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Relatério Descritivo da Patente de Invengdo para "MICROES-
FERAS BASEADAS EM FOSFATO DE ALUMINIO".
" Este pedido reivindica a prioridade do pedido provisério anterior
n? de série 60/694.188, depositado em 27 de junho de 2005, a totalidade do
qual sendo aqui incorporada por referéncia. |

Antecedentes

As microesferas sao particulas solidas ou ocas de tamanho en-
tre 1 a 1000 micrémetros. As particulas ocas podem ter'espessura de pére-
de de centenas de microns a abaixo de 0,025 micron. As microesferas po-
dem ser pérfeitamente esféricas, mas sao mais freqientemente encontradas
como levemente ovdides ou em forma de ovo, e podem ser apropriadamente
descritas como sendo equiaxiais na geometria. Os materiais de microesfera

sao normalmente encontrados como pos secos que tém uma forte depen-

~ déncia da densidade no diametro externo e interno da esfera. A verdadeira

densidade de uma microesfera oca é mais baixa do QUe aquela de materiais
sélidos da mesma composicéao. A densidade das microesferas ocas varia de
95% a menos do que 1% da densidade do material de massa original (inferi-
or a 0,025 g/cc, ou menos). A forma morfologica esférica é uma das Unicas
caracteristicas que diferenciam estes materiais dos outros. Uma esfera tem
a area superficial de unidade especifica mais baixa de qualquer forma geo-
métrica, € tem uma alta densidade de acondicionamento realizavel. Na for-
ma volumosa, as microesferas podem se comportar de maneira similar a
fIUido, deformando-se semi-elasticamente sem resisténcia a tensdes aplica-
das, e podem rolar uma outra similar a mancais de esfera, com nenhtjma
superficie rugosa ou ramificagcdes para emaranharem-se. Quando dispersas
como pastas fluidas ou tinta, em carregarhentos comuns, elas agem para
estender o volume e aumentar as propriedades de secagem e de adesao do
meio de dispersdao, com impacto minimo em sua viscosidade original. Os
engenheirqs que projetam os materiais e outros técnicos no assunto fre-
quentemente usam microesferas para aumentar o teor sélido de solugdes de
revestimento, enquanto tem a capacidade de manter aplicacao de revesti-
mento apropriado e caracteristicas de fluxo. Carregamentos de sélidos mais
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altos em varias aplicagbes podem reduzir as concentragdes do composto

orgénico volétil (VOCs), encolhimento, e tempo de secagem em tintas. O
grande volume que as microesferas deslocam para um dado peso é um atri-
buto importante em muitas aplicagdes. Devido as ésferas ocas tenderem a
diminuir a densidade de materiais, elas sdo adicionados a tinta ou formula-
¢Oes de revestimento. Um revestimento de baixa densidade ou formulagdo
de tinta atomizarao melhor, dado menos respingos quando rolando, € menos
queda uma vez aplicadas, e visto que uma adigdo de peso pequena de mi-
croesferas aumenta o volume de batelada significantemente, e o custo de
formulagdo pode ser reduzido. )
Desde que as microesferas sdo células fechadas, preenchidas
com ‘gas, ou _partfculas ocas, elas sdao extremamente bons isoladores. As
propriedades térmicas e acusticas de isolamento dos revestimentos ou subs-
tratos podem ser aperfeicoadas pela adicdo de microesferas. As proprieda-
des de isolamento térmico das micfoésferas cerémicas estdo diretamente

relacionadas a sua condutividade térmica e radiagcdo. O papel da radiacdo

, aumenta com o aumento da temperatura, e torna-se efeito proeminente no

isoIamentoAtérmico acima de ~700°C. A condutividade térmica das esferas
ocas depende do material de invéiucro e da baixa condug¢do de gas dentro
das esferas. Em geral, quanto mais baixas as condutividades térmicas do
material de parede e do gas interno (ou vacuo), mais baixa a condutividade
térmica efetiva do invélucro. As propriedades de isolament_o térmico sao
também definidas por caracteristicas especiais de emissividade e difusdo de
radiacé@o térmica por particulas ocas de parede delgada. Esferas ocas de
vidro ou poliméricas usadas em aplicagbes de isolamento térmico necessi-
tam de um sobre-revestimento de um material de alta emissividade para a-
perfeicoar as propriedades de isolamento térmico.

‘As microesferas sdo amplamente usadas na industria de poliés-
ter reforgado por fibra para aperfeigoar o processo de fabricagédo de barracas
expositoras e barcos. Os produtos de fibra de vidro mais leves, mais dura-
veis, sdo um resultado direto do uso criativo de microesferas. Tinta de peli-

cula espessa, explosivos de mineragdo e produtos de borracha e plastico de
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todas as descrigbes, s@o apenas uns poucos outros exemplos dos muitos
produtos que sdo melhor produzidos com estes materiais versateis. Os be-
neficios derivados por estes diversos usos finais variam - alguns sao unicos
para uma industria especifica, enquanto outros sdo objetivos Comuns com-
partilhados por muitos fabricantes.

A sintese de microesferas cerdmicas inclui vidro de soda, silicato

 de aluminio, diéxido de silicio, fosfato de aluminio, fosfato de calcio, silicato

de calcio e 6xido de titanio, etc. [J. Szepvolgy, Z.Karoly, Preparation of Hol-
low Alumina Microspheres by RF Thermal Plasma, Key Engineering Materi-
als Vols. 264-268, 101-104 (2004); Patente dos | Estados Unidos Ne
6.110.528; J. K. Cochran, Ceramic hollow spheres and their applkications,
Current Opinion in Solid State & Materials Science, 3, 474-479 (1998)]. As
microesferas de fosfato de aluminio da técnica anterior s&o amorfas e alta-
mente porosas, adequadas para suportes de catalisador.

As esferas cerdmicas ocas podem ser preparadas por varios
métodos de processamento. Fusdo dos componentes em chama e espuma
usando agentes de espumamento similares a enxofre. Este método conduz
a esferas muito grandes de 70-100 microns. Esferas ocas de silica podem
ser formadas usando-se esferas de polimero como moides, e o0 recozimento
a alta temperatura conduz a esferas ocas apds queima dos polimeros orga-
nicos. Microesferas de éxido de titanio sdo formadas por sintese de interfa-
ce-conjunto. (Nakashima T, Kimizuka N. J. Am Chem Soc. Maio de 2003;
125(21):6386-7). Esferas metdlicas (por exemplo, espumas sintaticas) sao
também conhecidas na técnica anterior. Recentemente método de secagem

.por pulverizagdo esta sendo utilizado na producao de microesferas cerami-

cas [E. Sizgek, J. R. Bartlett, e M. P. Brungs, Production of Titanate Micros-
pheres by»So'l-GeI and Spray-Drying, Journal of Sol-Gel Science and Tech-
nology, Vol. 13, pp. 1011-1016 (1998); P. Luo e T.G. Nieh, preparagdo de
pds de hidroxiapatita com morfologia controlada, Biomaterials, Vol. 17, pp,
1959-1964, (1996)]. As microesferas de vidro possuem metais alcalinos que
se difundem durante processamento e no campo. Desse modo, necessita-se

de camadas de prote¢do para impedir o lixiviamento de metal alcalino. Estes
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ions sao também prejudiciais as propriedades elétricas do vidro. A presenca

de boro na solugdo precursora afeta a estabilidade de solugdes resultantes
na formagéo de sol ou precipitacdo antes de suportar tratamento térmico
para formar microesferas. | |

As limitacOes das microesferas da técnica anterior incluem: a)
falta de estabilidade morfologica e térmica em temperaturas elevadas, b)
falta de materiais negros ou cinzas, ou outros materiais coloridos uteis em
varias aplicagées, inciuindo pigmentos e tintas, c) falta de arquitetu'ras de
nanocompostos para explorar propriedades multifuncionais, e d) falta de élta
emissividade util para aplicagbes de isolamento térmico. A presente inven-
¢ao supera as limitagdes antes mencionadas e, erh adigao, oferece provisao
de process’amento‘ de baixo custo para sintetizar microesferas ambas sélidas
e ocas. '

Sumario da Invencédo
A luz do precedente, € um objetivo da presente invencao propor-

cionar composigdes esféricas, similar a esferas e/ou esferdides, compreen-

dendo fosfato de aluminio, conforme podem ser dimensionadas na escala de

micrémetro, métodos para seu uso, e/ou métodos para sua preparagao, su-
perando, desse modo, varias deficiéncias e problemas da técnica anterior,
incluindo aquelas esbogadas acima. Sera compreendido pelo técnico no as-
sunto que um ou mais aspectos desta invengdo podem encontrar certos ob-
jetivos, enquanto um ou mais outros aspectos podem encontrar certos outros
objetivos. Cada objetivo pode ndo se aplicar igualmente, em todas as suas
relagoes, durante o aspecto desta invencdo. Como tal, os seguintes objeti-
vos podem ser vistos na alternativa com relagédo a qualquer um aspecto des-
ta invencao. |

E um objetivo desta invengao proporcionar estruturas de esferas,
esferoides e/ou substancialmente similares a esferas, ndo porosas, compre-
endendo compostos e/ou composi¢cdes de fosfato de aluminio, indiferente da
dimensao, que demonstram estabilidade térmica e/ou estabilidade morfold-
gica em temperaturas elevadas até pelo menos acima de 1100°C.

E o objetivo da presente inveng¢ao preparar microesferas de
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composigao contendo fosfato de aluminio e seus materiais relacionados.

E outro objetivo da presente invengédo formar microesferas com
alta propriedade de emissividade, incluindo microesferas emissivas altas
ocas. | | |

E o objetivo da presente invengdo proporcionar um novo sistema
de isolamento térmico usando microesferas de fosfato de aluminio de alta
emissividade, e microesferas baseadas em fosfato de aluminio.

E o objetivo da presente invengdo preparar 'partl'culas de fosfato
de aluminio de formas toroidais (similar a rosca). | »

E outro objetivo desta invengao preparar fosfato de aluminio die-
létrico baixo e microesferas.

, E um 'objetivo desta invencdo usar microesferas baseadas em
fosfato de aluminio como aditivos em ceramicas para abaixar a densidade, e-
aperfeigoar a resisténcia térmica, quimica e de oxidagdo. Tais adigdes po-
dem ser feitas a monélitos 6xidos e ndo-6xidos produzidos usando-se méto-

~ dos de processamento baseados em pasta fluida ou fundicdo de desliza-

mento ou outra solugdo. Os teores Vde aditivos podem ser aumentados para
cerdmicas de equiparagdo de CTE tais como mulita, cerdmicas baseadas
em silicio, incluindo carbeto de silicio, nitreto de silicio, e SiAION. Para com-
postos ceramicos, incluindo compostos de matriz de ceramica produzidos
usando-se métodos baseados em solugdo, estes aditivos podem ser inclui-
dos no infiltrante de pasta fluida de matriz. Em particular, para compoStos de
matriz de ceramica reforgados por fibra baseados em ndo-6xidos, tais aditi-
vos podem ser adicionados & pasta fluida polimérica. Infiltragao inicial pode
ser feita usando-se particulas de microesfera relativamente finas (faixa de
micron ou submicron, para' infiltrar as estopas de fibra) com infiltragcdo sub-
sequente com particulas de microesfera relativamente grosseiras (faixa de 1-
10 microns para preencher na matriz entre estopas tecidas).

"E outro objetivo desta invencdo desenvolver um novo sistema de
isolamento de fogo compreendendo pelo menos uma camada de alta emis-
sividade e pelo menos uma camada de qualquer das seguintes: uma cama-
da de isolamento, tal como 1a de cerdmica, uma camada de espuma, uma
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camada corrugada, uma camada refletiva, e uma camada de material de
refor¢o. O sistema de barreira de fogo, ou sistema de isolamento de fogo, ou
sistema de prote¢do de fogo, quando utiliza em associacao com um substra-
to tal como metal, aco inoxidavel, madeira, um polimero, etc; proporciona
desempenho aumentado de resisténcia a fogo, barreira térmica, uma barrei-
ra de oxidacgao, prote¢ao de fogo secundaria, e similares.

E outro objetivo desta invengdo proporcionar esferas de alta e-
missividade do tipo aqui descritas, se ocas ou sdlidas, conforme podém ser
usadas para reduzir ou diminuir a densidade areal do sistema .de isolamento
de fogo.

E ainda outro objetivo da invencdo formar formulagbes de pasta
fluida adequadas contendo o material da invengao e ligante e solventes ade-
quados de quantidades apropriadas tais que facilidade de aplicar processos
de pulverizagao ou pintura podem ser usadas para depositar revestimentos
de espessura variada com uniformidade relativamente boa e cobertura no
metal, polimero, e substratos cerdmicos. Tais revestimentos podem prdpor-
cionar prote¢do contra ambientes térmicos, corrosao e oxidagao. Tais formu-
lages tambem capacitam aplicagao no campo.

Outros objetivos, caracteristicas, beneficios e vantagens da pre-
sente invencao serao aparentes do sumario e descricdes que se seguem, e
serdo prontamente aparentes aqueles técnicos no assunto tendo conheci-
mento de varios componehtes microesféericos, composi¢coes e técnicas de
preparacao. Tais objetos, caracteristicas, beneficios e vantagens serdo apa-
rentes do acima, e tomados em conjunto com 0s exemplos acompanhantes,
dados, figuras e todas as inferéncias favoraveis a serem retiradas destes,
sozinhos ou em consideragao as referéncias aqui incorporadas.

Esta invengdo pode, em parte, ser dirigida a uma composigcao
compreendendo um componente de fosfato de aluminio amorfo e carbono
elementar, tal composi¢cao podendo ser apresentada em uma morfologia mi-
crodimensionada, substancialmente esférica. Em certas concretizagdes, tais
composi¢oes podem ser providas como microesferas substancialmente soli-
das. Em certas outras concretizagOes, tais composicdes podem ser providos
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como microesferas substancialmente ocas. Indiferentemente, tais microesfe-
ras podem ter dimensodes transversais variando de cerca de 0,25 micrémetro
a cerca de 1.000 micrémetros. Para aquelas concretizagdes substancialmen-
te ocas, as dimensdes de espessura de parede podem variar de cerca de 40
nandémetros a cerca de 30 micrometros. |

Em certas concretizagbes, se ou ndo providas como microesfe-
ras ocas, tais composi¢cbes podem compreender nanocristais de fosfato de
aluminio. Em certas outras éoncretizagées, se ou nao ta‘is nanocristais estao
presentes, tais composigdes podem comp’reender varios outros compon'en-
tes nanocristalinos, tais componerites podendo ser selecionados a partir de
nanocristais de zirconia, nanocristais de titdnia e combina¢des dos mesmos.
Indiferentemente da presenga de qualquer tal componente nanocristalino, o
componente de fosfato de aluminio amorfo pode ter uma razao molar de Al/P
variando de cerca de 1:1 a cerca de 2:1. Do mesmo modo, indiferente de
qualquer tal 'razéo molar, tais composi¢cdes podem compreender carbono
elementar em uma quantidade menor do que cerca de 10 peso por cento de _

qualquer tal composi¢ao. Em certas outras concretizagées, 0 carbono ele-

mentar pode estar presente em uma quantidade menor do que cerca de 5
peso por cento. Em certas outras concretizagdes, o carbono elementar pode
estar presente em uma quantidade menor do que cerca de 2 peso por cento.
Alternativamente, tal composi¢do pode compreender carbono elementar pre-
sente em uma quantidade menor do que cerca de 1 peso por cento da com-
pdsigéo. | ,

- Sem limitagao, as varias morfologias associadas com esta in-
vengao podém compreender outro componente, acoplado a ou depositado
na superficie do mesmo. Tais outros componentes podem ser selecionados .
a partir dos materiais do tipo aqui descritos, ou como, de outro modo, seriam
compreendidos por aqueles técnicos no assunto produzidos a partir desta
invengao, tais outros materiais incluindo, mas nao limitados a, um ou mais
materiais organicos, um ou mais materiais inorganicos, um ou mais compo-
nentes de metal, e combinagoes de referidos materiais. Indiferentemente, as

composicdes desta invencdo, se ou ndo presentes em uma morfologia subs-
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tancialmente esférica ou similar a esfera, podem ser incorporadas em uma
ou mais composigcoes de revestimento do tipo aqui descritas, ou como, de
outro modo, seriam conhecidas ao técnico no assunto. Sem limitagéo, tais
morfologias esféricas e, em particular, aquela de dimensao de micrémetro,
sao alcangaveis por um processo compreendendo secagem por pulveriza-
¢ao de um precursor de uma composigdo correspondente.

Em parte, esta inven¢do pode também ser dirigida a microesfe-
ras compreendendo uma composicdo compreendendo um componehte de
fosfato de aluminio amorfo, tais microesferas cdmpreendendo uma morfolo-
gia de superficie substancialmente ndo-porosa. Tal morfologia ndo-porosa é
conforme seria compreendido por aquele técnico no assunto, e/ou conforme
pode ser imaginado usando técnicas do tipo aqui descritas. Conforme descri-
to acima, em certas concretizagdes, tais microesferas sdo substancialmente
solidas. Em certas concretizagoes, tai_s microesferas sdo substancialmente
ocas. Indiferentemente, uma ou mais tais concretizagdes podem ser compo-
sicionalmente e/ou dimensionalmente descritas acima. Por exemplo, sem

limitagao, tais microesferas substancialmente ndo-porosas podem compre-

ender carbono elementar dentro das faixas d_e peso antes mencionadas,
e/ou um ou mais componentes nanocristalinos, indiferente de qualquer razéo
molar de Al/P particular. Tais microesferas podem compreender um ou mais
outros componentes acoplados a, depositados em, ou, de outro modo, em
conjunto com a superficie das mesmas. Conforme descrito acima e ilustrado
aqui, tais outros componentes podem ser selecionados a partir de um mate-
rial organico, um material inorgénico, um metal, e varias combinagdes de tais
materiais. N

Em parte, a presente invengdo pode também ser dirigida a uma
composicao compreendendo microesferas compreendendo um componente
de fosfato de aluminio amorfo, um componente de ligante inorganico, e um
componente transportador. Sem limitagdo, tal componente de ligante pode
ser selecionado a partir de silicato de potéassio, silicato de litio, silicato de
sodio, fosfato de aluminio e combina¢des dos mesmos. Conforme ilustrado

abaixo e/ou conforme seria compreendido por aquele técnico no assunto, tal
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componente transportador pode ser selecionado a partir de meio alcodlico,

meio aquoso, e combinagdes dos mesmos. Em um sentido mais amplo, tal

- componente transportador pode ser fluido; isto é, liquido ou gasoso, tal que

uma composigao correspondente pode ser distribuida ou aplicada conforme
seria compreendido por aquele técnico no assunto. Sem limitagéo, tais com-
posicdes podem ser providas como pulverizagdes de aerossol.

Sem limitagdo, em certas concretizacdes, tais microesferas po-

dem ser substancialmente sdlidas. Em certas concretizagcoes, tais microesfe-

ras podem ser substancialmente ocas. Indiferentemente, tais microesferas
10 =

podem ser dimensionadas mais completamente acima e ilustradas abaixo.
Do mesmo modo, tais composicées podem compreender varios outros com-
ponentes do tipo acima descritos, incluindo fosfato de aluminio, componen--
tes microcristalinos de zircOnia e/ou titania. |
Indiferentemente, tais composi¢bes podem ser aplicadas a su-
perficie como um revestimento da mesma. Tal supérficie pode ser selecio-
nada a partir de, mas nao limitada a, uma superficie metalica, uma superficie
ceramica, uma superficie de vidro, e uma superficie polimérica organica. Em
certas tais concretizagdes, tal revestimento pode compreender um compo-
nente de carbono elementar, tal componente pelo menos em parte propor-
cionando a composi¢do e caracteristica de emissividade. Conforme seria
compreendidb por aquele técnico no assunto, e mais completamente descri-
to abaixo, varias composigbes desta invengdo podem ter alta emissividade;
isto €, variando de cerca de 0,7 a cerca de 1,0. Em tais ou varias outras con-
cretizagbes, tal composicdo pode ser aplicada a uma superficie comovum
componente de revestimento de isolamento térmico no mesmo, tal compo-
nente podendo também proporcionar protecao de corrosdo e/ou oxidagao.
Conforme descrito mais completamente abaixo, uma composicdo desta in-
vengdo pode ser aplicada a qualquer tal superficie, com cura subseqiiente
da composi¢ao e/ou componentes de ligante da mesma. A cura pode ser um
processo térmico (por exemplo, secada por ar ou calor) em temperaturas
variando de cerca de 100°C (por exemplo, com um ligante de silicato) até
cerca de 400-500°C (por exemplo, com um ligante de fosfato de aluminio).
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Descricao Detalhada dos Desenhos

A Figura 1 é uma representagcao esquematica de uma esfera de‘
fosfato de aluminio sélida, de acordo com esta invencao.

A Figura 2 é uma representacao esquematica de uma microesfe- .
ra baseada em fosfato de aluminio oca, de acordo com esta invencgao.

A Figura 3 é uma representagéo'esquemética dé uma microesfe-
ra oca desta invengdo pelo menos parcialmente preenchida com um gas,
agente terapéutico ou outro tal material funcional. |

‘A Figura 4 é uma representagdo esquematica de‘microesféras
dispersas em um meio fluido como uma tinta ou fita de fundi¢do de escorre-
gamento. ‘

A Figdra 5 proporciona representagoes esquematicas demons-
trando outras concretizagbes composicionais relacionadas as microesferas
desta invengao.

A Figura 6 é uma imagem de microscopio de elétron de escane-

amento de microesferas do material da invengao, de acordo com esta inven-

¢ao.

A Figura 7 é uma imagem microscopica ética de microesferas
secadas por pulverizagdo, de acordo com esta invengao.

As Figuras 8A-C proporcionam imagens microscopicas de elé-
tron de escaneamento de vérias morfologias de superficie de microesfera.

| A Figura 9 ilustra esquematicamente uma concretizacdo néo-

limitativa de sistema de isolamento de fogo.

A Figura 10 ilustra esquematicamente os beneficios térmicos
providos através do uso de certas concretizagdes desta invengéo.

A Figura 11 proporciona um modelo de difracdo de raios-X de
uma composi¢ao de pd negra, de acordo com esta invencgéo.

_Descricéo Detalhada da Invencao

Uma concretizagao nao-limitativa da presente invengdo compre-
ende ambas natureza microesférica oca e propriedade de alta emissividade
em um material. As microesferas ocas mostram bom isolamento térmico.
Adicional propriedade de alta emissividade a suas propriedades de isbla-
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mento térmico ja altas de esferas ocas, e sdo concretizagdes mais preferidas

-para isolamento de fogo ou térmico. Por exemplo, marcadores de revesti-

mentos superiores, materiais de retardamento de fogo e equipamento acus-
tico sensivel usam comumente tais aditivos de material para resinas polimé-
ricas ou matrizes. Devido a sua forma, tamanho e outras propriedades, este

tipo de materiais encontra uso em varios campos de aplicagdo’. A forma es-

~ férica das particulas conduz a propriedades unicas, tais como facil fluidez,

acondicionamento econdmico em uma matriz com quantidade de carrega-
mento aumentada, etc. A natureza oca das microesferas pode adicionar
mais versatilidade aos materiais, tais como ‘peso leve e alta- resisténcia ou
dureza superior/resisténcia a arranhadura. Tais microesferas ceramicas de
baixa densidade podem oferecer solugdes de custo mais baixo para muitas
aplicagbes potenciais, incluindo, usinabilidade, reducdo da condutivida_de
térmica, resisténcia a alta temperatura, resisténcia a 4gua e quimica, isola-
mento térmico, isolamento de som, resisténcia de particula alta, etc.

| Conforme mostrada abaixo, esta invengdo pode ser demonstra-
da através de sintese de fosfato de aluminio e seus materiais de composigéo
relacionados na forma de microesferas, e inclui suas aplicagbes potenciais.
Enquanto a natureza inorgénica geral de microesferas baseadas em fosfato
de aluminio oferece beneficios especiais comparados as microesferas de
material da técnica anterior, uma concretizagdo. de diferenciagdo funcional
da presente invengao es'tévrelaciOnada a alta emissividade devido a presen-
g:ai de inclusdes de carbono impregnadas de nano-escala, que é particular-
mente Gtil para aplicagdes de isolamento térmico, bem como oferecem aditi-
vos de pigmento escuro adequados para formulagdes de tinta, compostos de
polimero, e revestimentos.

O fosfato de aluminio € um material inorganico bem conhecido
que tem encontrado muitos usos em catalisadores, refratarios, compostos,
ceramicas ligadas a fosfato, e muitos outros. Ele é um covalente altamente
de peso leve (d=2,56 g/cm® para forma Berlinite de fosfato de aluminio),
quimicamente inerte e estavel a temperaturas relativamente altas (acima de

1600°C). E iso-estrutural com silica, e suporta transformagdes polimérficas
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similares (tipo quartzo, tridimita e cristobalita). Seu uso como um material dé
“cerdmica de engenharia" é limitado principalmente por causa destas trans-
formacdes de fase que envolvem grandes mudangas de volume molar. A
descoberta da fase pseudo-amorfa no sistema AIPO4-Al,O; estivel sobre
uma faixa ampla de temperaturas (abaixo de 1400°C) abre uma variedade
de aplicagdes (Ver, Patentes dos Estados Unidos N9 6.036.762 e
6.461.415, cada uma da qual sendo aqui incorporada por referéncia em sua
totalidade).

‘Conforme discutido mais completarhente, abaixo, esta inven(;éo
pode compreender uma  ou mais das seguintes conéretizégées nao-
limitativas. | |

Uma rﬁicropam'cula de fosfato de aluminio quase esférica fendo
uma densidade de cerca de 0,50 grama/cc a cerca de 3,00 gramas/cc

Uma microesfera que é soélida ou oca;

‘Uma microesfera oca ou sélida, na qual o fosfato de aluminio
compreende material amorfo, ou cristalino, ou parcialmente cristalino;

Uma mlcroesfera oca ou sdlida na qual o material pode compre-

ender carbono, alumlnlo, e fosforo, e a razéo de Al para P pode ser ampla-

mente variada.

Uma microesfera oca ou sélida tendo altas propriedades de e-
missividade na regiao de infra vermelho (1-25 micrémetros) de espectro ele-
tromagnético; |

Uma microesfera oca ou sdlida tendo um didmetro médio em
uma forma substancialmente esférica ou similar a esférica de cerca de 1 mi-
crometro a c‘erca de 1 milimetro; '

 Uma microesfera oca ou sélida compreendendo adicionalmente
um funcional sobre o revestimento que € ou organico, metalico, ou inorgéani-
Co; _ |

Uma microesfera oca ou sdlida compreendendo um composto
de fosfato de aluminio ou composicédo, e opcionalmente aditivos, incluindo,
mas néao limitado a, molécula de dgua aprisionada, ésteres organicos; e/ou

Uma microesfera oca ou soélida sintetizada usando-se sol-gel ou
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solucao derivada de métodos quimicos, tais como secagem por pulveriza-
¢ao.

’ " Para proposta da presénte invencao, a frase "material da inven-
¢ao", mencdo desta ou referéncia a esta, serd compreendida para significar
quaisquer dos presentes compostos baseados em aluminofosfato presentes,
estruturas, esferas ou composicdes, sobre a faixa disponivel tdtal de este-
quiometrias de Al:P, conforme podem ser usadas em conjunto com uma
composigao, méto.do, composto ou artigo desta inveng¢ao, e/ou uma parti’cu-
la, esfera, filme, camada, ou revestimento associados com a mesma, ou
conforme, de outro modo, provido abaixo, tais compostos, estruturas, esfe-
ras ou composi¢do preparados ou caracterizados conforme descrito aqui,
tais compostos, estruturas, esferas e composi¢oes conforme podem ser al-
ternativamente expressos, respectivamente, como compostos de fosfato de
aluminio, es_trutura's, esferas e composi¢des, e preparados e/ou aplicados
conforme descrito nas Patente dos Estados Unidos N 6.036.762 e
6.461.415, e pedidos de Patente co-pendentes n% 10/362.869, depositado
em 15 de julho de 2003, e 10/627.194 e PCT/US03/36976, depositados em
24 de julho de 2003 e 19 de novembro de 2003, respectivamente, e
10/642.069 e PCT/US03/25542, depositados em 14 de agosto de 2003’, e
60/615.986 € 60/615.920, depositados em 05 de outubro de 2004 (agora, n®
de série 11/244.539, depositado em 05 de outubro de 2005), cada um do
qual sendo aqui incorporado por referéncia em sua totalidade. Sem limita-
géo, conforme descrito équi e/ou através de uma ou mais das patentes ou
pedidos; o material da invengao pode incluir tais compostos e composigbes

‘baseados em fosfato de aluminio compreendendo dopantes, particulas e/ou

inclusGes de moléculas organicas, polimeros, carbono, silicio, metais, 6xidos
de metal e/ou outros ions-sais de metal - incluindo nondxidos - indiferente de
se 6 teor de aluminio é estequiométrico ou mais do que estequiométrico em
relagcao a féstro, em uma base molar. As concretiza¢gdes dos materiais da
invencao Séo disponiveis sob a marca comercial Cerablak de Applied Thin
Films, Inc. |

' Existem varios métodos disponiveis para a formagcao de micro-
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esferas de fosfato de aluminio de solugdes precursoras. Os processos atra-

vés dos quais microesferas de fosfato de aluminio podem ser preparadas
incluem, mas ndo estdo limitados a, secagem por pulverizagédo, processos
de gabarifagéo, processos de emulsdo, processos em leitos fluidizados, pro-
cessos de suspensdo, tais como técnica de camada por camada (LbL). A
solugao precursora com ou sem aditivos € submetida & secagem por pulveri-
zagdo (equipamento para secagem por pulverizagéo € oferecidd, por exem-
plo, por Niro Corporation). A solu¢gdo precursora é atomizada por um bocal
ou um capilar ou uma roda rotativa. As goticulas podem ser consideradas
como moldes para a formagao de particula. Desse modo, a formagéo de go-
ticulas de tamanho e concentragdo 6timos é crucial para obter-se produto
seco desejado. Enquanto deixa um capilar ou um bocal ou uma roda rotati- -
va, o liquido forma um jato que pode ser desintegrado em goticulas devido
as forgcas gravitacionais, superficiais, de fluxo de fluido e friccionais. A gera-
cao de goticulas com uma distribuigéd de particula menor é necessaria de

modo a controlar as propriedades das microesferas. A distribuicdo de tama-

‘nho das goticulas é também determinada pela gravidade eépeciﬁca, viscosi-

dade, temperatura, e taxa de fluxo da solu¢do precursora de alimentagao.

‘A formacgao de fase sélida a partir das goticulas liquidas é inicia-
da pela evaporagédo do solvente em uma atmosfera gasosa quente na super-
ficie da goticula que causa uma alta supersaturacdo que conduz a nuclea-
cdo e alta concentracdo de particula no limite externo da goticula. A forma-
cao de pafede freqientemente encapsula o fluido, e mais tarde estas micro-
capsulas intermediérias podem ser secadas em microesferas ocas intactas.

A solugdo precursora de fosfato de aluminio secada por pulveri-
zacdo pode produzir particulas de varias formas, tamanhos e cores. As par-
ticulas podem ser solidas ou substancialmente ocas, formadas irregularmen-
te ou esféricas, e particulas de dimensées menores ou muito grandes. Sera
claro équeles técnicos na area de pulverizagao por secagem que as condi-
¢cOes de secagem por pulverizagao, tais como, temperatura, atomizagao, ve-
locidade de ar quente, composi¢cao do precursor, concentragao do precursor,
aditivos ao precursor, gravidade especifica da solucao de precursor, mist'ura
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de solvente, e varios outros parametros, podem ser otimizados para obter-se
um tipo de particula, ou o outro em grande excesso. A homogeneidade de
formae distribuigéo de tamanho de particula podem também ser controlados
pela variedade destes parametros. Ainda, a estrutura da parede e a razao dé
espessura de paredé para didmetro de particula podem ser alterados por
uma variedade de aditivos. Por exemplo, solvente miscivel em agua com
baixa temperatura de ebulicdo, ou sais que liberam gases em temperaturas
moderadas, podem ser usados para ampliar és microesferas ocas. Substan-
cias de formacao de filme, tal como metil celulose, podem ajudar na forma-
céo de parede estavel. Aqueles técnicos no assunto também compreende-
rao que a variagao destes parametros usados no processo de fabricagéo'
afetara a percentagem de particulas de esfera ocas no pd produzido.

O recozimento de particulas secadas por pulverizagdo acima de
500°C pode formar esferas de fosfato de aluminio sélidas ou substancial-
mente ocas, dependendo da quimica do precursor e parametros de secagem
por pulverizagdo. A cor das particulas pode ser branca, amarela, marrom,
negra, ou varias matizes de cinza, dependendo da temperatura de recozi-
mento, duragdo de recozimento, e tipos e quantidade de aditivos adiciona-
dos ao precursor, ou durante secagem por pulverizagdo. Outras particulas
coloridas ou pigmentos podem ser obtidos por aditivos adequados. -

Uma da concretizagdo do material da presente invencao inclui
inclusGes de carbono na matriz de fosfato de aluminio amorfa. A inclus&o de
carbono concede cor negra e alta propriedade de emissividade resultante.
Deve ser notado que apos queima do carbono em temperaturas mais alias,
a natureza oca do material da invengao, que pode ser incolor ou cinza, pode
ainda proporcionar alta emissividade e isolamento térmico requeridos em
algumas aplicagoes. _

Microesferas de fosfato de aluminio ocas, ou alternativamente,
conforme podem ser referidas como um material desta invencédo, sdo com-
ponentes promissores para materiais de peso leve de alta temperatura. Mi-
croesferas de fosfato de aluminio podem formar compostos com fibra de vi-

dro, polimeros, metais, cerdmicas, e outros materiais, € aumentam o peso.
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As microesferas do material da invengcéo podem ser referidas em
qualquer numero de concretizagbes. Os exemplos seguintes séo; mas uns
poucos exemplos nédo-limitativos do tipo de particulas de fosfato de aluminio,
e do tipo de pds-tratamento de microesferas desta invengéo:

Esfera de fosfato de aluminio solida. (Ver Figura 1).

Microesfera baseada em fosfato de aluminio ocas. (Ver Figura
2). | | |

Microesferas da invengdo ocas preenchidas com gas, biomedi-
camento, ou outros materiais funcionais relacionados. (Ver Figura 3).

Microesferas do materiat da lnvengao dispersas em meio fluido
como tlnta ou fita de fundigao por escorregamento. (Ver Figura 4).

As supen‘lcies de microesferas da invengédo sdlidas e ocas po-
dem ser funcionalizadas com materiais orgénicos ou inorganicos para con-
ceder propriedades especiais, tais como hidrofilicidade, hidrofobicidade, a-
desao, propriedade antimicrobial, e outras fungdes. Os aditivos para o mate-

rial da invengao podem ser introduzidos durante sintese de microesfera simi- .

lar durante secagem por pulverizagdo, ou adicionados apds formacgdo de

microesferas.

Processamento adicional pode ser necessario para aicangar as
caracteristicas desejadas do aditivo. Por exemplo, metais zero valentes po-
dem ser formados pela redugdo de ions de metal valente mais altos usando-
se agentes de redugao adequados. (Ver Figura 5).

- A estabilidade quimica das microesferas de matenal da invengao
secadas por pulverizacao depende das condi¢des de cura, aditivos na com-
posicdo, e outros parametros. Temperaturas de cura mais altas sdo preferi-
das para a estabilidade quimica aumentada. A adicdo de elementos ade-
quados ou 6xidos na composi¢cao também pode aperfeicoar a estabilidade
quimica das microesferas da invengédo. Por exemplo, adigdo de lantanio ou
calcio bu zirconio pode aperfeigoar a resisténcia quimica e modificar as pro-
priedades oticas. O aumento da razdo do aluminio para fésforo, preferivel-
mente acima de 10, e mais preferivelmente acima de 15, pode ser util em

conceder resisténcia quimica em certos ambientes severos.
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Um dos fatores limitantes no uso de microbolhas de vidro-soda
econdmicos ou microesferas como agentes de enchimento em tintas, com-
postos, etc. é a adesdo pobre das microesferas de vidro com elementos de
matriz, tais como resina. Visto que as microesferas do material' da invengéb
sdo baseadas em fosfato, elas podem ter melhor adesdo com resinas. Alter-
nativamente, o revestimento do material da invengdo pode ser aplicado so-
bre vidro e outras microesferas, para alcancar funcionalidade de adesao si-
milar. As superficiés de microesfera do material da invengao também podem
ser funcionalizadas para aperfeicoar adesao e propriedades relacionadas.

- O material da invengdo é microestruturalmente estavel a tempe-
raturas muito altas. Muitas das microesferas da técnica anterior perdem sua
forma morfolégica em temperaturas mais altas devido as tensdes impostas
pela cristalizacdo ou reatividade quimica com materiais adjacentes, ou o
ambiente gasoso. A retengéao da morfologia da microesfera em temperaturas
elevadas é uma concretizagado chave do material da invencao para uso em
aplicacdes de alta temperatura. Modelos de difragdo de raios X de pd de -
amostras recozidas a 800°C mostram materiais completamente amorfos.
Quando recozido a 1100°C, muito poucos picos de difragdo ampla observa-
dos, com alto fundo amorfo, indicando a natureza nao-cristalina do material
da invengdo mesmo acima de 1100°C. Esta estabilidade estrutural de alta
temperatura é util e, aplicagdes  envolvendo altas temperaturas tais como
oxidag¢ao, corrosao, etc. A propriedade importante do precursor preferido
desta invengédo ¢é que ela retém sua cor negra mesmo acima de 1100°C no

ar ou ambientes oxidantes. Esta propriedade Unica do material da invengao

expressada em varias aplicagdes potenciais envolve pigmentos negros e

emissividade de alta temperatura.

- Pasta fluida préduzida a partir das microesferas do material da
invengdao pode ser depositada nos substratos sélidos para formar revesti-
mentos. Quando as microesferas dispersas em um meio de tinta orgéanico,
resisténcia -é abrasdo e severa dos substratos relativamente macios, tais
como polimeros ou plasticos, sao significantemente aperfeicoados.

A constante dielétrica dos materiais da invengdo ocos brancos
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ou porosos podem ter valores abaixo de 3. A combinagdo de constante die-

létrica baixa e estabilidade estrutural a alta temperatura do material da in-
vengdo. o torna unico, e pode ser usado para proporcionar propriedades die-
létricas de alta temperatura adequadas para radomes e outras aplica¢des
relacionadas a defesé de assinatura. ' ‘

A fundigéo de fita (também conhecida como "doctor blading", ou
revestimento de faca) ¢ um processo de manufaturamento para‘ a produgao
de folhas delgadas de materiais ceramicos. Qualquer ou mistura de pds de
alta emissividade ou seus precursores podem ser incorporadbs ou produzi-

‘dos em uma folha delgada de produto (poucos microns a varios milimetros).

Estes materiais de alta emissividade incluem, mas nao estdo limitados a,
microesferas_ocas; microesferas sélidas, particulas com forma regular e irre-
gular, 6xido, cerdmica, ou particulas nao-6xidas que mostram propriedade
de emissividade alta. Tais fb!has fundidas de fita podem ser usadas em .
qualquer sistema de gerenciamento térmico incluindo, mas ndo limitado a,

isolamento de fogo, isolamento térmico e outras aplicacdes. Tais sistemas

podém ser aplicados para cobrir conformalmente, mascarar ou ndo mascarar

certas éreas no sistema de gerenciamento térmico. Reivindicou-se a concre-
tizagcao de camada de fundigdo de fita formada cém qualquer material de alta
emissividade, ou qualquer material oco ou material com combinag¢ao de am-
bas as propriedades. ‘O~ material da invengdo é um exemplo de tal material
de alfa emissividade. O material da invencao pode ser fita fund.ida de modo a
formar, inéluindo, mas ndo limitado a, folhas, estruturas, lamina, painéis, e
outras concretizagées. Métodos gerais para pdés de ceramica de fundigdo de
fita (R. E. Mistler and E. R. Twiname, Tape Casting, Theory and Practice,
American Ceramic Society, OH, 2000) tém sido seguidos nos pds de materi-
al da invengao de fundicao de fita.

| Uma primeira etapa na fundicdo de fita ¢ a producdo de pasta
fluida. O p6 de material da invengéo, solventes e dispersante sdo misturados
e moidoé, em seguida misturados com ligante correto e plastificador, e moi-
dos novamente. A viscosidade da pasta fluida final é ajustada pela adi¢ao de
solvente. A pasta fluida é usada no material da invencédo de fundigao de fita
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nas folhas delgadas. A fundicao de fita pode produzir folhas na faixa de es-
pessura de 100 a mais de 1000 micrébmetros, que podem ser empilhadas e
sinterizadas para produzir corpos qUeimados de tamanho e espessura ilimi-
tados. |
Vaérias aplicagbes de uso final foram reconhecidas e desenvolvi-
das em conjunto com 0s compostos de fosfato de aluminio, composi¢oes e
estruturas relacionadas desta invengao. Varias aplicagdes nao-limitativas
sao descritas abaiXo.
Slstema de Isolamento de Fogo
Uma quantidade significante de esforgo foi mvestlda na area de

protecdo de fogo de ago estrutural e materiais de construgéo suscetiveis a
degradacdo térmica. Especifico a presente invencao, tem sido um interesse
continuado no aperfeicoamento no peso, sistema de fixagdo, e materia_l e
custos de trabalho na proteg¢do de fogo ou isolamento de fogo, ou sistema de
isolamento térmico empregado para materiais estruturais. O estado atual da
técnica para isolamento térmico estrutural de bordo de navio tipicamente
empregado é um bordo refratario pesado (densidade de area de 1 Ib/pés?)
custando na ordem de $4O/pés2 instalado, ajustando um custo base e densi-
dade para utilidade similar de proxima geracao de sistemas de fogo. (A pre-
sente invengao pode reduzir significantemente a transferéncia de calor asso-
ciada com condugéo térmica, e métodos de transferéncia radioativa por
construgéo de porosidade- (micro‘esferas) na condutividade térmica baixa),
material original de alta emissividade, énquanto 0 mesmo material ajudara a
reduzir ou eliminar potencialmente a transferéncia térmica condutiva e radio-
ativa. A combinagdo destes dois efeitos pode ajudar a reduzir a espessura
requerida para protecao, e capacita a redugio de area reduzida nos siste-
mas de isolarhento de fogo e térmico. |

Outras Aplicacdes

As microesferas do(s) material (is) da presente invencao podem
ser usadas em varias aplicacdes envolvendo uma ampla variedade de indus-
trias. Esta lista por nenhum meio é exaustiva, e deve ser considerada so-
mente como ilustrativa da aplicabilidade mais ampla disponivel através do
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uso desta invengao.

As propriedades unicas dos materiais da Vinvengéo, tais como
forma esférica e tamanho, conduzem a area superficial baixa e superficies
nao-rugosas ou ramificacbes a envolver. Baseado nestas propriedades, as
microesferas do material da invencdo podem ser usadas para aumentar o
teor de solido de um revestimento ou tinta. A adicdo do material da invencéo
a solugdes pode também ter impacto minimo na viscosidade. O material oco
da invengao tem densidade muito baixa e alta resisténcia. Desse modo, ele
pode ser usado como filtros de peso leve de compostos plasticos para cons-
trugao de navio, aviagao e produgdo de carro,~e como aditivos de sensibili-
zagao de industrias na fabricacdo de explosivos industriais, vernizes, e car-
gas de tinta. Os cdmpostos do material da invengcao também podem resultar
em produtos de fibra de vidro mais duréveis, mais leves?.

As microesferas ocas do material da invengao podem ser usa-
das na industria de poliéster reforgada por fibra para aperfeicoar o processo
de manufaturamento de barracas de exposicao e barcos. Produtos de fiora

de vidro mais duréveis,' mais leves, obtidos através do uso de microesferas.

Os produtos de tinta de filme espesso, explosuvos de mineragéao, e de borra-
cha e plastico de todas as descrigdes, sd0 apenas uns poucos outros exem-
plos.® ,

A propriedade antibidtica da prata tem tornado o metal precioso
um tratamento popular para ferimentos e queimaduras. Ela ajuda a ‘pele a
cicatrizar por prevenir infecgdes. Nos anos recentes, varias companhias tém
revolucionado o cuidado de ferimento com curativos impregnados de prata
que requerem mudanga menos dolorosa do que os tratamentos de prata an-
teriores. A liberagéo lenta da prata é necessaria para uso de longo prazo de
um curativo. Conseqlientemente, a prata pode sér embutida dentro ou reves-
tida sobre as microesferas solidas e ocas do material da invencéao, e usada
em cui'ativos de ferimento. Desde que o material da invencgéo é negro na cor,
ele pode ser facilmente identificado pelos médicos. A liberagdo lenta da pra-
ta através da parede das microesferas do material da invengao também aju-

‘dara no uso de longo prazo do curativo. Tal prata incluida nas microesferas
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da invencéo pode também mostrar condutividade e aplicagdes fin_ais relacio-
nadas a condutividade.*® | |
As microesferas do material da invencao podem ser usadas em
varias aplicagées'biomédicas incluindo distribuicao de droga. A 'tec'n'ologia de
microencapsulamento baseada nas microesferas ocas do material da inven-
¢ao pode encontrar uma variedade de aplica¢des. Por exemplo, ela pode ser
usada contra reacgOes fototoxicas e fotoalérgicas indesejaveis devido aos
ingredientes ativos de filtro solar dentro de prbdutos cosméticos. Esta tecno-
logia pode- utilizar as microesferas da invengao ocas com tamanhos variando
entre 0,3-3 microns e um nucleo absorvedor de UV. Estes ativos de filtro

solar avangados podem ser em seguida incorporados em um veiculo cosmé-

- tico adequado para alcancar altos Fatores de Prote¢do do Sol (SFP), en-

quanto proporcionando um perfil de seguranca apropriado, como a penetra-

cdo-dos absorvedores de UV, é marcadamente reduzida. As microesferas do
material da invencdo podem também serem controladas para alcancar cor
desejada da pele, e evitar descoloragao da pele devido a transpiragao e ou-

tros fatores.
Os revestimentos do material da invengdo podem ser aplicados

acima dos tanques de armazenamento enterrados. O material da invengao
pode agir como prote¢ao de fogo passivo.

O material da invengdo pode ser usado junto ou sem placas de
fibra de ceramica de densidade inferior com limites de uso de temperaturé
de 954,4°C a 1648,9°C (1750°F a 3000°F). As placas sdo colocadas atras
do revestimento de operagao como isolamento posterior em varias éreas.}

Queimadores/Utilidades geram o vapor hecessério para energi-
zar 0 equipamento em adicao ‘a muitos outros processos. Eles ééo usados
na operagao }do~dia a dia. A reconstrucdo destas unidades pode, as vezes,
ser de trabalho intensivo. Os produtos do material da invengéo podem ser
usados para extender a vida do equipamento pela agdo como isoladores
térmicos passivos. |

O material da invengao junto com estabilidade de alta temperatu-

ra pode ser usado em revestidores de fornalha de caixa para provisdo de
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isolamento, e resisténcia quimica. Com a alta propriedade de emissividade,

o material da invencao pode aumentar a temperatura interna pela emissao
de radiacao de calor e, conseqientemente, agir como isolador ao sistema
externo.

O material da inven¢do pode ser usado em tijolo de construgao,
tubo de costura de argila e telhas de fornalha como isolador térmico.

O material da invengao pode suportar as atmosferas'de reducgéao,
vapores de alcali, ciclos de aita e longa temperatura, e abuso mecanico. Es-
tes podem proporcionar vida de servigo consistente longa e manuten¢éo
baixa para fornalhas.

O material da invengdo pode ser usado como revestidores sem
umedecimento em fundicdo de aluminio ou outros metais néo-ferrosos e li-
gas. | _
O sistema de isolamento de fogo do material da inveng'éo pode
ser usado em navios comerciais e da marinha naval com ou sem coberturas
de fibra de vidro nas instalagdes de antepara e convés. |

Os produtos do material da invengao podem ajudar na salva-

guarda de eletrénicos, tais como registradores de dados, em ambientes ca-

tastroficos em navios, trens, veiculos motores e aeroplanos.

O material da invengéo pode ser usado em bandeja de cabo
complexa, conduto de linha elétrica e de emergéncia que funcionam para
protecéo de fogo e isolamento. |

O material da invengédo pode ser usado para proteger tubos e
equipamentos através dos quais inflamaveis se deslocam, e onde o risco
devido ao fdgo é grande. Os produtos de protecdo de fogo do material da
invengdo podem ser usados para proteger aco, bandeja de cabo e vélvulas
operadas por motor. |

‘O aquecedor de queimado € a "unidade de processamento cen-
tral" efn muitas refinarias e instalages petroquimicas. O material da inven-
¢ao pode ser usado em revestimentos de isolamento para uso em aquece-

dores queimados, a partir do piso para as paredes, para a secao de convec-

'¢a0, para a pilha, e qualquer duto de operagao entre elas.
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O material da invengdo pode ser usado em estufas de alta tem-
peratura, tais como fornos, incineradores rotativos, queimadores e varios
tipos de fornalha.

O revestimento do material da invengao pode ser uvsado em sié-
temas de exaustao automotiva por causa de sua alta propnedade de emissi-
vidade e baixa densidade para controle térmico.

O material da invengéo pode ser usado em Cabo de n&o-
Combustivel/T ubds Plasticos. O sistema pode proporcionar prote¢ao de pro-
pagacao de chama externa e fumaga gerada por tubos plasticos.

O material da‘invencdo pode ser usado em gaxetas, formas de
corte de Molde, Canos de Chaminé, Coberturas, Placas, Painéis,'Formas

~ Flexiveis, logs, cinzas quentes, Agitadores, Misturadores, e outras partes

que s&o expostas a alta temperatura e necessitam de prote¢ao.

As linhas de transferéncia de hldrogemo e reformadores de a-
médnia secundarios apresentam condicdes de servigo muito resistentes para
materiais refratarios devido a alta pressao, altos ambientes de hidrogénio. O
material da invengao pode ser usado em materiais de revestimento de face
quente que Sao necessarios para protegao contra estas condigdes severas.

O material da invengdo pode encontrar aplicagao em unidades
de leito fluidizado que sao usadas na produgao de gasolina, pigmentos bran-
cos, e eletricidade. Estas unidades sdo tipicamente cilindros verticais que
usam ar para fluidizar um meio solido. As correntes de despejo sdo entdo
injetadas e incineradas com temperaturas tipicas operando na faixa de
815,6°C a 1204,4°C (1500 a 2200°F). A estabilidade de alta temperatura do

‘material da inven¢ao é bem adequada para esta aplicacao.

O material da ihvengéo pode ser usado em uma unidade de cra-
gueamento catalitico de fluido como revestidores refratarios, ou como reves-
tidores para diminuir a'temperatura dos revestidores refratarios.

A pilha de célula combustivel requer o uso de materiais com
propriedadés termomecanicas que podem oferecer valor de isolamento, ces-
sar calor ou fluxo de gas, e permanecer resiliente em temperaturas eleva-

das. Desse modo, o material da invengdo pode encontrar aplicagdo em con-
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juntos de célula combustivel.

O material da inveng¢ao pode encontrar aplicagao em gerador de
vapor de recuperagao de calor. '
O material da invengdo pode encontrar aplicagdo no controle

térmico e acustico. O material da invencao na forma de coberturas, papéis e

- feltros, pode ser aplicado para estas aplicac;ées.6

Estabilidade de altas temperaturas e resisténcia qufmica do ma-

terial oco da invengao pode ajudar em sua aplicagédo como aditivos de peso

leve em espumas sintéticas.

As microesferas ocas podem ser usadas para armazenar segu-
ramente hidrogénio, metano e outros gases moleculares pequenos. As mi-
croesferas do material da invengdo tém o potencial de ser muito seguro, re-
sistir a contaminacgao, e conter hidrogénio e outros gases a uma pressao
baixa que aumenta a margem de seguranga. |

As microesferas do material da invengcdo podem ajudar de varios

modos a reduzir custos, enquanto aumenta o desempenho do revestimento

~ de tinta e pd. As esferas ocas do material da invengéo sao usadas para au-

mentar o des_empenho_e' reduzir a viscosidade em tintas e revestimentos, e
como aditivos de peso leve em partes de plastico. Particulas irregularmente
formadas ou cargas podem ser dificeis de acondicionar ou dispersar na tinta.
As microesferas do material da invengao séo esféricas na forma, e podem
facilmente rolar uma sobre a outra em mancais de esfera. Isto resulta em
melhor fluxo e pulverizagdo aperfeicoada em tintas. Também carregamento
de carga alto pode ajudar na reducdo de custos devido a demanda reduzida
de resinas, é aumento na capacidade de carregamento de volume. Esferas
pequenas podem preencher vazios entre esferas maiores, e aumentar o a-
condicionamento. Alta dureza junto com forma esférica podem aperfeigoar a
resisténcia a abraséo e brilho da superficie revestida acabada. Isto também
ajuda ha manutencdo da qualidade de acabamento 6tico das tintas. A adigao
de particulas esféricas do material da invengao a tintas também ajuda no
alcance de brilho desejado a superficie sem muita mudanga na viscosidade

da tinta. Brilho inferior, bem como cor cinza requerida para revestimentos de
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camuflagem militares podem ser alcangados com a ajuda das tintas carre-
gadas com o material da invengéo. Acondicionamento de particula hermético
(por exemplo, particulas pequenas de preencher vazios), combinado com
dureza e inércia, o material da invengdo pode ser usado para formar um fil-
me de barreira durével, de baixa permeabilidade contra intempéries, corro-
sdo e quimicos. As superficies das particulas do material da invencdo po-

. dem ser funcionalizadas para conceder propriedades similares a hidrofobici-

dade. Devido a natureza inerte do material da invencao similar a silica,v ele
pode ser usado em aplicagdes que requerem resisténcia a quimicos. Uma
das vantagens chaves das microesferas do material da invencéo inclui esta-
bilidade estrutural durante processamento, tal como trituracao, disperséo
usando areia, esfera e moinhos. As particulas esféricas usualmente tém
desgaste de equipamento inferior do que as particulas formadas irregular-
mente. O material da invengdo pode ser usado em varios tipos de revesti-
mentos, incluindo revestimentos de arquitetura, pd, manutengio, concreto de
poiimero, de textura, piso decorativo, adesivos, bobina, sélidos altos indus-
triais, tintas de base e revestimentos curados com UV. Também uteis como
resinas, estuque sintético e argamassas finas.

As linhas de marcagao de pavimento reflectorizadas produzem
uma contribui¢éo significante a alta segurancga, especialmente em condigcbes
de pobre visibilidade a noite. As esferas do material da invengdao podem ser
aplicadas como esferas em gota em todas as aplicagdes comerciais - agua-
tinta, epoxi, poliéster, termoplastico, PMMA, poliuretano, poliuréia e tintas
complacentes de VOC’. | | |

~ As microesferas do material da invengdo podem ser usadas em
formulagbes de cosmético para proporcionar sensacao sedosa lisa, e para
aperfeigoar propriedades de aplicagdo. As esferas necessitam ser quimica-
mente inertes, ter absorgao de 6leo muito baixa, e ndo-porosas para esta
aplicagao.

As esferas sodlidas do material da inveng@o podem ser usadas
para estabelecer espessura de linha de ligagdo em ligagdo adesiva.

~ As esferas de vidro soda convencionais requerem revestimentos
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de agente de acoplamento para melhor adesao entre vidro e resina. Na téc-

nica anterior, superficies de microesfera de vidro oca foram revestidas com
um éster de fosfato e outros redutores de tensao de superficie, de modo a
alcancar altos volumes de tais microesferas de vidro ocas revestidas em
compostos de resina polimérica. Certas concretizagdes do material da in-
vengao consistem em grupos organicos como parte da composigdo que po-
dem ser Gteis na redugdo da tensdo superficial, e aperfeigoand o carrega-
mento de microesferas no meio polimérico ou de dispersédo orgéniéa, tais
como tintas. As resinas as quais as microesferas da invengéo sdo a_dicio'na-
das como uma carga, incluem, mas ndo estao limitadas a, epoxi, fendlica,
furano, poliéster, xileno, alquid, melamina, polietileno, polipropileno, cloreto
de polivinila, cloreto de polivilideno, acetato de polivinila, poliimida, poliami-
da, poliamideimida, policarbonato, metacrilico, e similares. Se necessério, as
microesferas da invengdo podem ser funcionalizadas muito facilmente. O
revestimento do material da invengé@o pode ser usado como protetor e como
revestimento de barreira em componentes ocos de vidro.®

| A adigao de esferas ocas do material da invengdo a plasticos

reforcados com fibra de vidro, epéxi, compostos, e revestimentos de uretano,

pode proporcionar redugdo de peso, economia de custo, e resisténcia a im-
pacto aperfeicoada. As caracteristicas de isolamento de esferas ocas podem
também ajudar no estoque térmico e areas de transferéncia de calor. Quan-
do usadas em concreto de polimero, as esferas ocas do material da inven-
¢ao poderh proporcionar uma alternativa efetiva de custo sem degradar as
propriedades fisicas.

As esferas do material da invengdo podem ser usadas ao invés
de gotas de vidro em processos de martelamento com pena, limpeza, aca-
bamento e rebarbamento em uma variedade de industrias, incluindo aeroes-
pacial, automotiva e de eletronicos.

| As gotas sélidas do material da invengdo podem ser usadas pa-
ra moagem, dispersdo e desaglomeracdo de uma variedade de materiais.
Entre os materiais estao 6xidos de fita magnética (para tintas, revestimentos,

e tintas de escrever), cosméticos, quimicas finas, farmacéuticos, produtos
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agricolas, e corantes. Outras aplicagdes para as esferas do material da in-
vengao incluem revestimento mecénico, polimento, cromatografia, leitos flui-
dizados, transferéncia de calor, e filtracao. '

As microesferas ocas do material da invengao podem ser usa-
das como sensibilizadores para explosivos industriais baseados em &agua
usados em mineragao, pedreiras e construgdo. As esferas mais delgadas

- funcionam como ar encapsulado dentro de matriz de explosivos, e sdo uma

parte integral do sistema. Durante a iniciagao por uma tinta de base, as eéfe-
ras tornam-se pontos quentes, concentrando energia para gerar temperatu-
ras ‘extremas e decompor a mistura explosiva circundante. As esferas ocas
do material da invengdo sdo mais econémicas e seguras como sensibilizado-
res comparadas a materiais alternativos, tais como compostos nitro organi-
cos e nitrato, e elas suportam pressdes de bombeio e desensibilizagao de
choque melhor do que outros materiais inorganicos devido ao invélucro esfé-
rico de alta resisténcia. A aplicagao de microesferas inclui tudo desde cartu-
chos de diametro pequeno a disparos de ponta abertos distribuidos de mas-
sa maior. Géis de agua, emulsbes puras e misturas de emulsdo tém se be-
neficiado grandemente da sensibilizagdo de microesfera muito difundida.

As esferas do material da invengao também podem ser designa-
das para aplicagoes de perfuracdo de dleo para reduzir a friccdo e torque
dentro de furos desviados. As microesferas da invencdo agem como man-
cais de esfera muito péquenos para reduzir fricgao e reduzir pressao. dife-
rencial. As microesferas da invengdo sdo quimicamente inertes, e nao afe-

tam as caracteristicas quimicas do sistema de lama encontrado na perfura-

¢éao de dleo.

As esferas ocas do material da invengdo com fragilidade contro-
lada podem ser usadas em distribuicdo de droga. A fragilidade do material
da invengado pode ser controlada pela selegao de femperatura de recozimen-
to adequada, e condicao dos pos do material da invengéo secados por pul-
verizagao conforme preparados.

As microesferas do material da invengdo podem funcionar como

microtransportadores em aplicagdes bioldgicas. Os sistemas microtranspor-
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tadores sdo atualmente considerados como os sistemas mais adequados

para cultura de célula de grande escala devido a sua grande area superficial.
Relatorios na técnica anterior mostram que formas especiais de fosfato de
calcio biomaterial podem ser usadas como microtransportadores. O fosfato .
de aluminio tem sido regularmente usado como adjuvante de vacina. O fos-
fato de aluminio também é usado em medicamentos. Conseqlientemente, as
microesferas do material da invengdo baseadas em fosfato de aluminio po-
dem ser usadas como e em sistemas microtransportadores. |

As microesferas ocas do material da invengdo podem ser Usa-
das em sistemas de isolamento térmico, livres de asbestos. - |

As microesferas do material da inven¢ao quando tratadas ade-
quadamente podelm reter sua forma e outras propriedades durante condi-
¢Oes de processamento adicionais, inCIuindo, mas nao limitadas a, alta pres-
sao e alta temperatura. Um tal exemplo é quando as microesferas do mate-
rial da invengdo usadas como cargas em resinas termoplasticas e submeti-
das a processamento de moldagem de injecao. |

| Laminados de baixa constante dielétrica contendo microesferas

do material da invencao podem ser usados em_vérias aplicagoes, tais como
painéis de circuito impresso e similares. As interconexdes de alta velocidade
para dispositivos semicondutores requerem materiais de constante dielétrica
baixa para minimizar retardos de propagacgao e carregamento de linha capa-
citiva. Constantes dielétricas inferiores na faixa de 3,5-4,5 requeridas para
estas apliéagées. A adicao das microesferas ocas da invengdo em filmes
espessos cerdmicos eletrénicos pode ajudar na redugdo da constante dielé-
trica dos filmes.® | |

As microesferas termoplasticas séo particulas ocas compressi-
veis, resilientes. A parede do invélucro extremamente delgada possivel com
esferas plasticas resulta em gravidades especificas inferiores a 0,025, e
perm_ité apenas uma percentagem de peso pequena destes materiais para
deslocar grandes volumes. Devido ao plastico resiliente poder se deformar
sob tensao, nao existe virtualmente quebra quando se mistura ou se bom-

beia estes produtos, mesmo com mistura de alto cisalhamento. Adicional-
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mente, a natureza compressivel do plastico pode absorver impactos que po-
dem deformar ordinariamente o produto acabado, reduzindo, desse modo, o
dano causado por aparas de pedra, trafego de pé, ou ciclos de congelamen-
to-descongelamento. Contudo, estes plasticos sao suscetivéis a ataque
quimico e ambiental. O revestimento do material da invengdo nestas micro-

esferas pode ajudar no aperfeicoamento de sua estabilidade quimica e ou-

 tras propriedades relacionadas.

As microesferas do material da invengédo podem agir como cap-

turadores de fenda, intensificando a dureza que é um fator critico em reves-

timentos aplicados a materiais usados em ambientes severos, e especifica-
mente, compostos de alta temperatura, pelo que a forma oca das mi'croesfe-'_
ras pode auxiliar na deflexdo da fenda, e intensificar a dureza de tais com-
postos. |

O material da invengdo pode ser usado na residéncia, na area
de garagem, onde muitos quimicos volateis séo fredijentemente armazena-
dos, na cozinha para impedir cozimento e utensilios de fogos, como um re-
vestimento para impedir fogos de chaminé, e também como uma parede de
fogo entre a garagem e a residéncia.

O material da invenc@o pode encontrar aplicacdo em automo-
veis, caminhoes, barcos, aeronaves, facilidades de armazenamento, e facili-
dades de alta elevacgéo. N

Portas de fibra de vidro sdo extremamente inflamaveis e produ-
zem fumaca nociva no caso de um incéndio. As portas de fibra de vidro tra-
tadas com o material oco da invengao podem ser uma alternativa de béixo
custo, de peso leve as portas de fogo de a¢o custosas e pesadas atualmente
disponiveis no marcado atualmente.

O revestimento do material da invengdo pode inibir o espalha-
mento da chama. Ele pode também reduzir transferéncia de calor ao materi-
al adjacentgf

Componentes de alta temperatura, fardis de xendnio de alto ren-
dimento, podem ser revestidos com o material da invengdo como isolamento

térmico de modo a impedir fusdo de componentes internos.



10

15

20

25

30

30

O revestimento do material da invengéo pode ajudar na redugéo
de perda de energia, e proporciona protecdo dos componentes de revesti-
mentos de duto de operag&o, fornos de olaria, e outros refratarios. '

O revestimento do material da invengdo de caldeiras e vasos.

pode também ser usado em fundi¢bes para metais fundidos. Isto pode impe-

- dir erosdo anterior das caldeiras a partir dos metais fundidos, desse modo

economizando custos significantes de substituicdo de vasos grahdes. O nao-
umedecimento do metal fundido também ajuda nesta aplicacio. |

O material da invencao pode ser usado como revestimento' de
recipientes de carga em-aeronave para impedir espalhamento de fogo a par-
tir do compartimento de carga. v

’ O_ material da inven¢ao pode ser usado no revestimento de for-
nalhas de indug&o para prata, aluminio e cromo de alta densidade.

O revestimento do material da invengcéo pode ser usado em pa-
rede de fogo e compartimentos acionadores em carros de corrida para redu-
zir a temperatura do interior do carro.

| O revestimento do material da invengao pode ser usado dentro

de rodas de carro de corrida para reduzir a temperatura do pneu, reduzindo,

desse modo, o risco de estouro do pneu e acidentes sérios.

O revestimento do material da invengdo pode ser usado em pla-
cas de metal internas de conversores cataliticos em automéveis para aper-
felgoar a eficiéncia da conversao catalitica pelo aumento da temperatura in-
terna. Isto pode reduzir significantemente as emissdes do motor.

~ O revestimento do material da invengdo pode ser usado em cal-
deiras de métal para instalacdes de energia de carvao e gas natural.

O material da invengdo pode ser usado na protegdo de fogo de
estruturas de aco.

‘O revestimento do material da invengéo pode ser usado em ca-
becotes volumosos de ago em navios para ajudar a reduzir o espalhamento
de fogo em navios militares.- '

O revestimento do material da invengdo pode ser usado em cai-

xas de muni¢éo de metal para proteger de altas fontes de calor, para reduzir
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0 perigo de explosoes.

O revestimento do material da invengdo pode ser usado em ale-
tas de involucros inerciais de muni¢cdo de aluminio. Isto pode aperfeigoar a
precisdo impedindo as aletas nos invélucros de encurvamento duranté V60
balistico de alta velocidade. '

O revestimento do material da invengcao pode ser usado em ten-

. das e coberturas para bloquear imagem de infravermelho de ser humano.

Ele é importante para evitar detec¢cdo de pessoas, por exemplo, soldados
pelo inimigo por satelites de detecgéo de infravermelho, cdmeras ou outros
auxiliadores visuais.

O material da inveng&o pode ser usado como revestimento pro-
tetor para aplicagdes militares de aluminio e ago (superestruturas de alumi-
nio em navios, veiculos transportadores de tropa de aluminio, componentes
de aluminio em outros veiculos militares).

- O material da invencdo pode ser usado para revestimento de

tijolos de fornalhas de arco elétrico usadas na fundigao de ago, etc. Isto pode

reduzir o tempo de parada requerido para revestir novamente com tijolo as
fornalhas, e resulta em economias muito significantes devido a alta emissivi-
dade do material da invengéo.

O material da invengao pode ser usado em portas e divisérias de
sala de conferéncia para impedir penetragdo do fogo de uma sala para outra.

O material da invengdo pode ser usado para revestimento de
telhas de telhado de madeira em residéncias expostas a alto perigo de in-
céndio. | |

O material da invengao pode ser usado como revestimentos pa-
ra equipamento de incéndio, tais como coberturas de fogo, tendas de peso
leve, mangueiras, e outras ferramentas.

Os "tarps"’ do material da invengdo podem ser usados para pro-
teger o combate ao fogo e objetos armazenados de calor extremo.

O material da ihvengéo pode funcionar como resistente ao calor,

cobertura isolante a prova de fogo para feixes de fios elétricos, e para man-

gueiras ou tubos que transportam fluidos volateis ou gases.
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O material da invengdo pode encontrar uso na manufaturamento
de caixas de depositos seguras e de seguranga para a’digéo de protecao de
calor extrema. ' |

O material da invengdo pode ser usado como revestimento pro-
tetor para materiais ceramicos. O material da invengdo pode ser aplicado em

- fibra ceramica, blocos, coberturas de mdédulos, placas, feltros, fundiveis e

tijolos. Os revestimentos do material da invengéo podem abaixar a tempera-
tura superficial da estrutura de controle térmico, e reduzir a transferéncia de
calor através da superficie, impedindo degradacao do material cerémicoA de
assentamento. |

O material da invencao 'pode ser usado como revestimento em
interiores/e'xterio_res de fornalha para retengcdo de calor superior. Também
alto-fornos, vélvulas de gas quente, a parte inferior de uma fornalha de fun-
digao, e camara, podem ser vrevestidos com o material da invengao 'para re-
tengao e isolamento térmicos. | _ ‘

As tintas de isolamento térmico, em geral, compostas de trés

componentes principais de material especial para reflexdo de raios térmicos,

material composto formado de microgota oca, e material de isolamento tér-
mico porosb solto, ou sua superficie é coberta com o material para reflexao
de raios de calor € material de ligac&o adesivo. A presente invencédo simplifi-
ca este sistema pela combinagéo de todas estas propriedades em um mate-
rial, devido a sua natureza oca, presenca de carbono como componente de
alta emissividade e adesado muito boa através da ligagao de fosfato. Tais

‘materiais da invengdo podem ser usados como tinta de superficie externa

para construgao, trem de carro, tubulacao, e tanque.

Um material de tecido compreende um substrato revestido com
um material estrutural compreendendo o materiél da invengao. Os materiais
de tecido sdo resistentes a fogo, e podem ser aderidos a tecidos decorativos
para propOrcionar espécie de tecido decorativo resistente a fogo adequada
na producao de matrizes, roupagens e tapetes de mobilia.

O material da invencao pode ser usado em tintas de escrever de

impressao a laser, etc. como pigmentos estaveis a alta temperatura.
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As microesferas da invengdo podem ser fabricadas em uma va-
riedade de materiais, incluindo materiais magnéticos, de semiconducao, ce-
ramicos, metalicos, biomoleculares e materiais compostos. Como um resul-
tado, as microesferas encontram ampla aplicagao em todas a.s disciplinas,
por exemplo, capsulas de liberagdo controlada (drogas, corantes, cosméti-
cos e tintas de escrever), células artificiais, catalisadores, cargas, suportes,
abrasivos, ponta de caneta de ponto de esfera, isolamento térmico, painéis
de circuito elétricd, cromatografia, placa de absorcdo de choque, armazéna-
mento de gas ou quimico, e em revestimentos de absor¢do de onda eletro-
magnetica. -

Exemplos da Invencao

Os seguintes exemplos nao-limitativos e dados para ilustrar va-
rios aspectos e caracteristicas relacionadas a composicoes, microesferas
e/ou métodos da presente invengéo; incluindo a preparag¢do de microesferas
compreendendo composi¢des de fosfato de aluminio amorfas, conforme séo
disponiveis através das metodologias sintéticas aqui descritas. Em compa-
ragao com o estado da técnica, as presentes composigoes e microesferas
proporcionam resultados e dados que sao surpreendentes, inesperados, e
contrarios ao mesmo. Enquanto a utilidade desta invengao é ilustrada atra-
vés do uso de varias composi¢gdes, componentes e/ou microesferas prepa-
radas com esta, serd compreendido por aqueles técnicos no assunto que
resultados comparéveis sdo alcangcaveis com vdrias outras composi-
¢Oes/componentes e morfologias, conforme sdo comensuraveis com o esco-
po desta invengao. ' | |

Exemplo 1

408,90 g de AI(NOs)3 9H20 foi dissolvido em 382 ml de etanol
para produzirv 500 mi de soiugéo. Em um recipiente separado em atmosfera
ambiente, 25,23 g de-Pgos foram dissolvidos em 300 ml de etanol. Apds o
P,Os ser dissolvido, as duas solugdes foram misturadas juntas e permitidas
agitar por \)é’irios minutos.

Exemplo 2 ,
Secador de pulverizagao portatil Niro com atomizador baseado
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em roda rotativa € usado para secar por pulverizagdo a solugéo de precursor

preparada no exemplo 1. A concentragcdo da solugdo de precursor liquida do
material da invencdo sera representada aqui pelo teor de agua da composi-
¢ao de base principalmente alcodlica. Esta variavel foi verificada ser a se-
gunda mais efetiva no controle da forma de particulas de pd. Uma ahpla
faixa de valores de teor de agua foi usada para produzir pds esféricos, via
secagem por pulverizagdo. Existe uma forte relagido com a-gravidade especi-
fica de solugdes de secagem por pulverizagdo com a forma do pé resultante
(iskandar, F, Gradon L., and Okuyama K. "Control of the Morphology of Na-
noestructured Particles Prepared by the Spray Drying of a Nanoparticle Sol".
J. Cblloid and Interface Science. 265 (2003) 296-303). Muito mais ou muito
pouCo teor de égua produzira pés nao-esféricos com formas indicadoras, tais
como ovdides, toroides, plaquetas ou conglomerados, para se citar poucas.
Exerﬁglo 3

Com referéncia a Figura '6,‘uma imagem microscoépica de elétron

de escaneamento das microesferas de material da invengao preparada. Os .

. micrbgréficos mostram a distribuicdo de tamanho de particula estreita e uni-

formidade das microesferas do material da invengao.

Exemplo 4
Com referéncia a Figura 7, uma imagem microscépica ética das
microesferas secadas por pulverizagdo preparadas do material da invengao.
Exem.glo 5 | |
A superficie das microesferas da invencao pode ser formada
para concretizar estruturas diferentes dependendo das condigdes de seca-
gem por pulverizagdo e da quimica dos precursores. Com referéncia as Fi-
guras 8 A-C, as imagens microscopicas de elétron de escaneamento mos-
tram varios tipo de morfologias de superficie; a.partir da esquerda superior e
seguindo o sentido horario, as morfologias da superficie sdo rugosas, muito
lisas, é lisas; muito rugosas, e morfologias similares a bloco sdo produzidas,

mas nao representadas.

Exemplo 6
A Figura 9 ilustra esquematicamente uma concretizagdo de um
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sistema de isolamento de fogo, de acordo com esta invencéo.

Exemplo 7

‘ ~ A Figura 10 ilustra graficamente o beneficio térmico oferecido
pelo uso de intercamada (rotulada FIS) comparado ao isolaméntb téfmico
padrdo (cobertura Firemaster 607 comercialmente disponivel vde Thermal

Ceramics (uma companhia Morgan)); ambas as densidades de area e volu-

. métrica sao efetivamente reduzidas com desempenho superior.

Exemplo 8
- Com referéncia a Figura 11, um modelo de difragao de raios X

(XRD) de um pé negro (A) 800 C 1 hora, (B) 1100 C 1 hora, de acordo com
um material da invencao desta invengao. ' |

‘ Conforme seria compreendido por aqueles técnicos no assunto,
varias concretizacdes desta invengéd podem ser preparadas e/ou utilizadas
conforme descrito aqui, ou em uma ou mais das seguintes referéncias enu-

meradas, ou através de modificagdes avangadas das técnicas aqui, tais mo-

dificagbes conforme também seriam compreendidas por aqueles individuos

atentos a esta invengao, cada tél referéncia aqui incorporada, em sua totali-
dade. '

1. (@) J. K. Cochran, Ceramic hollow spheres and their applicati-
Ons, Current Opinion in Solid State & Materials Science, 3,474-479 (1998).
(b) J. Bertling, J. Blomer, R. Kimmel, Hollow Microspreres, Chem. Eng. Te-
chnol. 27, 829-837 (2004). |

2. (a) Polymeric and inorganic microspheres and their applicati-
ons. Dubey, rama; Lal, D.; Mathur, G. N. Kanpur, india, Paintindia (2003),
53(8), 63-84, 66. (b) US Patent 5.017.523 Enables production of hollow glass
spheres from starting material of 20 um ou menos. Useful as filler in lightwei-
ght composite materials for .buildin‘gsr.

3. C. Rosénbusch, Duluth, and B. Holcomb The Benefits of Mi-
crospheres, ceramic Industry, Agosto de 2003. |

| 4 (a) Starling, et al. US Patent 6.210.715, Calcium phosphate

micrécarriers and microsphere (2001); (b) Starling, et al. US patent
6.358.532, Calcium phosphate microcarriers and microspheres (2002). (c)
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Starling, L. Brian; Stephan, James E. Calcium phosphate microcarriers and

microspheres. PCT Int. Appll. (1998), 44 pp. W0O9843558. .

5. US patent application 20020012645 eave-in hair cosmetic
compositions for enhancing volume containing ﬂUid-encapsuIated, flexible
microspheres. _ |

6. (a) 'Kablov, E. N.; Surnin, E. G.; Grimailovskaya, T.‘P.; Pono-
mavera, E. A.; Ryazantseva, T. S. Method for manufactu'ring sound-

~ absorbing materials for airports and highways (2004), RU 2232148 Cf1
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20040710 Patent written in Russian. Application: RU 1 2002-1 34946
20021225. (b) Soundproofing panel with beads, and a method of manufactu-
re. Dravet, Alain; Riou, Georges; Julliard, .Jacq'ues; Delverdier, Osmin; Vie,
Philippe. U.S. Pat. Appl. Pub. (2005), US 20050109557. |

7., (a) Frey et al. US patent 6.479.417, Ceramic microsphere that
impért yellow color to rétroreflected light (b) US patent ap'plication
200220013207 Glass-ceramic microspheres that impart yellow color to retro-

reflected light.
' 8. (a) Phosphate ester coated hollow glass microsphere, resin

compositions comprising such microspheres, and low density syntactic foams

prepared from their mixture. Kistner, John F.; Larson, Loren D. PCT Int. appl.
(2001), 61 pp, WO 20011014273 (b) De With, G.; Verweij, H. Properties and
shaping of lightwight ceramics base don phosphate-bonded hollow silica mi-
crospheres,. Journal de Physique, Colloque (1986), (C1), C1-359-C1-368. (c)
Terase, Kunihiko; Yamada, Kenji; Hirano, Hach‘iro, Sugimoto, Naoki; Yarita,
Tomio. Phosphate-based glass microballoons. Jpn. Kokai Tokkyo' Koho
(1996), 4 pp. JP 08225340. '

9. R. M. Japp, K.l. Papathomas, Low dielectric Constant lamina-
tes containing microspheres, Holliow and Solid‘Spheres and Microspheres:
Sciences and Technology Associated With Their Fabrication and Application
Editors; M. Berg, T. Bernat, D.L., Wilcox, Sr., J.K. Cochran, Jr., D. Kellerman,
Materials Research Society Symposium Proceedings, pp. 221-229372,
(1995). ’
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REIVINDICAGOES
1. Composi¢cdo compreendendo um componente de fosfato de
aluminio amorfo e carbono elementar, a referida composi¢ao compreenden-
do uma morfologla substancialmente esférica em microdimensao.
2. Composigéo, de acordo com a reivindicagdo 1, no qual referi-

da morfologia € selecionada a partir de microesferas substanciaimente soli-

. das e microesferas substancialmente ocas.

' 3. Composigao, de acordo com a 'reivindicag':éo 2, no qual as re-
feridas microesferas tém dimensGes transversais variando de cerca de 0,25
micrémetro a cerca de 1.000 micrémetros.

4. Composicao, de acordo com a reivindicagdo 3, no quél referi-
da configuragdo € substancialmente oca, com uma espessura de parede
variando de cerca de 50 nanémetros a cerca de 30 microdmetros.

5. Composicao, de acordo com a reivindicagao 1, compreenden-
do nanocristais de fosfato de aluminio.

| 6. Composicéo, de acordo com a reivindicagao 1, compreenden-
do componentes nanocristalinos selecionados de nanocristais de zinco, na-
nocristais de titdnia, e uma combina¢ao dos mesmos.

7. Composigao, de acordo com a reivindicagao 1, no qual referi-
do componente de fosfato de aluminio tem uma razao molar de A1/P varian-
do de cerca de 1:1 a cerca de 20:1. ' ,

8. Composi¢éo, de acordo com a reivindicagdo 1, no qual referi-
do carbono elementar esté presente em uma quantidade selecionada a partir
de menbs do que cerca de 10 peso por cento da referida composicéo, fne—
nos do que cerca de 5 peso por cento da referida composicdo, menos do
que cerca de 2 peso por cento de referida composi¢ao, e menos do que cer-
ca de 1 peso por cento de referida composig¢ao.

9. Compoéigéo, de acordo com a reivindicagéo 1, alcancével por
um processo compreendendo pulverizagdo-secagem de um precursor da
referida composicao.

| 10. Composigéo; de acordo com a reivindicagdo 1, compreen-

dendo um componente acoplado a superficie de referida morfologia, o referi-
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do componente selecionado a partir de um material organico, um material

inorgénico, um metal, e uma combinagao de referidos materiais.

11. Composi¢édo, de acordo com a reivindicagdo 1, incorporada
em uma composicao de revestimento.

12. Composicdo, de acordo com a reivindicagdo 11, no qual refe-
rido revestimento é aplicado a uma superficie. |

13. Microesferas compreendendo uma composu(;ao compreen-
dendo um componente de fosfato de aluminio amorfo, referidas m|croesferas
compreendendo uma morfologia de superficie substancialmente nao-porosa.

14. Microesferas, de acordo com a reivindicagao 13, seleciona-
das a partir de mlcroesferas substanmalmente solidas e microesferas subs-
tancialmente ocas. ' |

15. Microesferas, de acordo com a reivindicagédo 14, no qual re-
feridas microesferas tém dimensbes transversais variando de cerca de 0,25
micrdmetro a cerca de 1.000 micrémetros.

~ 16. Microesferas, de acordo com a reivindicacdo 15, substanci-

almente ocas, com uma dimensao de espessura de parede variando de cer-

ca de 50 nandmetros a cerca de 30 micrometros.

‘ 17. Microesferas, de acordo com a reivindicagdo 13, no qual re-
ferida composigdo compreende componentes nanocristalinos selecionados a
partir de nanocristais de fosfato de aluminio, nanocristais de zircénia, e na-
nocristais de titdnia, € uma combinagédo de referidos nanocristais.

18, Microesferas, de acordo com a reivindicagédo 13, no'qual re-
ferido fosfato de aluminio tem uma raz&o molar de A1/P variando de cerca
de 1:1 a cerca de 20:1. "

~19. Microesferas, de acordo com a reivindicagao 13, élcangével

por um processo compreendendo pulverizagdao-secagem de um precursor de
referida composicao.

20. Microesferas, de acordo com a reivindicagdo 13, compreen-

dendo um componente acoplado a superficie de referida microesferas, refe-

ridos componentes selecionados a partir de um material organico, um mate-

rial inorgénico, um metal, e uma combinagao de referidos materiais.
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21. Composigcéo compreendendo microesferas compreendendo
um componente de fosfato de aluminio amorfo, um componente dé ligante
inorgénico; e um componente de veiculo. _

22. Cdmposigéo, de acordo com a reivindicacdo 21, no qual refev-
rido componente de ligante € selecionado a partir de silicato de potassio,
silicato de litio, silicato de sédio, fosfato de aluminio, e combinag¢des destes.

23. Composigao, de acordo com a reivindicagdo 21, no qual refe-
rido componente de veiculo é selecionado a partir de- meio alcodlico, rheio
aquoso, e combinagdes destes. _

24. Composicéo, de acordo com a reivindicagao 23, no qual refe-

ridas microesferas sao selecionadas de microesferas substancialmente soli-

~ das e microesferas substancialmente ocas.

25. Composic¢éo, de acordo com a reivindicagéo 24, no qual refe-
ridas microesferas tém dimensoes transversais variando de cerca de 0,2 mi-
cron a cerca de 1.000 microns.

| 26. Composicédo, de acordo com a reivindicacdo 21, aplicada a
uma superficie como um revestimento na mesma. |

27. Composic¢do, de acordo com a reivindicagao 26, no qual refe-
rida superficie é selecionada a partir de uma superficie metalica, uma super-
ficie ceramica, uma superficie de vidro, e uma superficie polimérica orgéani-
ca. | | '

28. Compos‘igéo, de acordo com a reivindicacdo 21, compreen-
dendo um componente de carbono elementar, o referido componente de
carbono pelo menos em parte proporcionando a referida composigéo, Uma
caracteristica de emissividade.

29. Composicéo, de acordo com a reivindicagcao 21, aplicada a

uma superficie como um revestimento de isolamento térmico na mesma.
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RESUMO
Patente de Invencdo: "MICROESFERAS BASEADAS EM FOSFATO DE
ALUMINIO".
Microesferas baseadas em fosfato de aluminio e composicdes
-5 relacionadas, e métodos de uso.
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