelicula DURAPORE "B"
foi saturado com uma solucido de 10%, em peso, de SR344 em me-
tanol e foi entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons
de 20 kilograys (kGy). A amostra fol entdo enxaguada trés ve-
zes com &agua e foi colocada em &agua, que aquecida até 70°C
durante uma hora. Observou-se que a amostra foi prontamente
umedecida pela &gua. O tamanho médio de poro e fluxo de agua
dessa amostra foram determinados conforme descrito acima, e
percebeu-se que ambos os valores eram essencialmente equiva-
lentes aqueles da pelicula DURAPORE "A".

Exemplos 17 a 22

Nos exemplos de 17a 22, amostras de pelicula TIPS

"A" foram saturadas com SR344 ou SR603, e foram entdo irradi-



10

15

20

72

adas com um feixe de elétrons, conforme indicado na Tabela 3.
Na Tabela 3, a dose de radiagdo por feixe de elétrons é dada
em numeros inteiros, separados por um sinal de "+" para indi-
car que a mesma amostra foi seqiencialmente irradiada (isto
&, irradiada mais de uma vez) com uma dose dada na Tabela.
Depois que as amostras foram irradiadas, o fluxo de &agua do
primeiro pedacgo de amostra foi medido, conforme descrito aci-
ma. Um segundo pedaco da amostra foi aquecido em um forno a
60°C durante uma hora, e entdo deixou-se que a amostra res-
friasse até a temperatura ambiente. O fluxo de &agua do segun-
do pedaco da amostra foi entdo medido conforme descrito aci-
ma. Os dados sdo mostrados na Tabela 3. Na Tabela 3, o termo
"Monémero" refere-se ao diacrilato de PEG (SR344) ou ao dime-
tacrilato de PEG (SR603) que foi usado para saturar as amos-—
tras de pelicula, o termo "Dose" refere-se a dose de radiacgéao
por feixe de elétrons em kGy, o termo "Fluxo 1" refere-se a
ao tempo do fluxo de &gua (em segundos) do priméiro pedaco da
amostra, e o termo "Fluxo 2" refere-se ao tempo de fluxo de
adgua (em segundos) do segundo pedaco de amostra (isto €, o

pedaco que foi aquecido & 60°C durante uma hora).

Quadro 3. Dados Para os Exemplos 17 a 22

Exemplo Mondmero Dose Fluxo 1 Fluxo 2
({kGy) (segundos) (segundos)
17 20% de SR603 60 28,8 32,0
18 20% de SR603 20 + 40 22,4 19,5
19 20% de SR603 40 26,3 18,4
20 20% de SR603 20 + 20 + 21,6 18,5
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20
21 20% de SR603 20 + 20 24,8 20,7
22 20% de SR344 20 +20 + 20 28,6 23,0

Exemplos 23-26

Nos exemplos 23, 25 e 26, as amostras de pelicula
TIPS "A" foram saturadas com uma solucdo de 10%, em peso, de
SR344 em metanol. No exemplo 24, uma amostra de uma pelicula
TIPS "A" foi saturada com uma solucdo de 20%, em peso, de
SR603 em metanol. Cada uma das amostras foil irradiada com
uma dose de feixe de elétrons de 20 kGy, conforme indicado
na Tabela 4. Cada amostra foi entdo lavada com metanol e foi
deixada para secar. As peliculas dos exemplos 24 e 26 foram
entdo saturadas com uma solucdo de 20%, em peso, de CD553 em
metanol. A pelicula do exemplo 25 fol entdo saturada com uma
solucdo de 10%, em peso, de CD553 em metanol. A pelicula do
exemplo 23 foi entdo saturada com uma solucdo de 20%, em pe-
so, de SR603 em metanol. As peliculas dos exemplos 24 a 26
foram entdo irradiadas com uma dose de feixe de elétrons de
20 kGy, conforme indicado na Tabela 4. A pelicula do exemplo
23 foi entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de
40 kGy, conforme indicado na tabela 4. Na tabela 4, as de-
signacdes de dois mondmeros usados em cada um dos exemplos
23 a 26 sado separados por "/". Né tabela 4, as doses de fei-
xe de elétrons que sdo listadas para cada etapa de irradia-
cdo sdo separadas por "-". Cada amostra foi entdo lavada com
metanol e foi deixada para secar. Depois que as amostras fo-
ram irradiadas, o fluxo de &gua do primeiro pedago de amos-

tra foi medido, conforme descrito acima. Um segundo pedacgo
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da amostra foi aquecido em um forno a 60°C durante uma hora,
e entdo deixou-se que a amostra resfriasse até a temperatura
ambiente. O fluxo de &gua do segundo pedago da amostra foi
entdo medido conforme descrito acima. Os dados s&o dados na
tabela 4. Na tabela 4, o termo "Mondmero" refere-se ao dia-
crilato de PEG 400 (SR344) ou dimetacrilato de PEG 400
(SR603) que foi usado para saturar as amostras de pelicula,
o termo "Dose" refere-se & dose de radiacgdo por feixe de e-
létrons em kGy, o termo "Fluxo 1" refere-se ao tempo do flu-
xo de &gua (em segundos) da primeira parte da amostra, e o
termo "Fluxo 2" refere-se ao tempo de fluxo de agua (em se-
gundos) da segunda parte da amostra (isto &, a parte que foi
aquecida & 60°C durante uma hora).

Quadro 4. Dados Para os Exemplos 23 a 26

Exemplo Mondémero Dose Fluxo 1 Fluxo 2
kGy (segundos) | {segundos)
23 10% de SR344/20% de SR603 20 - 40 19,0 32,0
24 20% de SR603/20% de CD553 20 - 20 29,5 21,4
25 10% de SR344/10% de CD553 20 - 20 28,4 E 23,5
26 10% de SR344/20% de CD553 20 - 20 28,6 21,2

Exemplo 27

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy). A amostra foi entdo deixada para secar a tem-
peratura ambiente. A amostra de pelicula foi ent&do saturada
com uma solucdo de 20%, em peso, de GMA em metanol e foi ir-

radiada de novo com uma dose de feixe de elétrons de 40 ki-
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lograys (kGy). A amostra foi entdo extraida com MEK e depois
com agua, e foi deixada para secar a temperatura ambiente.
Uma porcdo da amostra foi entdo saturada com uma solugao a-
quosa de 20% de uréia e agquecida em um forno a uma tempera-
tura de 60°C por 45 minutos. A amostra de pelicula foi remo-
vida e foi enxaguada duas vezes com agua, e foi deixada para
secar a temperatura ambiente. O fluxo de &gua da amostra foi
entdo medido conforme descrito acima e o mesmo foi de 15,9
segundos.

Exemplo 28

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturado
com uma solucdo de 10%, em peso, de GMA em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons.de 40 ki-
lograys (kGy). A amostra fol entdo extraida com MEK e foi
deixada para secar a temperatura ambiente. A amostra de pe-
licula ndo-hidroabsorvente foi entdo saturada com JEFFAMINE
XTJ-504 e a pelicula foi entdo colocada em um frasco de vi-
dro e o mesmo foi tampado. O frasco contendo a pelicula foi
aquecido até uma temperatura de 60°C durante uma hora. O
frasco foi deixado resfriar até a temperatura ambiente, pe-
riodo apdés o qual a amostra de pelicula foi removida e foi
enxaguada duas vezes com metanol. A amostra de pelicula en-
xaguada foi entdo deixada para secar a temperatura ambien-
te. Observou-se que gquando uma gota de &agua foi colocada na
amostra de pelicula, ela foi rapidamente (isto &, quase que
instantaneamente) absorvida pela amostra de pelicula. O
fluxo de &gua da amostra foi entdo medido conforme descrito

acima e o mesmo foi de 15,5 segundos.
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Exemplo 29

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucdo de 20%, em peso, de GMA em metanol e foi
irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys
(kGy). A amostra foi entdo extraida com MEK e foi deixada
para secar a temperatura ambiente. A pelicula foi entdo sa-
turada com DETA e a pelicula foi entdo colocada em um forno
a uma temperatura de 60°C durante uma hora. A amostra foi
deixada resfriar até a temperatura ambiente, periodo apds o
qual a amostra de pelicula foi enxaguada duas vezes com me-
tanol. As amostras de pelicula enxaguadas foram entdo dei-
xadas para secar a temperatura ambiente. O fluxo de agua da
amostra foi entdo medido conforme descrito acima, e © mesmo
foi de 16,0 segundos.

Exemplo Comparativo 6

O fluxo de &agua da amostra de pelicula TIPS "B"
foi medida, conforme descrito acima, e mostrou-se maior gue
6 minutos.

Exemplo 30

Uma amostra de uma pelicula TIPS "B" foi saturada
com uma solucdo de 10%, em peso de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy). A amostra foi entdo enxaguada com metanol e
foi deixada para secar a temperatura ambiente. O fluxo de
dagua da primeira porcdo da amostra foi medido conforme des-
crito acima, e o mesmo foi de aproximadamente 5 minutos. Uma
segunda porgdo da amostra foi aquecida em um forno a 60°C

durante uma hora, e entdo a amostra foi deixada resfriar até
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a temperatura ambiente. O fluxo de &agua dessa segunda porgao
da amostra foi entdo medido conforme descrito acima, e o
mesmo foli de aproximadamente 3,5 minutos.

Exemplo 31

A amostra de pelicula do Exemplo 30 foi deixado
para secar a temperatura ambiente, foi saturada com uma so-
lucdo de 20%, em peso, de GMA em metanol e foi irradiada com
uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy). A amos-
tra foi entdo extraida com MEK e foi deixada para secar a
temperatura ambiente. Uma porgdo da amostra foi entao satu-
rada com JEFFAMINE XTJ-504 e a pelicula foi entdo colocada
em um saco de ZIPLOC, que foi lacrado e colocado em banho-
maria a uma temperatura de 60°C durante uma hora. O saco
contendo a amostra foil deixado resfriar até a temperatura
ambiente, periodo apdés o qual a amostra de pelicula foi re-
movida e foi enxaguada duas vezes com metanol, e foi deixada
para secar & temperatura ambiente. O fluxo de agua da amos-
tra foi entdo medido conforme descrito acima, e o mesmo foi
de aproximadamente 2,5 minutos.

Exemplo 32

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucdo de 10%, em pesé, de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 kilo-
grays (kGy). A amostra foi entdo enxaguada trés vezes com a-
gﬁa e foi deixada para secar a temperatura ambiente. A amos-
tra de pelicula foi entdo saturada com uma solugdo de 20%, em
peso, de GMA em metanol e foi irradiada com uma dose de feixe

de elétrons de 20 kilograys (kGy). A amostra foi entdo extra-
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ida com MEK e entdo com &agua, e foi deixada para secar a tem-
peratura ambiente. Um pedago da amostra foi entdo saturado
com uma mistura de 16,7%, em peso, de DETA e 16,7% de
JEFFAMINE XTJ-504, em &gua, a pelicula foi ent&o aquecida em
um forno a uma temperatura de 90°C durante 15 minutos. A pe-
licula foi enxaguada duas vezes com agua e foi deixada para
secar a temperatura ambiente. Observou-se que a amostra de
pelicula foi prontamente umedecida pela agua.

Exemplo 33

Uma amostra de pelicula DURAPORE "B" foi tratada
essencialmente conforme descrito no exemplo 32. Observou-se
que a amostra de pelicula foi prontamente umedecida pela a-
gua.

Exemplo 34

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucdo de 20%, em peso, de GMA em metanol e foi ir-
radiada com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys
(kGy) . A amostra foi entdo extraida com MEK e foi deixada pa-
ra secar a temperatura ambiente. Um pedago da amostra foi en-
tao saturada com uma mistura de 16,7%, em peso, de DETA e
16,7% de JEFFAMINE XTJ-504, em &gua, e a pelicula foi enté&o
colocada em um forno a uma temperatura de 90°C durante 15 mi-
nutos. A amostra foi deixada resfriar até a temperatura ambi-
ente, periodo apdés o qual ela foi enxaguada duas vezes com
dgua e foi deixada para secar a temperatura ambiente. Obser-
vou-se que a amostra de pelicula fol prontamente umedecida
pela &gua.

Exemplo Comparativo 7
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Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com DETA. A pelicula foi entdo aquecida em um forno a uma
temperatura de 65°C durante 15 minutos. A amostra de pelicu-
la foi enxaguada duas vezes com agua. A amostra de pelicula
enxaguada foi deixada para secar a temperatura ambiente.
Quando uma gota de agua foi depositada na amostra de pelicu-
la, observou-se que a gota ndo foi absorvida pela pelicula.

Exemplo 35

Uma amostra de uma pelicula EVOH hidrofilica foi
saturada com uma solucdo de 20%, em peso, de APTAC em meta-
nol e foi entdoc irradiada com uma dose de feixe de elétrons
de 40 kilograys (kGy). A amostra foi entdo enxaguada trés
vezes com agua e foi deixada para secar a temperatura ambi-
ente. Observou-se que a amostra de pelicula continuou hidro-
filica. Uma solucdo agquosa de 1%, em peso, de corante Ponce-
au S foi entdo passada através dé pelicula, montando-se a
pelicula em um suporte em um frasco de filtro, e usando-se
vadcuo para puxar a solugdo de corante através da pelicula. A
pelicula foi entdo exaustivamente lavada com agua. A pelicu-
la ficou com uma cor avermelhada depois dessa etapa de lava-
gem.

Exemplo Comparativo 8

Uma solucdo aquosa de 1%, em peso, de corante Pon-
ceau S foi passada através de uma pelicula de EVOH, montando-
se a pelicula em um suporte em um recipiente de filtro, e u-
sando-se vAacuo para puxar a solugdo de corante através da pe-
licula. A pelicula foi entdo exaustivamente lavada com agua.

A pelicula nido ficou vermelha depois dessa etapa de lavagem.
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Exemplo 36

Uma amostra de uma pelicula de PES "A", que leva
cerca de 8 segundos para se umedecer por completo, foi satu-
rada com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol e
foi entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 40
kilograys (kGy). A amostra foi entdo enxaguado com MEK e foi
entdo deixada para secar a temperatura ambiente. Observou-se
que gquando uma gota de agua foi colocada na amostra de peli-
cula (com o lado brilhante para baixo - essa pelicula tem
lados sob a forma de uma camada de revestimento), a gota foi
mais rapidamente (isto é, quase que instantaneamente) absor-
vida pela amostra de pelicula.

Exemplo 37

Uma amostra de uma pelicula de PES "B" foi satura-
da com uma solucdo de 20%, em peso, de APTAC em metanol e
foi entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 40
kilograys (kGy). A amostra foi entdo enxaguada trés vezes
com &agua e foi deixada para secar a temperatura ambiente.
Observou-se que a amostra de pelicula foi prontamente umede-
cida pela &gua. Uma solucdo aquosa de 1%, em peso, de coran-
te Ponceau S foi entdo passada através da pelicula, montan-
do-se a pelicula em um suporte em um frasco de filtro, e u-
sando-se vacuo para puxar a solugdo de corante atravéé da
pelicula. A pelicula foi ent&o exaustivamente lavada com &a-
gua. A pelicula ficou com uma cor vermelho claro apbs essa
etapa de lavagem. Se uma amostra de pelicula tem uma camada
de revestimento de um lado, a camada de revestimento é colo-

cada virada para baixo no suporte para esses testes.
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Exemplo Comparativo 9

Uma solucdo aquosa de 1%, em peso, de corante
Ponceau S foi passada através de uma pelicula PES "B", mon-
tando-se a pelicula em um suporte em um recipiente de fil-
tro e usando-se um vAacuo para puxar a solugdo de corante
através da pelicula. A pelicula foi entdo exaustivamente
lavada com &agua. A pelicula ndo ficou com uma cor vermelha
depois dessa etapa de lavagem.

Exemplo 38

Uma amostra de uma pelicula NYLAFLO foi saturada
com uma solucdo de 20%, em peso, de APTAC em metanol e ‘foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilo-
grays (kGy). A amostra foi entdo enxaguada trés vezes com a-
gua e foi deixada para secar a temperatura ambiente. Obser-
vou-se que a amostra de pelicula foi prontamente umedecida
pela &gua. Uma solugdo aquosa de 1%, em peso, de corante Pon-
ceau S foi entdo passada através da pelicula, montando-se a
pelicula em um suporte em um frasco de filtro, e usando-se
vadcuo para puxar a solugdo de corante através da pelicula. A
pelicula foi entdo exaustivamente lavada com &gua. A pelicula
ficou com uma cor avermelhada depois dessa etapa de lavagem.

Exemplo Comparativo 10

Uma solucdo aquosa de 1%, em peso, de corante Pon-
ceau S foi passada através de uma pelicula NYLAFLO, montando-
se a pelicula em um suporte em um recipiente de filtro e u-
sando-se um vAacuo para puxar a solugdo de corante através da
pélicula. A pelicula foi entdo exaustivamente lavada com a-

gua. A pelicula ficou com uma cor rosa claro apds essa etapa
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de lavagem.

Exemplo 39

Uma amostra de uma pelicula TIPS "C" fol saturado
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 10 ki-
lograys (kGy). A amostra foi entd3o enxaguada com metanol e
foi entdo deixada para secar a temperatura ambiente. Obser-
vou-se gque gquando uma gota de &gua foi colocada na amostra
de pelicula, ela foi rapidamente (isto é, quase que instan-
taneamente) absorvida pela amostra de pelicula.

Exemplo 40

Uma amostra de pelicula TIPS "C" foi tratada, es-
sencialmente, conforme descrito no Exemplo 39, exceto pelo
fato de que a pelicula foi irradiada com uma dose de feixe
de elétrons de 20 kilograys (kGy). Observou-se que quando
uma gota de &agua foi colocada na amostra de pelicula, ela
foi rapidamente (isto é, gquase que instantaneamente) absor-
vida pela amostra de pelicula.

Exemplo 41

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma éolugéo de 20%, em peso, de SR603 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy). A amostra foi entdo enxaguada com metanol e
foi entdo deixada para secar a temperatura ambiente. Essé
pelicula foi entdo saturada com uma solugdo de 20%, em pe-
so, de AMPS em metanol aquoso e féi entdo irradiada com uma
dose de feixe de elétrons de 30 kilograys (kGy). A pelicula

foi entdo enxaguada com agua e foi deixada para secar. Ob-
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servou-se gque gquando uma gota de &agua foi colocada na amos-
tra de pelicula, ela foi rapidamente (isto é, quase que
instantaneamente) absorvida pela amostra de pelicula. Uma
solucdo aquosa de 1%, em peso, de corante azul de metileno
foi entdo passada através da pelicula, montando-se a peli-
cula em um suporte em um recipiente de filtro e usando-se
um vAcuo para puxar a solucdo de corante através da pelicu-
la. A pelicula foi entdo exaustivamente lavada com agua. A
pelicula ficou com uma cor azul apds essa etapa de lavagem.

Exemplo 42

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucdo de 20%, em peso, de SR603 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy). A amostra fol entdo enxaguada com metanol e
foi entdo deixada para secar a temperatura ambiente. Essa
pelicula foi entdo saturada com uma solugdo de 20%, em peso,
de APTAC em metanol aquoso e foi entdo irradiada com uma do-
se de feixe de elétrons de 30 kilograys (kGy). A pelicula
foi entdo enxaguada com &agua e fol deixada para secar. Ob-
servou-se que guando uma gota de &agua foi colocada na amos-
tra de pelicula, ela foi rapidamente (isto &, quase que ins-
tantaneamente) absorvida pela amostra de pelicula. Uma solu-
cdo aquosa de 1%, em peso, de corante Ponceau S (um corante
vermelho) foi entdo passada através da pelicula, montando-se
a pelicula em um suporte em um recipiente de filtro e usan-
do-se vacuo para puxar a solugdo de corante através da peli-
cula. A pelicula foi entdo exaustivamente lavada com agua. A

pelicula ficou com uma cor avermelhada depois dessa etapa de
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lavagem.

Exemplo 43

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi tratada
essencialmente conforme descrito no exemplo 42, exceto pelo
fato de que AETAC foi usado no lugar de APTAC. Observou-se
gue guando uma gota de &gua foi colocada na amostra de peli-
cula, ela foi rapidamente (isto é, quase que instantaneamen-
te) absorvida pela amostra de pelicula. Uma solugdao aquosa
de 1%, em peso, de corante Ponceau S foi entdo passada atra-
vés da pelicula, montando-se a pelicula em um suporte em um
frasco de filtro, e usando-se vacuo para puxar a solugao de
corante através da pelicula. A pelicula foi entdo exaustiva-
mente lavada com agua. A pelicula ficou com uma cor averme-
lhada depois dessa etapa de lavagem.

Exemplo 44

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucdo de 20%, em peso, de GMA em metanol e foi-
irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilograys
(kGy) . A amostra foi entdo extraida com MEK e foi deixada
para secar & temperatura ambiente. Uma parte ainda hidrofé-
bica da amostra foi entdo saturada com uma solugdo de 20%,
em peso, de JEFFAMINE T-5000 em MEK, e a pelicula foi entao
colocada em um frasco de vidro e o mesmo foi terminada. O
frasco contendo a pelicula molhada foi aquecido até uma
temperatura de 60°C por 45 minutos. O frasco foi deixado
resfriar até a temperatura ambiente, periodo apdés o qual a
amostra de pelicula foi removida e foi enxaguada com agua e

entdo com 2-propanol e foi deixada para secar. Observou-se
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gque a amostra de pelicula foi prontamente umedecida pela
agua.

Exemplo 45

Uma amostra de pelicula PVDF n&do-tecida, preparada
de acordo com o exemplo preparatério 1, foi saturada com uma
solucdo de 20%, em peso, de APTAC em metanol aquoso e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 40 ki-
lograys (kGy). A amostra foi ent&o lavada com agua e foi
deixada para secar & temperatura ambiente. Uma solucao aquo-
sa de 1%, em peso, de corante Ponceau S foi entdo passada
através da pelicula, montando-se a pelicula em um suporte em
um frasco de filtro, e usando-se vAcuo para puxar a solugao
de corante através da pelicula. A pelicula ndo-tecida foi
entdo exaustivamente lavada com &gua. A pelicula ficou com
uma cor avermelhada depois dessa etapa de lavagem.

Exemplo 46

Uma amostra de uma pelicula TIPS "C" foi tratada
essencialmente conforme descrito no Exemplo 35, exceto pelo
fato devque a pelicula foi saturado com isopropanol antes de
se passar a solugdo de corante Ponceau S pela pelicula. De-
pois que a pelicula foi entdo exaustivamente purgada com a-
gua, a pelicula ficou com uma cor rosa.

Exemplo 47

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi saturada
com uma solucdo de 10%, em peso, de SR344 em metanol e foi
entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 20 ki-
lograys (kGy), da maneira acima descrita. A amostra de peli-

cula foi entdo saturada com uma solugdo de 20%, em peso, de
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GMA em metanol e foi, de novo, irradiada com uma dose de
feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy), da maneira acima
descrita.»A amostra de pelicula foi entdo colocada em uma
jarra e imersa em uma solugdo de 10% de sulfito de sédio,
15% de 2-isopropanol e 75% de &gua. A jarra foi tampada e
aquecida até uma temperatura de 80°C por 90 minutos. A jarra
foi deixada resfriar até a temperatura ambiente, periodo a-
pbés o qual a amostra de pelicula foi removida, foi enxaguada
com agua e deixada para secar. Observou-se que guando uma
gota de &gua foi colocada na amostra de pelicula, ela foi
rapidamente (isto é, quase que instantaneamente) absorvida
pela amostra de pelicula. O fluxo de &gua da amostra foi en-
t3o medida conforme descrito acima e o mesmo foi de 23 se-
gundos. Uma solug¢do aquosa de 1%, em peso, de corante azul
de metileno foi entdo passada através da pelicula, montando-
se a pelicula em um suporte em um recipiente de filtro e u-
sando-se um vacuo para puxar a solucdo de corante através da
pelicula. A pelicula foi entdo exaustivamente lavada com a-
gua. A pelicula ficou com uma cor azul apds essa etapa de
lavagem.

Exemplo 48

Em uma caixa de luvas ("glove box") cheia de nitro-
génio, uma amostra de uma pelicula TIPS "D" foi saturada com
2-vinil-4,4-dimetilazolactona (disponivel junto a TCI Ameri-
ca, Portland, OR, EUA). A pelicula saturada foi transferida
para um saco de ZIPLOC -que foi entd@o lacrado e removido da
caixa de luvas. A amostra de pelicula no saco de ZIPLOC foi

entdo irradiada com uma dose de feixe de elétrons de 40 kilo-
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grays (kGy). A amostra de pelicula foi entdo removida do saco
e foi deixada para secar a temperatura ambiente. A amostra de
pelicula foi entdo analisada por IVTF. O espectro infraverme-
lho mostrou picos que indicavam que uma porgdo de azolactona
estava presente sobre a superficie da pelicula.

Exemplo 49

Uma amostra de uma pelicula TIPS "D" foi tratada,
essencialmente, conforme descrito no exemplo 48, exceto pelo
fato de que metacrilato de 2-isocianatoetil foi usado ao in-
vés de 2-vinil-4,4-dimetilazolactona. A amostra de pelicula
foi ent&o analisada por IVTF. O espectro infravermelho mos-
trou picos que indicavam que grupos isocianatos estavam pre-
sentes sobre a superficie da pelicula.

Exemplo 50

Uma amostra de uma manta PVDF ndo-tecida, prepa-
rada de acordo com o exemplo Preparatério 2, foi embebida e
totalmente saturada com uma solugdo compreendendo 68% de
metanol, 8% de agua e 24% de cloreto de (3-
acrilamidopropil)trimetil amdénio (APTAC disponivel junto a
Aldrich) e disposto entre camadas de cobertura de 100 um de
espessura de tereftalato de'polietileno (PET). A amostra
imprensada foi processada através de uma dose de feixe de
elétrons de 40 kilograys (kGy) (@ 300 kv) e foi mantida fe-
chada durante pelo menos 1 minuto apdés a irradiagdo. A com-
binacdo foi aberta e a manta tratada foi removida e enxa-
guada 3 vezes em uma bandeja de &gua desionizada (DI).

Um teste de funcionalidade foi conduzido colocan-

do-se um disco de 47 mm de dimensdo da manta ndo-tecida tra-
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tada em um frasco de 20 ml com 16 ml de uma solugdo de
0,0032 M de corante Amarelo METANIL (disponivel junto a Alfa
Aesar (Ward Hill, MA)) e 4 ml de &gua desionizada. Os fras-
cos foram agitados por oscilagdo por 12 horas para assegurar
que a solucdo de corante estava em equilibrio com o disco
tratado. O resultado foi uma manta laranja, onde o corante
negativo estava ligado a EVOH positivamente carregada enxer-
tada com APTAC, e a solucdo de corante restante no frasco
estava praticamente limpida. O corante estava ligado as fi-
bras de n&o-tecido enxertadas. A pelicula de controle EVOH
sem APTAC enxertado foi testada da mesma maneira. Pouca ou
nenhuma ligacdo acorreu com base na intensidade da cor do
corante restante na solucdo. O corante ligado ndo é removido
da manta com &agua.

Exemplo 51

Uma amostra de uma manta PVDF ndo-tecida, preparado
de acordo com o Exemplo Preparatdério 2, foi embebida e total-
mente saturada com uma solucdo compreendendo 52% de metanol,
24% de dgua e 24% de (sal sdédico de é&cido 2-acrilamido-2-
metil propanossulfdénico (AMPS) e disposto entre camadas de
cobertura de 100 um de espessura de PET. A amostra imprensada
foi processada através de uma dose de feixe de elétrons de
40 kilograys (kGy) (@ 300 kv) e foi mantida fechada durante
pelo menos 1 minuto apdés a irradiacdo. A combinagdo foi aber-
ta e a manta tratada foi removida e enxaguada 3 vezes em uma
bandeja de &gua desionizada.

Um teste de funcionalidade foi conduzido colocan-

do-se um disco de 47 mm de dimensdo da manta ndo-tecida tra-



10

15

20

25

89

tada em um frasco de 20 ml com 16 ml de uma solugdo de
0,0032 M de corante vermelho quinaldina (disponivel junto a
TCI (Téquio, Japdo)) e 4 ml de agua desionizada. Os frascos
foram agitados por oscilagdo por 12 horas para assegurar que
a solucdo de corante estava em equilibrio com o disco trata-
do. O resultado foi uma manta purpura onde o corante positi-
vo ficou ligado & EVOH ndo-tecida negativamente carregada
com AMPS enxertado e a solucdo de corante restante ficou
quase limpida. O corante ficoﬁ ligado as fibras ndo-tecidas
revestidas. A pelicula de controle EVOH sem AMPS enxertado
foi testada da mesma maneira e exibiu pouca ou nenhuma liga-
cdo de corante com base na intensidade da cor de corante
restante na solucdo. O corante ligado ndo é removido da man-
ta com Aagua.

Exemplo 52

Uma amostra de uma pelicula TIPS "A" foi usada,
exceto pelo fato de que a pelicula foi feita colocando-se ©
material fundido na roda de fundigdo de padrdo cromado, que
foi revestida com uma fina camada de triacetina para dimi-
nuir o grau de "esfolamento" que pode ocorrer gquando O ma-
terial fundido é aplicado diretamente na superficie metali-
ca, fazendo com que a superficie do material fundido se
cristalize mais répido do que o volume do material fundido
(isto &, esfolamento). A espessura da pelicula era de cerca
de 56 pm. Uma pequena pele na peliéula pode limitar a quan-
tidade de monémero APTAC que pode ser enxertado antes que a
reducdo no fluxo ocorra.

A pelicula foi saturada com uma solugdo de 10%, em
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peso, de SR344 em metanol, disposta entre camadas de cobertu-
ra de 100 pm de espessura de PET, e entdo irradiada com uma
dose de feixe de elétrons de 20 kilograys (kGy), da maneira
descrita anteriormente. A amostra imprensada foi aberta apés
uma espera de pelo menos um minuto e a pelicula foi removida
e enxaguada com &agua desionizada duas vezes (em uma bandeja)
e deixada para secar. A amostra de pelicula foi entdo satura-
da com uma solucgdo de 24%, em peso, de APTAC (75% de mondémero
na agua) em metanol e foi, de névo, irradiada com uma dose de
feixe de elétrons de 40 kilograys (kGy), da maneira descrita
anteriormente. A combinacdo foi aberta apdés uma espera de pe-
lo menos um minuto e a pelicula foi enxaguada com agua desio-
nizada trés vezes (em uma bandeja) e foi deixada para secar
em ar sSeco.

Um teste de funcionalidade foi conduzido colocando-
se um disco de 47 mm de dimensdo da manta PVDF tratada em um
frasco de 8 ml com 5 ml de uma solucdo de 0,0016 M de corante
Amarelo METANIL (disponivel junto a Alfa Aesar (Ward Hill,
MA)) e 3 ml de Agua desionizada. O frasco foi agitado por os-
cilagao por 12 horas para se assegurar que a solugdo de co-
rante ficasse em equilibrio com o disco tratado. O resultado
foi uma pelicula (originalmente azul) tingida de verde, onde
o corante negativo-ficou ligado a pelicula PVDF positivamente
carregada enxertada com APTAC e a solugdo de corante ficou
quase limpida. O corante ficou ligado a membrana e nao saiu
com Aagua.

Enquanto a relatério descritivo foi descrito em

detalhes, em relacdo a modalidades especificas aqui descri-
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tas, seria apreciavel que os versados na técnica, ao tentar
chegar num entendimento dos exemplos anteriormente menciona-
dos, pudessem prontamente conceber alteragbes para, varia-
cdes de, e equivalentes a essas modalidades. Conseqgientemen-
te, o escopo da presente invengdo deve ser avaliado conforme
as reivindicacdes anexas e quaisquer eguivalentes aqui cita-

dos.
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REIVINDICACOES:

1. Método para fabricagdo de um substrato funcio-
nalizado, o método CARACTERIZADO por compreender as etapas
de:

fornecimento de um substrato de base porosa com
superficies intersticial e externa;

embebedamento do substrato de base porosa com uma
primeira solug¢do para formar um substrato de base porosa
embebido, com a primeira solugdo compreendendo pelo menos
um mondmero de enxerto com (a) um grupo polimerizavel de
radicais livres e (b) um grupo funcional adicional compre-
endendo um grupo etilenicamente insaturado, um grupo epdxi,
um grupo azolactona, um grupo idnico, um grupo 6xido de al-
guileno, ou uma combinagdo dos mesmos;

exposicdo do substrato de base porosa embebido a
uma quantidade controlada de radiagdo por feixe de elétrons
de modo a formar um primeiro substrato funcionalizado compre-
endendo uma espécies enxertadas ligadas as superficies do
substrato de base porosa, sendo que pelo menos uma das espeé-
cies enxertadas compreende o grupo funcional adicional.

2. Método, de acordo com a reivindicacgdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que o substrato de base porosa €
hidrofébico e o substrato funcionalizado é hidrofilico.

3. Método, de acordo com a reivindicagéo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que o mondémero de enxerto compre-
ende um di (metacrilato) de polialgquileno glicol.

4. Método, de acordo éom a reivindicacgdo 1,

CARACTERIZADO adicionalmente por compreender as etapas de:
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embebedamento do primeiro substrato funcionalizado
com uma segunda solucdo para formar um primeiro substrato
funcionalizado embebido, com a segunda solugdo compreendendo
pelo menos um mondémero de enxerto com (a) um grupo polimeri-
zdvel de radicais livres e (b) um segundo grupo funcional
adicional compreendendo um grupo etilenicamente insaturado,
um grupo epdéxi, um grupo azolactona, um grupo idnico, um
grupo 6xido de alquileno, ou uma combinag¢dao dos mesmos;

exposicdo do primeiro substrato funcionalizado em-
bebido a uma guantidade controlada de radiacdo por feixe de
elétrons de modo a formar um segundo substrato funcionalizado
compreendendo uma espécies enxertadas ligadas as superficies
do substrato de base porosa, sendo que pelo menos uma das es-
pécies enxertadas compreende um segundo grupo funcional adi-
cional.

5. Método, de acordo <com a reivindicacdo 4,
CARACTERIZADO pelo fato de que pelo menos uma dentre a pri-
meira ou segunda solugdes compreende um di(met)acrilato de
polialgquileno glicol e pelo menos. uma dentre a primeira ou
segunda soluc¢des compreende um (met)acrilato de glicidila, um
(met)acrilato de isocianato alquila, ou uma azolactona de vi-
nila.

6. Método, de acordo com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO adicionalmente por compreender as etapas de:

embebedamento do primeiro substrato funcionalizado
com uma segunda>solugéo, para formar um primeiro substrato
funcionalizado embebido, com a segunda solugdo compreendendo

pelo menos um composto nucleofilico compreendendo pelo menos



10

15

20

25

um grupo nucleofilico;

exposicdo do primeiro substrato funcionalizado
embebido a uma quantidade controlada de calor, de modo a
reagir o composto nucleofilico com o grupo epdéxi, © grupo
azolactona, o grupo isocianato, ou uma combinagdo dos mes-
mos.

7. Método, de acordo com a reivindicagdo 6,
CARACTERIZADO pelo fato de que o composto nucleofilico com-
preende pelo menos dois grupos amino primarios e um grupo
6xido de polialquileno.

8. Método, de acordo com a reivindicag¢do 4,
CARACTERIZADO adicionalmente por compreender as etapas de:

embebedamento do segundo substrato funcionalizado
com uma terceira solucgdoc, para formar um segundo substrato
funcionalizado embebido, com a terceira solugdo compreenden-
do pelo menos um composto nucleofilico compreendendo pelo
menos um grupo nucleofilico;

exposigdo do segundo substrato funcionalizado em-
bebido a uma quantidade controlada de calor de modo a reagir
o composto nucleofilico com o grupo epdxi, o grupo azolacto-
na, o grupo isocianato, ou uma combinagdo dos mesmos.

9. Método, de acordo <com a reivindicacdo 1,
CARACTERIZADO pelo fato de que o substrato de base porosa é
uma membrana microporosa hidrofébica com um tamanho médio i-
nicial de poro inicial e o substrato funcionalizado €& uma
membrana microporosa hidrofilica com um tamanho médio final
de poro final que é maior que o tamanho médio inicial de poro

inicial do substrato de base porosa.
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10. Método para fabricacdo de um substrato funcio-
nalizado, o método CARACTERIZADO por compreender as etapas
de:

fornecimento de um substrato de base porosa com
superficies intersticial e externa;

embebedamento do substrato de base porosa com uma
primeira solucido para formar um substrato de base porosa
embebido, com a primeira solugdo compreendendo pelo menos
um mondmeroc de enxerto com (a) um grupo polimerizavel de
radicais livres e (b) um grupo funcional adicional compre-
endendo um grupo etilenicamente insaturado, um grupo epoxi,
um grupo azolactona, um grupo idnico, um grupo Oxido de al-
quileno, ou uma combinagdo dos mesmos;

posicionamento do substrato de base porosa embebi-
do entre uma camada de suporte removivel e uma camada de re-
vestimento removivel, para formar uma estrutura multicamada;

exposigao da estrutura multicamada a uma quantidade
controlada de radiagdo por feixe de elétrons de modo a formar
um substrato funcionalizado posicionado entre a camada de su-
porte removivel e a camada de revestimento removivel, com 0O
substrato funcionalizado compreendendo uma espécies enxerta-
das ligadas as superficies do substrato de base porosa, sendo
gue pelo menos uma espécie enxertada compreende o grupo fun-
cional adicional; e

remocdo da camada de suporte e das camadas de co-

bertura revestimento da estrutura multicamada.
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RESUMO
"METODO DE FABRICAGAO DE SUBSTRATOS
FUNCIONALIZADOS"
Substratos-funciona}izados, métodos de»fabricagéo_
5 de substratos. funcionalizados e métodos paré uso de substra-

tos funcionalizados séao apresentados.
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