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(57) Resumo: PROCESSO PARA A PREPARAGAO DE
COMPOSTOS DE LANTANIDEO/BORO NANOPARTICULADOS. A
presente inveng¢do diz respeito a um método para produzir, em
esséncia, compostos de lantanideos! boro nanoparticulados
isoméricos ou misturas de substancia sélida contendo, em esséncia,
compostos de lantanideos! boro nanoparticulados isoméricos.
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“PROCESSO PARA A PREPARACAO DE COMPOSTOS DE
LANTANIDEO/BORO NANOPARTICULADOS”

A presente invencdo diz respeito a um processo para a
preparagio de compostos essencialmente isoméricos de boro/lantanideos
nanoparticulados ou misturas sélidas que compreendem compostos
essencialmente isoméricos de boro/lantanideos nanoparticulados, que
compreendem

a) misturar i) um ou mais compostos de lantanideos
selecionados do grupo que consiste de hidréxidos de lantanideos, hidretos de
lantanideos, calcogenetos de lantanideos, haletos de lantanideos, boratos de
lantanideos e compostos mistos dos compostos de lantanideos misturados,

b) ii) um ou mais compostos selecionados do grupo que
consiste de boro cristalino, boro amorfo, carbetos de boro, hidretos de boro e
haletos de boro e

ii1) se apropriado um ou mais agentes de redu¢do selecionados
do grupo que consiste de hidrogénio, carbono, compostos organicos, metais
alcalinos terrosos e hidretos de metais alcalinos terrosos dispersados em um
gas carreador de entrada com um outro,

c) reagir a mistura dos componentes 1), ii) e, se apropriado, iii)
no solvente inerte por meio de por meio de tratamento térmico dentro de uma
zona de reagio,

d) submeter o produto de reagdo obtido por meio de tratamento
térmico na etapa b) para o esfriamento rapido e

€) separar subseqiientemente o produto de reagdo que foi
esfriado na etapa c),

com as condigdes de esfriamento na etapa c) sendo
selecionadas de modo que o produto de reagdo consista de compostos
essencialmente isoméricos de boro/lantanideos nanoparticulados ou

compreende compostos essencialmente isoméricos de boro/lantanideos
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nanoparticulados.

Os compostos de boro/lantanideos nanoparticulados, em
particular, nanoparticulas de hexaboreto de lantdnio, apresenta excelente
absor¢do de radiacdo infravermelho por toda parte. Conseqiientemente, existe
uma variedade de processos para a preparagdo de tais compostos, em
particular, hexaboreto de lantanio, em grande parte, o composto de
boro/lantanideo mais usado.

Enquanto mais métodos de preparagdo sio fundamentados em
reacdo de alta temperatura convencionais de lantanideo adequado e
compostos precursores de boro e trituragdo de produtos primarios grosseiros,
compostos que ddo, diretamente, os compostos de boro/lantanideos
nanoparticulados também sdo conhecidos.

Desta maneira, de acordo com o JP-B 06-039326, boreto
metélico ndo particulado € obtido pela vaporizagdo do boreto de um metal do
grupo Ia, ITa, IIla, IVa, Va ou VIa da Tabela Periddica ou pela vaporizagédo de
uma mistura do metal correspondente com boro em um hidrogénio ou plasma
de hidrogénio/gas inerte e condensagéo subseqiiente.

A preparagdo de boreto metalico ndo particulados pela reagdo
do p6 metalico e/ou p6d de boreto metalico com pd de boro no plasma de um
gas inerte € descrito por JP-A 2003-261323.

Ambos estes processos de plasma iniciam dos metais ou
boretos metélicos correspondentes que sdo, por si s6 usualmente obteniveis
apenas por meio de processos complicados e desta maneira, no geral
intensivos em energia e caros. Desta maneira, por exemplo, os metais
lantanideos s@o usualmente preparados pelos haletos de lantanideos por meio
de eletrdlise de fusdo, visto que o formador apresenta comportamento
altamente eletropositivo.

Desta maneira é um objetivo da inven¢do fornecer um método

de preparar compostos de boro/lantanideos que torna possivel iniciar
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diretamente a partir de compostos de lantanideos baratos.

Conseqiientemente observamos o processo descrito no inicio.

No processo da invengdo, € possivel usar um ou mais
compostos de lantanideos selecionados do grupo que consiste de hidréxidos
lantanideos, hidretos de lantanideos, calcogenetos de lantanideos, haletos de
lantanideos, boratos de lantanideos e compostos mistos dos compostos de
lantanideos misturados como o componente i). Os hidroxidos lantanideos
adequados sd3o, em particular, os hidroxidos dos lantanideos trivalentes
Ln(OH); (de acordo com uso de linguagem de costume, um elemento
lantanideo que ainda ndo estd especificado ou itrio, sera abreviado a seguir
como "Ln"), hidretos de lantanideos adequados sdo os compostos LnH, e
LnH;, calcogenetos de lantanideos adequados sdo os compostos LnS, LnSe e
LnTe, em particular, os compostos Ln,O3; e Ln,S;, haletos de lantanideos
adequados sdo, em particular, LnF;, LnCl;, LnBr; e Lnl; e boratos de
lantanideos adequados sdo, em particular, LnBO3, Ln;BOg € Ln(BO,);. Além
disso, os compostos mistos adequados sdo LnO(OH), LnOF, LnOCI, LnOBr,
LnSF, LnSCl, LnSBr e Ln,0O,S.

Preferéncia ¢ dada ao uso de um ou mais compostos de
lantanideos selecionados do grupo que consiste de hidroxidos lantanideos,
calcogenetos de lantanideos, haletos de lantanideos e compostos mistos dos
compostos de lantanideos misturados, particularmente preferivel um ou mais
compostos de lantanideos selecionados do grupo que consiste de hidroxidos
lantanideos, 6xidos lantanideos, cloretos lantanideos, brometos lantanideos e
compostos mistos dos compostos de lantanideos misturados, como o
componente 1) no processo da invengdo. Os compostos de lantanideos
particularmente preferidos sdo, em particular, os compostos mencionados
acima dos lantanideos trivalentes Ln(OH);, Ln,Os, LnCl;, LnBr;, LnO(OH),
LnOClI e LnOBr.

Preferéncia muito particular é dada ao uso de um ou mais
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compostos de lantdnio como o componente i) no processo da invengdo, com
as preferéncias acima também aplicando-se aos compostos de lantanio. Os
compostos de lantdnio especialmente adequados sdo La(OH);, La,0s, LaCls,
LaBr;, LaO(OH), LaOCl e LaOBr.

Como o componente ii) no processo da invengdo, é possivel
usar um ou mais compostos selecionados do grupo que consiste de boro
cristalino, boro amorfo, carbetos de boro, hidretos de boro e haletos de boro.
Entre os carbetos de boro, pode ser feita mengédo particular de B,C; entre os
hidretos de boro, pode ser feita mengdo particular de B,Hg e entre os haletos
de boro, pode ser feita mengdo particular de trifluoreto de boro, tricloreto de
boro e tribrometo de boro.

No processo da invengdo e suas formas de realizagdo
preferidas, preferéncia € dada ao uso de um ou mais compostos selecionados
do grupo que consiste de boro cristalino, boro amorfo e haletos de boro,
particularmente preferivel um ou mais compostos selecionados do grupo que
consiste de boro cristalino, boro amorfo, tricloreto de boro e tribrometo de
boro, como o0 componente ii).

Como o componente iii) no processo da invengdo, é possivel
usar, se apropriado, um ou mais agentes de redugéo selecionados do grupo
que consiste de hidrogénio, carbono, compostos organicos, metais alcalinos
terrosos e hidretos de metais alcalinos terrosos.

Os compostos organicos como os agentes de redugéo sdo, por
exemplo, hidrocarbonetos gasosos ou liquidos. Aqui, men¢do pode ser feita
de compostos alifaticos tendo de uma a, tipicamente, cerca de 20 dtomos de
carbono, por exemplo, alcanos tal como metano, etano, propano, butano,
isobutano, octano e isooctano, alquenos e alcadienos, por exemplo, etileno,
propileno, buteno, isobuteno e butadieno e alquinas, tais como acetileno e
propina, compostos cicloalifaticos tendo de trés a, tipicamente, 20 dtomos de

carbono, por exemplo cicloalcanos, tais como ciclopropano, ciclobutano,
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ciclopentano, ciclo-hexano, cicloeptano e ciclooctano, cicloalquenos e
cicloalcadienos, por exemplo, ciclopropeno, ciclobuteno, ciclopenteno,
cicloexeno, cicloepteno, cicloocteno e ciclooctadieno e também
hidorcarbonetos aromaticos, opcionalmente mais altamente fundidos tendo de
6 a tipicamente 20 atomos de carbono, por exemplo benzeno, naftaleno e
antraceno. Ambos os compostos cicloalifaticos e os hidrocarbonetos
aromaticos também podem ser substituidos por um ou mais radicais alifaticos
ou serem fundidos com os compostos cicloalifaticos. Por exemplo, agentes de
reducdo adequados que podem ser mencionados aqui s3o tolueno, xileno,
etilbenzeno, tetralina, decalina e dimetilnaftaleno. Além disso, misturas dos
compostos alifaticos, cicloalifaticos e aromaticos mencionados acima também
podem ser usados como possiveis agentes de redugdo. Os exemplos que
podem ser mencionados aqui sdo produtos de dleo mineral, tais como éter de
petroleo, gasolina leve, gasolina média, nafta solvente, querosene, 6leo diesel
e 6leo de aquecimento.

Outros agentes de redugdo que podem ser usados sdo liquidos
organicos, por exemplo, &lcoois, tais como metanol, etanol, propanol,
isopropanol, butanol, isobutanol, sec-butanol, pentanol, isopentanol,
neopentanol e hexanol, glicdis, tais como 1,2-etileno glicol, 1,2- e 1,3-
propileno glicol, 1,2-, 2,3- e 1,4-butileno glicol, dietileno e trietileno glicol e
dipropileno e tripropileno glicol, éteres, tais como éter dimetilico, , éter
dietilico e éter metil terc-butilico, éter monometilico e dimetilico de 1,2-
etileno glicol, éter monometilico e dietilico de 1,2-etileno glicol, 3-
metoxipropanol, 3-isopropoxipropanol, tetraidrofurano e dioxano, cetonas,
tais como acetona, metil etil cetona e alcool de diacetona, ésteres, tais como
acetato de metila, acetato de etila, acetato de propila ou acetato de butila e
também o6leos naturais, tais como 6leo de oliva, 6leo de soja e 6leo de
girassol.

Com respeito a dispersdo dos componentes i), ii) e, se
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apropriado, iii) no gas carreador inerte, seu estado fisico é de importancia.

No caso de soélidos, a dispersdo dos componentes 1), ii) e, se
apropriado, 1iii) pode ser realizada por meio de mecanismos conhecidos por
aqueles habilitados na técnica, por exemplo, por meio de alimentadores de
escova ou alimentadores de rosca e subseqiiente transporte na forma em
suspensdo em uma corrente de gas. Os sélidos, entdo formam preferivelmente
aerossOis no gas carreador, em que os tamanhos de particulas dos soélidos
podem estar na mesma faixa como os compostos de boro/lantanideos
nanoparticulados obteniveis pelo processo da invencdo. O tamanho de
agregado médio dos componentes sélidos ¢ de tipicamente 0,1 a 500 um,
preferivelmente de 0,1 a 50 um, particularmente preferivel de 0,5 a 5 pm.
quando os tamanhos de agregados médios sdo maiores, existe um risco de
conversdo incompleta na fase gasosa, de modo que tais particulas maiores
estejam indisponiveis ou apenas incompletamente disponiveis para a reagio.
Uma reacdo de superficie em particulas incompletamente vaporizadas
também pode leva-las a tornarem-se passivas.

No caso de liquidos, a dispersdo pode ser realizada na forma
de vapor ou goticulas de liquido, também com o auxilio de mecanismos
apropriados conhecidos por aqueles habilitados na técnica. Estes sdo, por
exemplo, por exemplo, evaporadores, tais como evaporadores de pelicula fina
ou evaporadores cintilantes, uma combinagdo de evaporadores de corrente de
atomizagdo e de gas, a vaporizagdo na presenc¢a de uma reagdo exotérmica
(chama fria), etc. A reagfo incompleta do material liquido atomizado, no
geral, ndo deve ser temida, contanto que as goticulas liquidas tenham as
dimensdes de particula menores do que 50 um que sdo tipicas de aerossois.

Os véarios componentes 1), ii) e, se apropriado, iii) podem estar
presentes na forma mista no gas carreador, mas estes também podem ser
introduzidos nas correntes de gas separadoras que sdo vantajosamente

misturadas antes destas entrarem na zona de reacdo.
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Além disso, os componentes sdlidos 1), ii) e/ou, se apropriado,
1i1) podem ser transferidos na fase gasosa na presenca do gas carreador antes
deste entrar na zona de reagdo. Isto pode ser realizado, por exemplo, pelos
mesmos métodos que sdo usados na etapa b) do processo da para o tratamento
térmico da mistura dos componentes 1), ii) e, se apropriado, iii) na zona de
reacdo. Desta maneira, os componentes i), ii) e, se apropriado, iii) podem ser
vaporizados, preferivelmente, de maneira individual e introduzidos no gis
carreador por meio de, em particular, plasma de microonda, plasma de arco
elétrico, aquecimento por radiagdo convecgdo ou condigdes de reagdo auto-
térmicas.

Como gas carreador inerte, é usual usar um gas nobre, tal
como hélio ou argbnio ou uma mistura de gas nobre, por exemplo, de hélio ou
argébnio. Em casos especificos, também € possivel usar nitrogénio, se
apropriado em mistura com os gases nobres mencionados acima, como o gas
carreador, mas neste caso, em temperaturas mais altas e, dependendo da
natureza dos componentes i), ii) e/ou, se apropriado, iii), a formag¢do de
nitretos deve ser considerada.

Se os componentes so6lidos 1), ii) e, se apropriado, iii) forem
usados e forem transportados separadamente pelo gas carreador na zona de
reagdo, o carregamento do gas carreador €, usualmente, em cada caso de 0,01
a 5,0 g/l, preferivelmente de 0,05 a 1 g/l. Se os componentes sélidos 1), ii) e,
se apropriado, iii) forem usados e forem transportados as uma mistura na zona
de reagdo pelo gas carreador, a carga total do gis carreador com os
componentes sélidos 1), ii) e, se apropriado, iii) €, usualmente, de 0,01 a
2,0 g/l, preferivelmente de 0,05 a 0,5 g/1.

No caso de componentes liquidos e gasosos i), ii) e, se
apropriado, iii), cargas mais altas do que aquelas mencionadas acima sdo, no
geral, possiveis. Os carregamentos adequados para as condi¢bes de processo

respectivas, usualmente, podem ser determinados facilmente por meio de
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experimentos preliminares apropriados.

A taxa de componente i) para componente ii) no geral depende
essencialmente da estequiometria do composto lantanideo / boro desejado.
Visto que o hexaboreto lantanideo é, no geral, formado como uma fase estavel
ou deve ser obtido como o produto e reagdo, 0 um ou mais compostos de
lantanideos do componente i) € 0 um ou mais compostos de boro do
componente 1i) sdo usados em uma razio molar de Ln:B de cerca de 1:6. Se a
presenca de um sub-produto que consiste de um dos reagentes (isto &,
componente i) ou componente ii)) ou um composto formado a partir do
reagente no produto de reagdo deve ser reduzido ou evitado, pbde ser
vantajoso usar um o contra-reagente (isto é, componente ii) ou componente i),
respectivamente) em um excesso apropriado.

Os componentes 1), ii) e, se apropriado, 1ii) introduzidos na
zona de reag@o e sdo reagidos com um outro na etapa c) do processo da
inven¢do por meio de tratamento térmico, isto é, aquecendo até temperaturas
altas, usando-se, em particular, plasma de microondas, plasma de arco
elétrico, aquecimento por convecgdo/radiagdo, condi¢gdes de reagdo auto-
térmicas ou uma combinagio dos métodos mencionados acima.

Os procedimentos e condi¢bes de processo apropriados para
realizar o aquecimento dos componentes na zona de reagdo por meio de
plasma de microondas, plasma de arco elétrico, aquecimento por
conveccdo/radiagdo, condigdes de reagdo auto-térmicas ou uma combinagdo
dos métodos mencionados acima sdo adequadamente conhecidos por aqueles
habilitados na técnica.

Para obter compostos de boro/lantanideos nanoparticulados
essencialmente 1soméricos, isto €, essencialmente uniforme em termos de seu
tamanho e morfologia ou mistura sélidas correspondentes que compreendem
os compostos  essencialmente  isoméricos de  boro/lantanideos

nanoparticulados, isto €, como €, no geral conhecidos por aqueles habilitados
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na técnica, vantajosos para estabilizar as condi¢des na zona de reagdo tanto
por espago quanto por tempo. Isto garante que os componentes i), ii) e, se
apropriado, iii) sdo submetidos a condi¢gdes virtualmente idénticas durante a
reacdo e desta maneira reagem para formar particulas de produto uniforme.

O tempo de residéncia da mistura dos componentes i), ii) e, se
apropriado, iii) na zona de reagéo €, usualmente, de 0,002 s a 2 s, tipicamente
de 0,005s2a0,2s.

Quando a reagdo € realizada auto-termicamente, as misturas de
hidrogénio e gas halogénio, em particular, gas cloro, sdo preferivelmente
usados para a produc;ﬁd da chama. Além disso, a chama também pode ser
produzida usando-se misturas de metano, etano, propano, butanos, etileno ou
acetileno ou misturas dos gases mencionados acima com gas oxigénio, com o
ultimo sendo preferivelmente usado em uma quantidade subestequiométrica a
fim de obter a redugdo das condigdes na zona de reagdo da chama auto-
térmica.

Em uma forma de realizagdo preferida, o tratamento térmico é
realizado por meio de plasma de microondas.

Como gas ou mistura de gas para a producdo do plasma de
microondas, ¢ usual usar um gas nobre, tal como hélio ou argénio ou uma
mistura de gas nobre, por exemplo, de hélio e argénio.

Além disso, no geral, uso € feito de um gas protetor que forma
uma camada de gas entre a parede do reator usado para a produ¢do do plasma
de microondas e a zona de reagdo, com o ultimo essencialmente
correspondente a regido em que o plasma de microondas estd presente no
reator.

O p6 introduzido no plasma de microondas esta, no geral, na
faixa de alguns kW a diversos de 100 kW. Fontes de plasma de microondas
de energia mais alta também podem, em principio, ser usados para a sintese.

Além disso, uma pessoa habilitada na técnica estara familiarizada com o
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procedimento para a produ¢do de uma chama de plasma de estado estavel, em
particular, em respeito da energia de microondas introduzida, pressdo de gas,
quantidades de gés de plasma e gés protetor.

Apos a nucleagdo, as particulas primarias nanoparticuladas s3o
primeiramente formadas durante a reago na etapa b) e estes no geral sofrem
desenvolvimento de particula adicional por meio de processos de coagulagio
e coalescéncia. A formagdo de particula e o desenvolvimento de particula
tipicamente ocorrem na zona d_e r‘eégﬁo toda e também pode continuar apés
deixar a zona de reagfo até o esfriamento rapido. Se produtos sélidos fossem
formados durante a reagdo na adigdo aos compostos de lantanideo/boro
desejados, as particulas primdrias diferentes formadas também podem se
aglomerar com uma outra, formando-se misturas sélidas nanoparticuladas. Se
a formacdo de uma pluralidade de soélidos diferentes ocorrer em tempos
diferentes durante a reagfio, os produtos incluidos em que as particulas
primarias de um produto formado primeiro sio circundados elas camadas de
um ou mais outros produtos também podem ser formados. Estes processos de
aglomeragdo podem ser controlados, por exemplo, por meio da natureza
quimica dos componentes i), ii) e, se apropriado, iii) no gas carreador, o
carregamento do gas carreador com os componentes, a presenga de mais do
que um dos componentes i), ii) e, se apropriado, iii) na mesma corrente de gés
carreador e sua taxa de mistura neste, as condi¢des do tratamento térmico na
zona de reagdo e também o tipo e o ponto no tempo do esfriamento do
produto de reagdo que ocorre na etapa c).

O esfriamento na etapa c) pode ser realizado por meio de
esfriamento direto (extingdo), esfriamento indireto, esfriamento de expansio
(expansdo adiabatica) ou uma combinagdo destes métodos de esfriamento. No
esfriamento direto, um refrigerante é colocado em contato direto com o
produto de reagdo quente a fim de esfriar o ultimo. No caso de esfriamento

indireto, a energia do calor € retirada do produto de rea¢do sem colocar em
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contato direto com o refrigerante. O esfriamento indireto, no geral, torna
possivel que a energia de calor seja transferida ao refrigerante para ser
utilizado eficazmente. Para este propodsito, o produto de reagdo pode ser
colocada em contato com a mudanga de superficies de um trocador de calor
adequado. O refrigerante aquecido pode, por exemplo, ser usado para
aquece/pré-aquecer ou vaporizar os componentes solidos, liquidos ou gasosos
1), ii) e, se apropriado, iii).

As condigdes de esfriamento na etapa c) sdo selecionadas de
modo que o produto de reagdo consista de compostos essencialmente
isoméricos de boro/lantanideos nanoparticulados ou compreende compostos
essencialmente isoméricos de boro/lantanideos nanoparticulados. Em
particular, cuidado deve ser tomado para garantir que nenhuma particula
primdria possa se depositar em superficies quentes do reator usado e sdo,
desta maneira, submetidos, em particular, as condi¢bes térmicas que
promovem desenvolvimento direto adicional destas particulas primarias.

O processo da invengdo € preferivelmente realizado de uma tal
maneira que o produto de reag@o obtido seja esfriado a uma temperatura na
faixa de 1800° C a 20° C na etapa c).

Para separar o produto de reagdo obtido na etapa c), este é
submetido a pelo menos uma etapa de separagio e/ou purificagio na etapa d).
Aqui, os compostos de boro/lantanideos nanoparticulados formados sdo
isolados dos constituintes remanescentes do produto de reagfo. os
mecanismos de separagdo de costume conhecidos por aqueles habilitados na
técnica, por exemplo filtros, ciclones, precipitadores eletrostaticos secos ou
umidos ou esfregdes de Venturi, podem ser usados para este propésito. Se
apropriado, os compostos nanoparticulados formados podem ser fracionados
durante a separagdo, por exemplo, pela precipitagdo fracional. Em principio é
desejavel obter os compostos de lantanideos/ boro sem sub-produtos ou pelo

menos com apenas propor¢des pequenas de sub-produtos por meio de
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condi¢des de processo apropriadas, em particular, pela sele¢do de materiais de
partida adequados.

O tamanho de particula dos compostos de boro/lantanideos
nanoparticulados preparados pelo processo da inveng¢do estd, usualmente, na
faixa de 1 a 500 nm, em particular, na faixa de 2 a 150 nm. Os compostos de
boro/lantanideos nanoparticulados preparados pelo processo da invengdo tém
uma distribuigdo de tamanho de particula e é menor do que 1,5. Se um sub-
produto solido for formado, uma distribui¢do bimodal pode ocorrer, com o
desvio padrdo dos compostos de lantanideos/ boros ¢ repetidamente sendo
menor do que 1,5.

O processo da invengdo pode ser realizado em qualquer
pressdo. Isto € preferivelmente realizado em pressdes na faixa de 10 hPa a
5.000 hPa. Em particular, o processo da invengdo também pode ser realizado
em pressdo atmosférica.

O processo da invengéo € adequado para a preparagdo continua
de  compostos  essencialmente  isoméricos de  boro/lantanideos
nanoparticulados sob condigdes essencialmente em estado de repouso. Os
requerimentos importantes neste processo sdo entrada de energia rdpida em
um nivel de temperatura alto, no geral, os tempos de residéncia uniformes dos
materiais de partida e o produto de reaggo sob as condigdes na zona de reagio
e esfriamento rapido (“esfriamento por choque”) do produto de reagdo a fim
de evitar a aglomeragdo e, em particular, desenvolvimento direcionado das
particulas primarias nanoparticuladas formadas.

Exemplo 1:

Uma mistura finamente dividida de 40 % em peso de boro
amorfo e 60 % em peso de La,0; (razdo molar de La:B = 1:10) é alimentada
em uma razdo de 20 g/h em uma corrente de gas carreador de Ar (180 1/h) em
um plasma de microondas. Além disso, uma corrente de 3,6 m*h padrio de

uma mistura de gas de 75 % em volume de Ar, 10 % em volume de
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hidrogénio e 15 % em volume de He é introduzido no plasma. O plasma é
gerado por uma entrada de energia de 30 kW. Apds a reagdo, o gas de reagdo
¢ extinto muito rapidamente e as particulas formadas sdo retiradas por
separagdo. Uma mistura compreende predominantemente B,O; tendo um
tamanho médio de particula de cerca de 30 nm e LaBg tendo um tamanho
médio de particula de cerca de 100 nm e tendo uma distribuigdo de tamanho
de particula bimodal € obtido como o produto de reagio.

Exemplo 2:

Uma mistura finamente dividida de 39 % em peso de boro
amorfo e 61 % em peso de CeO, é alimentada em uma razdo de 20 g/h em
uma corrente de gas carreador de Ar (180 I/h) em um plasma de microondas.
Além disso, uma corrente de 3,6 m*h padrdo de uma mistura de géas de 75 %
em volume de Ar, 10 % em volume de hidrogénio e 15 % em volume de He é
introduzido no plasma. O plasma é gerado por uma entrada de energia de
30kW. Apos a reagdo, o gas de reagdo é extinto muito rapidamente e as
particulas formadas sdo retiradas por separagdo. Uma mistura compreende
predominantemente B,O; tendo um tamanho médio de particula de cerca de
30 nm e CeBg tendo um tamanho médio de particula de cerca de 100 nm e
tendo uma distribuigdo de tamanho de particula bimodal é obtido como o
produto de reagdo.

Exemplo 3:

Uma mistura finamente dividida de 36 % em peso de boro
amorfo e 64 % em peso de CeF; é alimentada em uma razdo de 20 g/h em
uma corrente de gas carreador de Ar (180 1/h) em um plasma de microondas.
Além disso, uma corrente de 3,6 m3/h padrdo de uma mistura de gas de 75 %
em volume de Ar, 10 % em volume de hidrogénio e 15 % em volume de He ¢é
introduzido no plasma. O plasma é gerado por uma entrada de energia de
30kW. Apéds a reagdo, o gas de reagdo ¢ extinto muito rapidamente e as

particulas formadas sdo retiradas por separagdo. CeBg tendo um tamanho
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médio de particula de cerca de 100 nm € obtido como o produto de reagio.

Exemplo 4:

Uma mistura finamente dividida de 39 % em peso de boro
amorfo e 61 % em peso de Nd,O; ¢ alimentada em uma razio de 20 g/h em
uma corrente de gés carreador de Ar (180 I/h) em um plasma de microondas.
Além disso, uma corrente de 3.6 m*/h padrdo de uma mistura de géas de 75 %
em volume de Ar, 10 % em volume de hidrogénio € 15 % em volume de He é
introduzido no plasma. O plasma é gerado por uma entrada de energia de
30 kW. Apéds a reacgdo, o gas de reagdo é extinto muito rapidamente e as
particulas formadas sf3o retiradas por separagdo. Uma mistura compreende
predominantemente B,O; tendo um tamanho médio de particula de cerca de
30 nm e NdBg tendo um tamanho médio de particula de cerca de 100 nm e
tendo uma distribui¢do de tamanho de particula bimodal é obtido como o
produto de reagio.

Exemplo 5:

Uma mistura finamente dividida de 35 % em peso de boro
amorfo e 65 % em peso de NdF; ¢ alimentada em uma razdo de 20 g/h em
uma corrente de gas carreador de Ar (180 1/h) em um plasma de microondas.
Além disso, uma corrente de 3,6 m*h padrio de uma mistura de gis de 75 %
em volume de Ar, 10 % em volume de hidrogénio e 15 % em volume de He é
introduzido no plasma. O plasma € gerado por uma entrada de energia de
30kW. Apoés a reagdo, o gas de reagdo é extinto muito rapidamente e as
particulas formadas sdo retiradas por separa¢do. NdBs tendo um tamanho
médio de particula de cerca de 100 nm é obtido como o produto de reagio.

Exemplo 6:

Uma mistura finamente dividida de 49 % em peso de boro
amorfo € 51 % em peso de Y,0; € alimentada em uma razdo de 20 g/h em
uma corrente de gas carreador de Ar (180 I/h) em um plasma de microondas.

Além disso, uma corrente de 3,6 Nm?/h padrdo de uma mistura de géas de 75
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plasma. O plasma é gerado por uma entrada de energia de 30 kW. Apds a reagio,
o gas de reagdo € extinto muito rapidamente e as particulas formadas sdo retiradas
por separagdo. Uma mistura compreende predominantemente B,O; tendo um
tamanho médio de particula de cerca de 30 nm e YBg tendo um tamanho médio de
particula de cerca de 100 nm e tendo uma distribui¢do de tamanho de particula
bimodal € obtido como o produto de reag3o.

Exemplo 7:

‘Uma mistura finamente dividida de 36 % em peso de boro amorfo
e 64 % em pesd de YCI; € alimentada em uma razio de 20 g/h em uma corrente
de gas carreador de Ar (180 /h) em um plasma de microondas. Além disso, uma
corrente de 3,6 m*/h padrio de uma mistura de gas de 75 % em volume de Ar, 10
% em volume de hidrogénio e 15 % em volume de He € introduzido no plasma. O
plasma € gerado por uma entrada de energia de 30 kW. Apds a reagdo, o gis de
reacdo € extinto muito rapidamente e as particulas formadas s3o retiradas por -
separacdo. YB¢ tendo um tamanho médio de particula de cerca de 100 nm é
obtido como o produto de reagdo.

Exemplo 8:

LaCl; finamente dividido junto com 45 g/h de uma corrente de
B,Hs (razdo molar de La:B = 1:10) € alimentada em uma razio de 80 g/h em uma
corrente de gas de carreador de Ar/H, (640 I/h, razio molar de Ar:H, = 10:1) em
um plasma de arco elétrico. Além disso, uma corrente de Ar de 12 m*h padrio é
introduzido no plasma. O plasma é gerado por uma entrada de energia de 70 kW.
Apos a reagdo, o gas de reagdo € extinto muito rapidamente e as particulas
formadas s3io retiradas por separagdo. Uma mistura compreende
predominantemente B,O; tendo um tamanho médio de particula de cerca de
20 nm e LaB¢ tendo um tamanho médio de particula de cerca de 70 nm e tendo
uma distribuigdo de tamanho de particula bimodal € obtido como o produto de

reacgao.
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REIVINDICACOES

1. Processo para a preparagdo de compostos de lantanideo/boro

nanoparticulados essencialmente isoméricos ou misturas sélidas que
compreendem compostos de lantanideo/boro nanoparticulados essencialmente

isoméricos, caracterizado pelo fato de que compreende:

a) misturar i) um ou mais compostos de lantanideos
selecionados do grupo que consiste de hidroxidos lantanideos, hidretos de
lantanideos, calcogenetos de lantanideos, haletos de lantanideos, boratos de
lantanideos e compostos mistos dos compostos de lantanideos mencionados,

ii) um ou mais compostos selecionados do grupo que consiste
de boro cristalino, boro amorfo, carbetos de boro, hidretos de boro e haletos
de boro

e

iii) se apropriado um ou mais agentes de reducéo selecionados
do grupo que consiste de hidrogénio, carbono, compostos organicos, metais
alcalinos terrosos e hidretos de metais alcalinos terrosos dispersados em um
gas carreador inerte com um outro,

b) reagir a mistura dos componentes i), ii) e, se apropriado, iii)
no solvente inerte por meio de por meio de tratamento térmico dentro de uma
zona de reagéo,

c) submeter o produto de reago obtido por meio de tratamento
térmico na etapa b) para o esfriamento rapido e

d) separar subseqiientemente o produto de reagdo que foi
esfriado na etapa c),

com as condi¢bes de esfriamento na etapa c¢) sendo
selecionadas de modo que o produto de reagdo consista de compostos de
lantanideo/boro nanoparticulados essencialmente isoméricos ou compreende
compostos de lantanideo/boro nanoparticulados essencialmente isoméricos.

2. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
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pelo fato de que o tratamento térmico da mistura dos componentes 1), ii) €, se
apropriado, 1i1) no gas carreador inerte € realizado por meio de plasma de
microondas, plasma de arco elétrico, aquecimento por convecg¢do/radiagio,
condi¢bes de reagdo auto-térmicas ou uma combinagdo dos métodos
mencionados acima na etapa b).

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado

pelo fato de que o tratamento térmico da mistura dos componentes i), ii) e, se
apropriado, iii) no géas carreador inerte é realizado por meio de plasma de
microondas na etapa b).

4. Processo de acordo com uma ou mais das reivindicagdes de

1 a 3, caracterizado pelo fato de que o produto de reagdo obtido é esfriado a
uma temperatura na faixa de 1800° C a 20° C na etapa c).
5. Processo de acordo com uma ou mais das reivindicagdes de

1 a 4, caracterizado pelo fato de que um ou mais compostos de lantanideos

selecionados do grupo que consiste de hidroxidos lantanideos, calcogenetos
de lantanideos, haletos de lantanideos e compostos mistos dos compostos de
lantanideos mencionados sdo usados como o componente 1).

6. Processo de acordo com uma ou mais das reivindicagdes de

1 a 4, caracterizado pelo fato de que um ou mais compostos de lantanideos

selecionados do grupo que consiste de hidroxidos lantanideos, oxidos
lantanideos, cloretos lantanideos, brometos lantanideos e compostos mistos
dos compostos de lantanideos mencionados sdo usados como o componente
i).

7. Processo de acordo com uma ou mais das reivindicagdes de

1 a 6, caracterizado pelo fato de que um ou mais compostos de lantanio sdo

usados como o componente i).
8. Processo de acordo com uma ou mais das reivindicagdes de

1 a 7, caracterizado pelo fato de que um ou mais compostos selecionados do

grupo que consiste de boro cristalino, boro amorfo e haletos de boro sdo



usados como o componente ii).
9. Processo de acordo com uma ou mais das reivindica¢des de

1 a 7, caracterizado pelo fato de que um ou mais compostos selecionados do

grupo que consiste de boro cristalino, boro amorfo, tricloreto de boro e
tribrometo de boro sdo usados como o componente ii).

10. Processo de acordo com uma ou mais das reivindicagdes

de 1 a9, caracterizado pelo fato de que é realizado em uma faixa de pressdo
de 500 hPa a 2000 hPa.



RESUMO
“PROCESSO PARA A PREPARACAO DE COMPOSTOS DE
LANTANIDEO/BORO NANOPARTICULADOS”
A presente invengdo diz respeito a um método para produzir,
em esséncia, compostos de lantanideos/ boro nanoparticulados isoméricos ou
misturas de substincia sélida contendo, em esséncia, compostos de

lantanideos/ boro nanoparticulados isoméricos.
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