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(57) Resumo: COMPOSICAO DE MATERIA, METODO,
COMPOSICAO POLIMERICA E COMPOSICAO DE POLIMERO
NANOCOMPOSITO. A presente invengdo €& uma composicao
compreendendo um material de troca catiénica em camadas tendo
uma capacidade de troca catibnica menor que ou completamente
trocado com um céation organico, o material de troca catiénica em
camadas estando num liquido, e ainda por um ou mais dos seguintes:
(a) o material de troca catiénica em camadas estar delaminado em
uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou dez camadas
e mais que dez camadas de material de troca catiénica em camadas, a
porcentagem em volume das uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete,
oito, nove, e dez camadas de material de troca catidnica em camadas
sendo maior que a porcentagem em volume das mais que dez
camadas de material de troca catibnica em camadas em resposta ao
exame por microscopia eletrénica de transmissdo de uma amostra
representativa secada por congelamento da composicéo; (b) menos
que dez por cento do material de troca catiénica em camadas
sedimentado em resposta a gravidade de 1.500 vezes por meia hora; e
(c) o espagamento médio das camadas de material de troca catiénica
em camadas ser maior que trés nanometros em resposta ao exame
por espectroscopia de ditracdo de raios-X. A presente invengao
também & um método para preparar um material de troca catiénica em
camadas para incorporagdo num polimero nanocompdsito, pelas
etapas de: (a) dispersar um material de troca catiénica em camadas
num liquido compreendendo agua para formar uma dispersao; (b)
adicionar um cation organico na dispersao, a quantidade de cation
organico sendo menor ou igual a capacidade de troca catiénica do
material de troca catidnica em camadas; e (c) trocar pelo menos uma
porgao da agua do liquido por um solvente orgéanico sem secar o
material de troca cati6nica em camadas. A invengao inclui também
materiais nanocompdsitos assim produzidos ou incorporando tais
materiais de troca cati6nica em camadas.
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“COMPOSICAO DE MATERIA, METODO, COMPOSIGAO POLIMERICA E
COMPOSICAO DE POLIMERO NANOCOMPOSITO” .

A presente inveng3o estd no campo de composigdes de
materiais de troca catibnica em camadas dUteis para
produzir polimeros nanocompdsitos e métodos para preparar
tais composigdes.

Histbérico da invengao

Materiais de troca catidnica em camadas delaminadas ou
esfoliadas (tais como argilas de silicato m camadas 2:1
delaminadas) podem ser usados como carga de reforgo num
sistema polimérico. Tais sistemas ©poliméricos séo
conhecidos como “nanocompdsitos” quando pelo menos uma
dimensdo do material de troca catidnica em camadas
delaminadas é menor gque cem nanometros. Polimeros
nanocompdsitos tém, geralmente, caracteristicas de
propriedades mecanicas melhoradas em relagao aos
polimeros carregados convencionalmente. Por exemplo,
polimeros nanocompdsitos podem prover mdédulo aumentado,
densidade menor, claridade melhorada e/ou menor
coeficiente de expansdo térmica e em alguns casos
tenacidade ao impacto aumentada, uma composigdo de
propriedades mecdnicas que ndo se obtém usualmente usando

cargas convencionais.

Materiais de troca catidnica em camadas sdo
freqlientemente  tratados com um  cation orgéanico
(usualmente um “énio”) para facilitar a delaminag¢do do

material de troca catidnica em camadas, quando ele &
misturado com um polimero (vide, por exemplo a patente
U.S. n°® 5.973.053). Entretanto, o grau de delaminagdo do
material de troca catibdnica em camadas tratado com céation
orgdnico no polimero usando tecnologia de técnica
anterior ndo é tdo elevado quanto desejado. Seria um
avango na técnica de polimeros nanocompdsitos se o grau
de delaminag3o do material de troca catifnica em camadas
tratado com cation orgdnico no polimero pudesse ser
aumentado.

Sumario da invencgao
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A presente invencdo prové uma composigdo Gtil na produgdo
de polimeros nanocompdsitos tendo excelentes propriedades
mecdnicas. Numa incorporag¢do, a invengdo € uma composigao
compreendendo: um material de troca catidnica em camadas
tendo uma capacidade de troca catidnica menor que
completamente trocado (isto &, trocado parcialmente) ou
completamente trocado com um cdtion organico, o material
de troca catidnica em camadas sendo um liquido
compreendendo um solvente orgédnico, o material de troca
catidnica em camadas sendo delaminado em uma, duas, trés,
guatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou dez camadas,
e mais que dez camadas de material de troca catidnica em
camadas, a porcentagem em volume das uma, duas, trés,
quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou dez camadas,
e mais que dez camadas de material de troca catidnica em
camadas sendo maior que a porcentagem em volume das mais
que dez camadas de material de troca catidnica em camadas
em resposta ao exame por microscopia eletrdnica de
transmissdo de uma amostra representativa da composigdo
seca por congelamento.

Noutra incorporagdo, a invencdo é uma composigao de
matéria compreendendo: um material de troca catidnica em
camadas tendo uma capacidade de troca catidnica menor que
ou completamente trocada com um cation orgadnico, o
material de troca catidnica em camadas sendo um liquido
compreendendo um solvente orgdnico, menos que dez por
cento da composigdo sedimentando em resposta a exposigado
a 1.500 vezes a gravidade por meia hora.

Noutra incorpora¢do, a invengdo €é uma composigdo de
matéria compreendendo: um material de troca catidnica em
camadas tendo uma capacidade de troca catibnica menor que
ou completamente trocada com um cation orgdnico, o
material de troca catidnica em camadas sendo um liquido
compreendendo um solvente orgdnico, a disténcia camada a
camada das camadas do material de troca catidnica em
camadas sendo maior que trés nanometros em resposta a

exame por espectroscopia de difragdo de raios-X.
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J& noutra incorpora¢d3o, a presente invengdo €& um método
para preparar um material de troca catidnica em camadas
compreendendo as etapas de: (a) dispersar um material de
troca catidnica em camadas num liquido compreendendo agua
para formar uma dispersao; (b) adicionar um cation
orgdnico & dispers3o, a quantidade de c&tion orgénico
sendo menor ou igual & capacidade de troca catidnica do
material de troca catiénica em camadas; e (c) trocar pelo
menos uma porcd3o da &gua do liquido por um solvente
organico.

Noutra incorporag¢do, a invengdo é uma composigdo de
nanocompdsitos compreendendo o material de troca
catibnica em camadas de qualquer uma das incorporagdes
anteriores.

Breve descric¢do dos desenhos

A Figura 1 & um micrdgrafo eletrdnico de transmissdo de
um nanocompdsito de epdxi preparado usando uma composigao
da presente invengado; e

A Figura 2 é um micrdgrafo eletrdnico de transmissdo de
um nanocompdsito de polipropileno preparado usando uma
composigdo da presente invengao.

Descricdo detalhada

Materiais de troca catidnica em camadas delaminadas ou
esfoliadas (tais como argilas de silicato em camadas 2:1
delaminadas) podem ser usados como carga de reforgo num
sistema polimérico. Tais sistemas poliméricos sdo
conhecidos como ™“nanocompdsitos” gquando pelo menos uma
dimens3do do material de troca catidnica em camadas
delaminadas é menor gque cem nanometros. Tipicamente,
microscopia eletrdnica de transmissdo de um polimero
nanocompdsito de técnica anterior mostra nenhuma ou
poucas camadas isoladas de material de troca catibnica em
camadas mas na verdade principalmente miltiplas pilhas de
camadas de material de troca catidnica em camadas. Nao
obstante, polimeros nanocompdsitos de técnica anterior
tém, geralmente, caracteristicas de propriedades

mecanicas melhoradas contra polimeros carregados



10

15

20

25

30

35

convencionalmente. Por exemplo, polimeros de técnica
anterior podem prover tanto mbédulo aumentado como
tenacidade ao impacto aumentada, uma combinacdo de
propriedades mecinicas que usualmente ndo se obtém usando

cargas convencionais.

Materiais de troca catibénica em camadas sao
freqlientemente tratados com um cation orgdnico
(usualmente um “8nio”) para facilitar a delaminagdo do

material de troca catidnica em camadas, quando ele §é
misturado com um polimero (vide, por exemplo a patente
U.S. n° 65.973.053). Convencionalmente, o material em
camadas é “completamente trocado” ou “sobre-trocado”,
isto &, céations trocadveis do material em camadas s&o,
essencialmente, substituidos completamente por ions &nio
e o material contém ions &nio adicionais.

O termo “material de troca catidnica em camadas”
significa 6xidos, sulfetos e oxi-haletos em camadas,
silicatos em camadas (tais como magadiita e keniaita),
silicatos 2:1 em camadas (tais como esmectitas naturais e
sintéticas, hormitas, vermiculitas, ilitas, micas e
cloritas) .

A capacidade de troca catidnica de um material de troca
catibnica em camadas descreve a capacidade de substituir
um conjunto de cations (tipicamente ions inorgénicos,
tais como sédio, cdlcio ou hidrogénio) com um outro
conjunto de c&tions (ou inorgédnicos ou orgdnicos). A
capacidade de troca catidnica pode ser medida por varios
métodos, a maioria dos quais executam uma reagao de troca
real e analisando o produto para a presenga de cada um
dos ions de troca. Assim, a estequiometria de troca pode
ser determinada numa base porcentual molar. Observa-se
gque os VvaArios materiais de troca catidnica em camadas tém

diferentes capacidades de troca catidnica que sdo

n

atribuidas as suas estruturas individuais e composigdes
de células unitdrias. Observa-se também para alguns
materiais de troca catidnica em camadas gque nem todos os

ions do tipo de troca sd3o substituidos com os ions
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alternativos durante o procedimento de troca.

O termo “cation orginico” significa um cation que contém
pelo menos um radical de hidrocarboneto. Exemplos de
cidtions orgdnicos incluem, sem limitag¢do referente a
isso, fosfénio, arsdnio, sulfdnio, oxbnio, imidazdlio,

benzimidazélio, imidazolinio, aminas protonadas, ©6xidos

de aminas protonadas, betainas protonadas, amdnios,
piridinios, anilinios, pirrdélios, piperidinios,
pirazdlios, guinolinios, isoquinolinios, indélios,

oxazdlios, benzoxazdlios, e quinuclidinios. Um exemplo
tipico de um cation orgdnico é um composto de amdnio
quaternario de férmula R;R;R3R4N', na qual pelo menos um
de R;, Ry, R; ou Ry contém dez ou mais atomos de carbono. O
termo “cétion orglnico” inclui também uma amina protonada
que pode ser preparada, por exemplo e sem limitagdo
referente a isso, pelo contato do material de troca
catibdnica em camadas com um acido seguido por contato do
material de troca catidnica em camadas com uma amina
orgdnica para protonar a amina.

A presente invengdo prové uma composigdo Gtil para
produzir um polimero nanocompdsito tendo propriedades
mecdnicas melhoradas. Numa incorporagdo, a presente
invencdo é uma composigdo de matéria Gtil para produzir
um polimero nanocompdsito, compreendendo: um material de
troca catidnica em camadas estando num liquido
compreendendo um solvente orgdnico, o material de troca
catidnica em camadas estando delaminado em uma, duas,
trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou dez
camadas, e mais que dez camadas de material de troca
catibnica em camadas, a porcentagem em volume das uma,
duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou
dez camadas, e mais que dez camadas de material de troca
catidnica em camadas sendo maior que a porcentagem em
volume das mais que dez camadas de material de troca
catibnica em camadas em resposta ao exame por microscopia
eletrbnica de transmissdo de uma amostra representativa

da composigdo seca por congelamento. Preferivelmente, o
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material de troca catidnica em camadas estd delaminado em
uma, duas, trés, quatro, e/ou cinco camadas, e mais que
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas,
a porcentagem em volume das uma, duas, trés, quatro e
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas
sendo maior que a porcentagem em volume das mais que
cinco camadas de material de troca catibnica em camadas
em resposta ao exame por microscopia eletrbnica de
transmiss3o de uma amostra representativa da composigéo
seca por congelamento. Preferivelmente, o 1liquido
compreende um pouco d’a&gua embora o liquido consista
essencialmente de um solvente orgdnico (por exemplo, o
liquido é principalmente solvente orgdnico com uma
pequena quantidade d’&gua). Preferivelmente, a capacidade
de troca catidénica do material de troca catibnica em
camadas é trocada mais que vinte por cento com o céation
organico.

Obtém-se uma composigdo de matéria do paradgrafo anterior
que é especialmente apropriada para produzir polimeros
epdxi nanocompdsitos quando o solvente orgénico consiste
essencialmente de acetona e uma quantidade minima de
dgua, sendo que o cadtion orgdnico consiste essencialmente
de dietoxi metil alquil ambénio gquaterndrio no qual o
grupo alquila tem de 12 a 18 atomos de carbono, e sendo
que o material de troca catidnica em camadas &
montmorilonita, fluoromica, ou sepiolita. Deve-se
compreender que o cation orgdnico pode ser uma mistura do
cdtion amdnio quaterndrio acima e aminas protonadas que
podem reagir com grupos epdxi. A presenga de aminas
livres no cation amdnio gquaternadrio também é aceitével
como é a reacgdo do material em camadas com alcoxi silil
alguil aminas além de um cation amdnio quaternério.
Preferivelmente, a capacidade de troca catidnica da
montmorilonita ou fluoromica estd na faixa de guarenta a
setenta e cinco por cento trocada com cétion orgénico
aménio quaterndrio. Por outro lado, a sepiolita &

preferivelmente trocada 100% com o cédtion orgdnico amdnio
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quaterndrio. Pode-se obter uma composigdo de matéria do
paragrafo anterior que é especialmente apropriada para
produzir polimeros poliolefinicos nanocompdsitos quando o
solvente orgdnico consiste essencialmente de dietil
benzeno e uma quantidade minima de &gua, sendo que O
cation orgénico consiste essencialmente de dimetil
dialguil amdnio quaterndrio no qual o grupo alquila tem
de cerca de 12 a 20 atomos de carbono, e sendo que O
material de troca catidnica em camadas é montmorilonita
ou fluoromica e a capacidade de troca catidnica da
montmorilonita ou fluoromica, neste caso, esta,
preferivelmente, na faixa de trinta a cem por cento
trocada com cétion orgdnico dimetil dialquil amdnio
quaterndrio (e mais preferivelmente a capacidade de troca
catifdnica da montmorilonita ou fluoromica esté& na faixa
de cinglilenta a oitenta por cento trocada com o cation
orgdnico dimetil dialquil amdénio quaternério).

Noutra incorporag¢do, a presente invengdo € uma composigGao
de matéria Gtil para produzir um polimero nanocompdsito,
compreendendo: um material de troca catidnica em camadas
tendo uma capacidade de troca catibnica menos que ou
completamente trocada com um cation orgdnico, o material
de troca catidnica em camadas estando num liquido
compreendendo um solvente organico, menos que dez por
cento da composigdo sedimentando em resposta a exposigdo
a gravidade de 1.500 vezes por meia hora.
Preferivelmente, o liquido compreende pelo menos alguma
agua embora, preferivelmente o liquido consista
essencialmente de um solvente orgdnico. Preferivelmente,
a capacidade de troca catibnica do material de troca
catidnica em camadas € mais que vinte por cento trocada
com o cation orgénico.

Obtém-se uma compogic¢do de matéria do pardgrafo anterior

}

mMeros

L)

que € especialmente apropriada para produzir pocl
epdxi nanocompdsitos quando o solvente orgdnico consiste
essencialmente de acetona e uma gquantidade minima de

agua, sendo que o cédtion orgdnico consiste essencialmente
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de dietoxi metil algquil amdnio quaterndrio no qual o
grupo alquila tem de 12 a 18 &atomos de carbono, e sendo
que o material de troca catidnica em camadas &
montmorilonita, fluoromica, ou sepiolita.
Preferivelmente, a capacidade de troca catidnica da
montmorilonita ou fluoromica estéd na faixa de quarenta a
setenta e cinco por cento trocada com cation orgénico
amdnio quaterndrio.

Pode-se obter uma composicd3o de matéria do paréagrafo
anterior que é especialmente apropriada para produzir
polimeros poliolefinicos nanocompbsitos quando o solvente
orginico consiste essencialmente de dietil benzeno e uma
quantidade minima de &gua, sendo que o cation organico
consiste essencialmente de dimetil dialquil amdnio
gquaterndrio no qual o grupo alquila tem de cerca de 12 a
20 Atomos de carbono, e sendo que o material de troca
catibnica em camadas é montmorilonita ou fluoromica e a
capacidade de troca catibnica da montmorilonita ou
fluoromica, neste caso, estd, preferivelmente, na faixa
de trinta a cem por cento trocada com cation organico
dimetil dialquil amdénio quaternario (e mais
preferivelmente a capacidade de troca catidnica da
montmorilonita ou fluoromica estéd na faixa de cinguenta a
oitenta por cento trocada com o cation orgdnico dimetil
dialquil ambénio quaternadrio).

Noutra incorporacdo, a presente invengdo é uma composigao
de matéria ttil para produzir um polimero nanocompdsito,
compreendendo: um material de troca catibnica em camadas
tendo uma capacidade de troca catibnica menos gue ou
completamente trocada com um cédtion orgénico, o material
de troca catidnica em camadas estando num liquido
compreendendo um solvente orgdnico, o espagamento médio
das camadas do material de troca catidnica em camadas
sendo maior que trés nanometros em resposta ao exame DOr
espectroscopia de difragdo de raios-X. Preferivelmente, o
liquido compreende pelo menos alguma &gua embora,

preferivelmente o liquido consista essencialmente de um
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solvente orgédnico. Preferivelmente, a capacidade de troca
catiénica do material de troca catibdnica em camadas ¢&
mais que vinte por cento trocada com o cédtion orgénico.
Obtém-se uma composicdo de matéria do pardgrafo anterior
que é especialmente apropriada para produzir polimeros
epéxi nanocompdésitos quando o solvente orgédnico consiste
essencialmente de acetona e uma quantidade minima de
dgua, sendo que o cation orgénico consiste essencialmente
de dietoxi metil alquil ambénio quaternadrio no qual o
grupo alquila tem de 12 a 18 atomos de carbono, e sendo
que o material de troca catidnica em camadas &
montmorilonita ou fluoromica. Preferivelmente, a
capacidade de troca catidnica da montmorilonita ou
fluoromica estd na faixa de quarenta a setenta e cinco
por cento trocada com cdtion orgdnico aménio quaternario.
Pode-se obter uma composic¢d3o de matéria do paragrafo
anterior que é especialmente apropriada para produzir
polimeros poliolefinicos nanocompdsitos quando o solvente
orgdnico consiste essencialmente de dietil benzeno e uma
quantidade minima de &gua, sendo que o cétion orgdnico
consiste essencialmente de dimetil dialquil amdnio
gquaterndrio no qual o grupo alquila tem de cerca de 12 a
20 Atomos de carbono, e sendo que o material de troca
catidnica em camadas é montmorilonita ou fluoromica e a
capacidade de troca catibnica da montmorilonita ou
fluoromica, neste caso, estd, preferivelmente, na faixa
de trinta a cem por cento trocada com cédtion orgénico
dimetil dialquil aménio quaternario (e mais
preferivelmente a capacidade de troca catidnica da
montmorilonita ou fluoromica esté& na faixa de cinguenta a
oitenta por cento trocada com o cétion orgdnico dimetil
dialquil amdnio quaternédrio).

J& noutra incorporaci3o, a presente invengdo é um método
para preparar um material de troca catidnica em camadas
para incorporagao num polimero nanocompdsito,
compreendendo as etapas de: (a) dispersar um material de

troca catidnica em camadas num liquido compreendendo &agua
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para formar uma dispersao; (b) adicionar um cation
organico na dispers3o, a quantidade de cation orgénico
sendo menor ou igual & capacidade de troca catidnica do
material de troca catidnica em camadas; e (c) trocar pelo
menos uma por¢do da A&agua do liquido por um solvente
orgdnico. A etapa (c) pode ser executada por qualquer
operagdo unitéria apropriada. por exemplo, e sem
limitacd3o para 1isso, a etapa (c) pode compreender
centrifugar a dispersdo da etapa (b) para sedimentar o
material de troca catidnica em camadas seguido por re-
dispersdo do material de troca catibnica em camadas
sedimentado no solvente orgdnico. Ou, a etapa (c) pode
compreender filtrar a dispersdo da etapa (b) para formar
uma torta de filtracd3o do material de troca catidnica em
camadas seguido por re-dispersdo da torta de filtragdo no
solvente orgdnico. A etapa (c) ndo deve compreender secar
a dispersao.

O método do parédgrafo anterior pode ser wusado para
produzir um polimero nanocompdsito pela etapa adicional
de misturar o material de troca catibdnica em camadas da
etapa (c) com um polimero para produzir um polimero nano
compdsito. Preferivelmente, o material de troca catidnica
em camadas € delaminado na matriz polimérica em uma,
duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou
dez camadas, e mais que dez camadas de material de troca
catidénica em camadas, a porcentagem em volume das uma,
duas, trés, quatro, cinco,. seis, sete, oito, nove, e dez
camadas de material de troca catidnica em camadas sendo
maior que a porcentagem em volume das mais gque dez
camadas de material de troca catibnica em camadas em
resposta ao exame por microscopia eletrbnica de
transmissdo de uma amostra representativa do polimero
nanocompédsito. Preferivelmente, o material de troca
catibnica em camadas é delaminado na matriz polimérica em
uma, duas, trés, quatro, e/ou cinco camadas, e mais que
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas,

a porcentagem em volume das uma, duas, trés, quatro e
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cinco camadas de material de troca catidnica em camadas
sendo maior que a porcentagem em volume das mais que
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas
em resposta ao exame por microscopia eletrdnica de
transmissdo de uma amostra representativa do polimero
nanocompdésito. Pode-se usar qualquer tipo de polimero.
Quando o polimero for um polimero termoplastico, a
misturacido poderd ser feita usando uma extrusora. Quando
o polimero for um polimero termofixo, a composigdo podera
ser misturada com um componente polimérico termofixo (tal
como a resina ou endurecedor de um polimero epdxi) ou com
polimero termofixo ndo curado. Remove-se o solvente ou
ligquido apds pelo menos alguma misturagdo do material de
troca catidnica em camadas com o polimero ou componente
polimérico termofixo. Quando a misturagdo ocorrer numa
extrusora o solvente ou uma por¢do do mesmo poderd ser
removida no Ultimo estdgio ou estdgio da extrusora ou o
solvente ou uma porgdo do mesmo poderd ser removida
subseqliente a etapa de extrusdo. Quando o polimero for
termofixo, o solvente poderd ser removido apds misturar o
material de troca catidnica em camadas com O precursor
termofixo (por exemplo, mondmero, ou oligbmero, ou
mondmero ou oligbmero mais endurecedor) mas,
preferivelmente serd removido antes da etapa de cura,
embora algum solvente poderd ser removido durante a cura
por aguecimento.

Pode-se produzir um polimero nanocompdsito usando as
compogsi¢des da presente inveng¢do polimerizando um ou mais
mondmeros (tal como mondmeros polimerizados por
polimerizagdo via radicais 1livres) na presenga do
material de troca catibnica em camadas da etapa (c) do
método da presente invengdo para produzir um polimero
nanocompdsito. Preferivelmente, o material de troca
catidnica em camadas é delaminado na matriz polimérica em
uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove,
e/ou dez camadas, e mais que dez camadas de material de

troca catibnica em camadas, a porcentagem em volume das
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uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e
dez camadas de material de troca catidnica em camadas
sendo maior que a porcentagem em volume das mais que dez
camadas de material de troca catibnica em camadas em
resposta ao exame por microscopia eletrdnica de
transmiss3o de uma amostra representativa do polimero
nanocompdsito. Preferivelmente, o material de troca
catidnica em camadas é delaminado na matriz polimérica em
uma, duas, trés, quatro, e/ou cinco camadas, e mais que
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas,
a porcentagem em volume das uma, duas, trés, gquatro e
cinco camadas de material de troca catibnica em camadas
sendo maior que a porcentagem em volume das mais que
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas
em resposta ao exame por microscopia eletrdnica de
transmiss3o de uma amostra representativa do polimero
nanocompdsito.

Pode-se produzir um polimero nanocompdsito usando as
composicdes da presente invengdo misturando o material de
troca catidnica em camadas da etapa (c) do método da
presente invengdo com uma solugdo de um polimero
termoplastico (tal como a solugdo de polimero de
etileno/octeno de um processo em solugdo para produzir
“polietileno”) seguido pela etapa de remover solvente do
polimero termopldstico para produzir um polimero
nanocompdsito. Preferivelmente, o material de troca
catifnica em camadas é delaminado na matriz polimérica em
uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove,
e/ou dez camadas, e mais que dez camadas de material de
troca catibnica em camadas, a porcentagem em volume das
uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e
dez camadas de material de troca catidnica em camadas
sendo maior que a porcentagem em volume das mais que dez
camadas de material de troca catidnica em camadas em
resposta ao exame por microscopia eletrdnica de
transmiss3do de uma amostra representativa do polimero

nanocompdsito. Preferivelmente, o material de troca
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catibénica em camadas é delaminado na matriz polimérica em
uma, duas, trés, quatro, e/ou cinco camadas, e mais que
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas,
a porcentagem em volume das uma, duas, trés, quatro e
cinco camadas de material de troca catibnica em camadas
sendo maior que a porcentagem em volume das mais que
cinco camadas de material de troca catidnica em camadas
em resposta ao exame por microscopia eletrdnica de
transmissdo de uma amostra representativa do polimero
nanocompdsito.

O solvente organico especifico usado na presente invengao
(ou mistura de dois ou mais solventes orgénicos)
dependera da aplicagdo especifica. A teoria seguinte pode
ser usada como um guia para ajudar a determinar um
solvente ou mistura de solventes apropriada. Por exemplo
e sem limitac3o para isso, uma composigdo da presente
invencdo tendo mais solvente orgénico pode ser misturada
com um poliol seguido por desvolatilizagdo do solvente
organico do poliol seguido por misturagdo do poliol com
um isocianato.

Apresenta-se neste paradgrafo a teoria da presente
invencdo (& qual os requerentes ndo devem estar presos).
Primeiramente, o material de troca catidnica em camadas
deve ser disperso em &gua e depois exposto ao cation
orgdnico a fim de que o material de troca catidnica em
camadas seja relativamente trocado por igual com o cation
orgadnico e para facilitar, por exemplo e sem limitagdo
para isso, a centrifugagdo ou filtragdo do material de
troca catidnica em camadas tratado com cédtion orgénico (o
material de troca catibnica em camadas tratado com cation
orgadnico tende a coagular em &gua facilitando assim sua
separacdo da maior parte da &gua). Depois, trocando a
dgua por um solvente orginico re-dispersar o material de
troca catiénica em camadas tratado com cation orgdnico no
solvente orgdnico. Esta etapa pode ser repetida para
reduzir ainda mais o conteddo de &gua da dispersdo.

Entretanto, acredita-se que uma pequena quantidade de
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dgua residual possa ser vantajosa na presente invencgao.
Se o conteldo do material de troca catidnica em camadas
tratado com cation orgénico no solvente organico for
relativamente elevado, entdo se obterd uma pasta que, por
exemplo e sem limitagdo para isso, poderd ser misturada
com uma resina termopléstica numa extrusora para produzir
um polimero termopldstico nanocompdsito descrito mais
detalhadamente num exemplo seguinte. Em qualquer caso,
acredita-se que a separagdo camada a camada das camadas
do material de troca catidnica em camadas tratado com
cidtion orgdnico no solvente orgédnico aumenta em relagdo
ao material de troca catidnica em camadas tratado com
cadtion orgénico que tenha sido secado e depois exposto a
um solvente orgadnico. Acredita-se que o material de troca
catidnica em camadas tratado com cation orgdnico & secado
e depois exposto a um solvente orgdnico em due a
separacdo camada a camada e menor (e a delaminagdo €&
menor num polimero nanocompdsito produzido com o mesmo)
que se o material de troca catidnica em camadas tratado
com cation orgdnico ndo for secado antes de ser exposto
ao solvente orgldnico. Sabe-se que material de troca
catiénica em camadas tratado com cation orgdnico tendo
uma separagdo ou espessura camada a camada aumentada
delamina a um grau maior num polimero nanocompdsito e
produz um polimero nanocompdsito tendo propriedades
mecdnicas melhoradas. Acredita-se também que o material
de troca catidnica em camadas deve ter uma capacidade de
troca catidnica menor que ou completamente trocada com um
cadtion orgénico, preferivelmente menos que completamente
trocada para muitos tipos de material de troca catidnica
em camadas tais como fluoromica e magadiita. Acredita-se
que a combinacdo de ndo secar o material de troca
catibénica em camadas tratado com cation orgédnico na
presente invencdo juntamente com a exposigdo ao solvente
orgdnico resulta em separagdo camada a camada aumentada
que tem uma O&tima porcentagem de troca que depende do

tipo especifico de material de troca catidnica em
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camadas. Além disso, acredita-se que ela é melhor quando
o solvente orgédnico tem uma polaridade semelhante a dos
grupos orgénicos do cation orgdnico. Por exemplo, quando
o solvente for acetona, neste caso um c&tion organico
tendo grupos etoxi serd melhor que um cétion organico
tendo grupos hidrocarboneto de cadeia longa. E, quando ©
solvente for dietil benzeno, ent3o um cdtion orgénico
tendo grupos hidrocarboneto de cadeia longa sera melhor
que um cation orginico tendo grupos etoxi. Acredita-se
que quando o solvente orgédnico tiver uma polaridade
semelhante & dos grupos orgédnicos do material de troca
catibnica em camadas tratado com cdtion orgénico e quando
a area do cation orgdnico trocado no material de troca
catidnica em camadas deixar espago para a adigdo do
solvente orginico, o solvente orgdnico se intercalara
entre as camadas do material de troca catidnica em
camadas para se associar com o cédtion orgdnico aumentando
assim a separa¢3o camada a camada. Deve-se compreender
gque a discuss3o acima neste pardgrafo é apenas teoria e
qué os requerentes ndo pretendem estar presos & mesma.
Exemplo 1 - Preparacdo de solugdo de argila orgénica em
acetona

Misturam-se 50 g de argila marca CLOISITE NA (Southern
Clay Products) em 5 litros d’&gua e deixa-se agitar de um
dia para outro. No dia seguinte adicionam-se 137,8 g de
solucdo a 10% de ETHOQUAD C/12 (Akzo Nobel, cloreto de
dietoxi metil Cj,.14 amdénio gquaterndrio) em etanol &
suspens3o de argila. Agita-se a mistura por mais sete
horas, apds as quais separa-se a argila orgdnica do
liquido por filtragdo a vacuo e lava-se com &agua até a
condutividade da &gua de lavagem cair abaixo de 20 pS/cm
em temperatura ambiente. Re-dispersam-se 30 g de torta de
filtragc3o em 15 mL de acetona. A torta de filtragdo re-
dispersa é colocada numa centrifuga por cinco minutos em
gravidade de 2.000 vezes para sedimentar a torta de
filtracdo. Descarta-se o liquido do topo e adicionam-se

mais 200 mL de acetona para re-dispersar a torta de
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filtracdo. A torta de filtragdo re-dispersada & colocada
numa centrifuga em gravidade de 2.000 vezes por 30
minutos n3o havendo essencialmente nenhuma sedimentacgao
da argila tratada.

Exemplo 2 - Prepara¢do de nanocompdsito de epdxi

A 200 mL da suspensdo do Exemplo 1 adiciona-se 1,40 g de
resina epéxi DER 383 (Dow Chemical). Coloca-se entao a
mistura num evaporador rotatdrio até se remover a maior
parte da acetona. A mistura espessa resultante €& entao
colocada num forno a vacuo a 60°C de um dia para outro
para completar a remogdo do solvente. No dia seguinte
adicionam-se 12 g de agente de cura JEFFAMINE D230
(Huntsman) . A mistura € manualmente agitada completamente
e vertida num molde de teste e curada a 60°C de um dia
para outro seguido por um tratamento a 120°C por 1,5 h.
As barras amarelo-claro resultantes sd3o opticamente
transparentes e contém bem esfoliados 2,5% em peso da
argila tratada determinado por microscopia eletrdnica de
transmissado.

Exemplo 3 - Preparagdo de solugdo coloidal de argila
orgdnica reativa em acetona

Prepara-se uma suspensdo a 1,85% em peso de CLOISITE NA
em Agua agitando a argila em &gua a 80°C de um dia para
outro. Separadamente, prepara-se uma solugcdo de ETHOQUAD
C/12 e sal quaterndrio de dodecilamina com razdo molar de
45:25 numa mistura de etanol/dgua ajustada para 3% em
peso de ETHOQUAD C/12. Estas solugdes sdo combinadas para
produzir raz3o de troca argila para quaterndrio de 1:0,46
molar com respeito ao ETHOQUAD. Calcula-se a composigao
final da argila orginica resultante para ser 46% de
ETHOQUAD C/12 e 25,5% de dodecilamina quaternéria.
Separa-se a argila orgédnica tratada do 1liquido por
filtrag3o a vacuo e lava-se com agua até a condutividade
da adgua de lavagem cair zbaixo de 20 pS/cm em temperatura
ambiente. Re-dispersam-se 30 g de torta de filtragao em
15 mL de acetona. A torta de filtragdo re-dispersa é

colocada numa centrifuga por cinco minutos em gravidade
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de 2.000 vezes para sedimentar a torta de filtragdo.
Descarta-se o liquido do topo e adicionam-se mais 200 mL
de acetona para re-dispersar a torta de filtragdo. A
torta de filtrac3o re-dispersada €é colocada numa
centrifuga em gravidade de 2.000 vezes por 30 minutos ndo
havendo essencialmente nenhuma sedimentagdo da argila
tratada.

Exemplo 4 - Preparagdo de nanocompdsito de epdxi

A 200 mL da suspensdo do Exemplo 3 adicionam-se 3,50 g de
resina epdxi DER 383 (Dow Chemical) e 17 g de endurecedor
de 4-aminofenil sulfona. Agita-se a solug¢do até dissolver
completamente todos os sélidos e coloca-se num evaporador
rotatdério até se remover a maior parte da acetona. A
mistura resultante é ent3o colocada num forno a vacuo a
70°C de um dia para outro para completar a remogdo da
acetona. No dia seguinte cura-se esta mistura a 120°C por
4 horas seguido por uma cura final a 160°C por mais 5 h.
A placa amarelo-claro resultante é opticamente
transparente e contém 2,5% em peso da argila determinado
por TGA. O grau de esfoliagdo é ainda melhor que o
observado no Exemplo 2. Neste caso, a matriz de epdxi
estd ligada quimicamente & superficie de argila organica
via reacdo com ions dodecil amdénio.

Exemplo 5 - Preparagdo de paste de argila orgénica
Prepara-se uma solugdo aquosa de argila de montmorilonita
a 2% (CLOISITE NA) misturando vigorosamente pd de argila
seco em A&agua quente. Resfria-se a mistura e deixa-se
descansar por 2 dias permitindo que as particulas grandes
sedimente no fundo do recipiente. A por¢do de topo da
mistura é separada para uso adicional. Separadamente,
prepara-se uma solu¢do a 3% de ARQUAT 2HT (cloreto de
dimetil di-Cig.13 amdnio quaterndrio) em etanol. Ambas as
solugdes s3o pré-aquecidas a 70°C e combinadas com taxas
de luxo apropriadas resultando numa preparagdo de argila
orgdnica ARQUAT 2HT com razdo de argila para quaternério
de 1:0,5 baseada no peso-férmula de argila

montmorilonita.
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A argila orgdnica é separada do licor por filtragdo a
vidcuo e lavada com &gua fresca até se remover a maior
parte do sal NaCl, monitorado por mensuragdo de
condutividade no licor separado. Colocam-se 150 g de
torta de filtracdo umedecida com &gua num recipiente de
centrifuga e adicionam-se 300 mL de acetona. Agita-se
vigorosamente a mistura até a argila se dispersar
uniformemente no solvente. A argila é entdo separada do
solvente por centrifugagdo e descarta-se o licor. Repete-
se o mesmo procedimento de lavagem com mais 300 mL de
acetona seguido por duas lavagens de 250 mL com dietil
benzeno. O produto final é um gel espesso de argila
orgdnica em dietil benzeno.

Exemplo 6 - Preparagdo de nanocompdsito de polipropileno

Resina de polipropileno (INSPIRE 112) e compatibilizador
de polipropileno maleado (POLYBOND 3150) sdo moidos até
pbé fino. Adicionam-se 25 g de compatibilizador no gel do
Exemplo 5. Misturam-se completamente os dois até se obter
uma pasta homogénea e adiciona-se a 300 da resina de
polipropileno em pd e mistura-se adicionalmente.
Alimenta-se esta mistura numa extrusora de duas hélices
equipada com um orificio de desvolatilizag¢d@o na
extremidade do barril de misturagdo para remover O
solvente. O nanocompdsito de polipropileno resultante
exibe distribuic3o e esfoliagdo de plaquetas de argila
muito melhor (baseada em formagcdo de imagens de TEM)
comparado a um nanocompdsito de polipropileno preparado
usando a mesma argila orgdnica que tinha sido secada.
Essencialmente, eliminou-se completamente a presenga de
grandes aglomerados de argila (1 pm e maior) na matriz
polimérica. As propriedades mecdnicas resultantes do
nanocompdsito (médulo de flex3o e tenacidade ao impacto)
também sao significativamente melhores que as
propriedades mecénicas do nanocompbdsito produzido usando
a mesma argila orgdnica que tinha sido secada.

Conclusao

Concluindo, torna-se rapidamente O&bvio que embora a
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invencdo tenha sido acima descrita em relagado as suas
incorporac¢des preferidas, deve-se compreender que a
presente invengdo ndo se limita dessa maneira mas
pretende cobrir todas as alternativas, modificagles e
equivalentes gque se incluem dentro dos limites da
abrangéncia da invenc3o definidos pelas reivindicagdes

seguintes.



10

15

20

25

30

35

REIVINDICACOES

1. Composicdo de matéria, caracterizada pelo fato de

compreender um material de troca catidnica em camadas
tendo uma capacidade de troca catibnica menor que ou
completamente trocado com um cation orgédnico, o material
de troca catidnica em camadas estando num 1liquido, e
ainda por um ou mais dos seguintes: (a) o material de
troca catidnica em camadas estar delaminado em uma, duas,
trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou dez
camadas e mais que dez camadas de material de troca
catiénica em camadas, a porcentagem em volume das uma,
duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e dez
camadas de material de troca catidnica em camadas sendo
maior que a porcentagem em volume das mais que dez
camadas de material de troca catibnica em camadas em
resposta ao exame por Tmicroscopia eletrdnica de
transmissdo de uma amostra representativa secada por
congelamento da composigdo; (b) menos que dez por cento
do material de troca catidnica em camadas sedimentado em
resposta a gravidade de 1.500 vezes por meia hora; e (c)
o espagamento médio das camadas de material de troca
catibdnica em camadas ser maior que trés nanometros em
resposta ao exame por espectroscopia de difragdo de
raios-X.

2. Composicdo de matéria, de acordo com a reivindicagdo

1, caracterizada pelo fato de o material de troca

catidnica em camadas estar delaminado em uma, duas, trés,
quatro, e/ou cinco camadas, e mais que cinco camadas de
material de troca catidnica em camadas, a porcentagem em
volume das uma, duas, trés, quatro e cinco camadas de
material de troca catidnica em camadas sendo maior que a
porcentagem em volume das mais que cinco camadas de
material de troca catidnica em camadas em resposta ao
exame por microscopia eletrdnica de transmissdo de uma
amostra representativa secada por <congelamento da
composigado.

3. Composigdo de matéria, de acordo com qualquer uma das
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reivindicacdes de 1 a 2, caracterizada pelo fato de o

liquido compreender agua.
4. Composigdo de matéria, de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes de 1 a 3, caracterizada pelo fato de o

liguido consistir essencialmente de um solvente orgénico.
5. Composicdo de matéria, de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes de 1 a 4, caracterizada pelo fato de a

capacidade de troca catidnica do material de troca
catidnica em camadas estar mais que vinte por cento
trocado com o cédtion orgdnico.

6. Composicdo de matéria, de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes de 1 a 5, caracterizada pelo fato de o

solvente orglnico consistir essencialmente de acetona e
uma quantidade minima de &gua, sendo que o cation
organico consiste essencialmente de dietoxi metil alquil
aménio quaterndrio no qual o grupo alquila tem de 12 a 18
dtomos de carbono, e sendo que o material de troca
catibénica em camadas é montmorilonita, fluoromica, ou
sepiolita.

7. Composicdo de matéria, de acordo com a reivindicagdo

6, caracterizada pelo fato de a capacidade de troca

catidnica da montmorilonita ou fluoromica estar na faixa
de quarenta a oitenta e cinco por cento trocada com O
cadtion orgdnico de amdnio quaternario.

8. Composic¢do de matéria, de acordo com a reivindicagao

6, caracterizada pelo fato de o cation orgénico

compreender uma mistura de dois ou mais cations
orgadnicos.
9. Composigdo de matéria, de acordo com a reivindicagao

8, caracterizada pelo fato de o cation orgénico

compreender um composto de aménio guaternédrio e uma amina
protonada ou amina livre que seja reativa com grupos

epdxi.

(N

10. Composicdo de matéria, de acordo com qualquer uma das
5,

reivindicagdes de 1 a caracterizada pelo fato de o

solvente orginico consistir essencialmente de dietil

benzeno e uma quantidade minima de &agua, sendo que O
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cidtion orgdnico consiste essencialmente de dimetil
dialquil aménio quaternadrio no gqual o grupo alquila tem
cerca de 12-20 atomos de carbono, e sendo que o material
de troca catidnica em camadas é montmorilonita,
fluoromica, ou sepiolita.

11. Composigdo de matéria, de acordo com a reivindicacgao

10, caracterizada pelo fato de a capacidade de troca

catidnica da montmorilonita, fluoromica, ou sepiolita
estar na faixa de trinta a cem por cento trocada com o
cation orgdnico de dimetil dialquil aménio quaterndrio.

12. Composicdo de matéria, de acordo com a reivindicagdo

10, caracterizada pelo fato de a capacidade de troca

catidnica da montmorilonita ou fluoromica estar na faixa
de cinglenta a oitenta por cento trocada com o céation
orgdnico de dimetil dialquil amdénio quaternario.

13. Composicdo de matéria, de acordo com a reivindicagdo

10, caracterizada pelo fato de o cation orgénico

compreender um ou mais cétions orgdnicos.

14. Método, caracterizado pelo fato de compreender as

etapas de: (a) dispersar um material de troca catidnica
em camadas num liquido compreendendo agua para formar uma
dispers3o; (b) adicionar um cation orgénico na dispersao,
a quantidade de cation orgdnico sendo menor ou igual &
capacidade de troca catidnica do material de troca
catidnica em camadas; e (c) trocar pelo menos uma pPorgao
da &dgua do liquido por um solvente orgédnico.

15. Método, de acordo com a reivindicacao 14,

caracterizado pelo fato de a etapa (c¢) compreender

centrifugar a dispersdo da etapa (b) para sedimentar o
material de troca catidnica em camadas seguido por re-
dispers3o do material de troca catidnica em camadas
sedimentado no solvente organico.

16. Método, de acordo com a reivindicacgao 14,

caracterizado pelc fato de a etapa (c) compreender

filtrar a dispersdo da etapa (b) para formar uma torta de
filtracdo do material de troca catidnica em camadas

seguido por re-dispersdo da trota de filtragdo no
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solvente orgédnico.
17. Método, de acordo com gqualquer uma das reivindicagdes

de 14 a 16, caracterizado pelo fato de compreender ainda

a etapa de: misturar o material de troca catidnica em
camadas da etapa (¢) com um polimero, componente
polimérico ou pré-polimero para produzir um polimero
nanocompdsito no qual o material de troca catidnica em
camadas estd delaminado na matriz polimérica em uma,
duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou
dez camadas e mais que dez camadas de material de troca
catifnica em camadas, a porcentagem em volume das uma,
duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e dez
camadas de material de troca catibnica em camadas sendo
maior que a porcentagem em volume das mais que dez
camadas de material de troca catidnica em camadas em
resposta ao exame por microscopia eletrbnica de
transmiss3o de uma amostra representativa do polimero
nanocompdsito.

18. Método, de acordo com a reivindicacgao 17,

caracterizado pelo fato de o material de troca catidnica

em camadas estar delaminado na matriz polimérica em uma,
duas, trés, quatro, e/ou cinco camadas, e mais que cinco
camadas de material de troca catibnica em camadas, a
porcentagem em volume das uma, duas, trés, quatro e cinco
camadas de material de troca catidnica em camadas sendo
maior que a porcentagem em volume das mais que cinco
camadas de material de troca catidnica em camadas em
resposta ao exame por microscopia eletrdnica de
transmissdo de uma amostra representativa do polimero
nanocompdsito.

19. Método, de acordo com qualgquer uma das reivindicagdes

17 ou 18, caracterizado pelo fato de o polimero ser um

polimero termoplédstico e o polimero estar misturado com a
composicdo numa extruscra e O solvente ser removido apds
ter ocorrido pelo menos alguma misturagdo do polimero e
do material de troca catidnica em camadas.

20. Método, de acordo com qualgquer uma das reivindicagodes
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17 ou 18, caracterizado pelo fato de o polimero ser um

polimero termofixo e a composigdo estar misturada com um
componente polimérico ou com um polimero termofixo ndo
curado e o solvente ser removido apds ter ocorrido pelo
menos alguma misturacdo do polimero e do material de
troca catidnica em camadas.

21. Método, de acordo com qualgquer uma das reivindicagdes

17 ou 18, caracterizado pelo fato de o polimero ser um

polimero de uretano e a composigao estar misturada com um
poliol para formar uma mistura de poliol com a composigao
cuja mistura de poliol é depois desvolatilizada para
remover a maior parte do solvente orgdnico e depois
reagir com um isocianato para produzir o polimero de
uretano.

22 . Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes

14-16, caracterizado pelo fato de compreender ainda a

etapa de: polimerizar um ou mais mondmeros na presenga do
material de troca catidnica em camadas da etapa (c) para
produzir um polimero nanocompdsito, sendo que o material
de troca catiénica em camadas estd delaminado na matriz
polimérica em uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete,
oito, nove, e/ou dez camadas, e mais que dez camadas de
material de troca catidnica em camadas, a porcentagem em
volume das uma, duas, trés, quatro, cinco, seis, sete,
oito, nove, e dez camadas de material de troca catidnica
em camadas sendo maior que a porcentagem em volume das
mais que dez camadas de material de troca catidnica em
camadas em resposta ao exame por microscopia eletrdnica
de transmissdo de uma amostra representativa do polimero
nanocompdsito.

23. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicag¢des

14-16, caracterizado pelo fato de compreender ainda a

etapa de misturar o material de troca catidnica em
camadas da etapa {c) com uma solugdo de um polimero
termoplastico seguido pela etapa de remover solvente do
polimero termopléastico para produzir um polimero

nanocompdésito sendo que o material de troca catidnica em
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camadas estd delaminado na matriz polimérica uma, duas,
trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou dez
camadas, e mais que dez camadas de material de troca
catidnica em camadas, a porcentagem em volume das uma,
duas, trés, quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e dez
camadas de material de troca catidnica em camadas sendo
maior que a porcentagem em volume das mais que dez
camadas de material de troca catidnica em camadas em
resposta ao exame por microscopia eletrbnica de
transmissdo de uma amostra representativa do polimero
nanocompdsito.

24 . Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes

22 ou 23, caracterizado pelo fato de o material de troca

catidnica em camadas estar delaminado na matriz
polimérica em uma, duas, trés, quatro, e/ou cinco
camadas, e mais que cinco camadas de material de troca
catiénica em camadas, a porcentagem em volume das uma,
duas, trés, quatro e cinco camadas de material de troca
catibdnica em camadas sendo maior gque a porcentagem em
volume das mais que cinco camadas de material de troca
catidnica em camadas em resposta ao exame por microscopia
eletrénica de transmissdo de uma amostra representativa
do polimero nanocompdsito.

25. Método, de acordo com a reivindicagao 20,

caracterizado pelo fato de pelo menos uma porgao do

solvente ser removida antes de curar.

26. Composicdo polimérica, caracterizada pelo fato de ser

preparada pelo método conforme definido pelas
reivindicagdes de 17 a 25.

27. Composicdo de polimero nanocompdsito, caracterizada

pelo fato de ser preparada usando a composigao conforme
definida por qualquer uma das reivindicag¢des de 1 alé e

um polimero matriz.
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RESUMO

“COMPOSICAO DE MATERIA, METODO, COMPOSIGAO POLIMERICA E
COMPOSICAO DE POLIMERO NANOCOMPOSITO” .

A presente invengdo € uma composigdo compreendendo um
material de troca catidnica em camadas tendo uma
capacidade de troca catidnica menor que ou completamente
trocado com um cation orgdnico, o material de troca
catidnica em camadas estando num liquido, e ainda por um
ou mais dos seguintes: (a) o material de troca catidnica
em camadas estar delaminado em uma, duas, trés, quatro,
cinco, seis, sete, oito, nove, e/ou dez camadas e mais
que dez camadas de material de troca catidnica em
camadas, a porcentagem em volume das uma, duas, trés,
quatro, cinco, seis, sete, oito, nove, e dez camadas de
material de troca catibnica em camadas sendo maior que a
porcentagem em volume das mais que dez camadas de
material de troca catidnica em camadas em resposta ao
exame por microscopia eletrénica de transmissdo de uma
amostra representativa secada por congelamento da
composigdo; (b) menos que dez por cento do material de
troca catibénica em camadas sedimentado em resposta a
gravidade de 1.500 vezes por meia hora; e (e) o
espacamento médio das camadas de material de troca
catidnica em camadas ser maior que trés nanometros em
resposta ao exame por espectroscopia de difragdo de
raios-X. A presente invengdo também €é um método para
preparar um material de troca catidnica em camadas para
incorporagdo num polimero nanocompdsito, pelas etapas de:
(é) dispersar um material de troca catidnica em camadas
num liquido compreendendo &gua para formar uma dispersao;
(b) adicionar um cé&tion orgdnico na dispersdo, a
quantidade de c&ation orgdnico sendo menor ou igual a
capacidade de troca catidnica do material de troca
catidnica em camadas; e (c) trccar pelo menos uma porgao
da &gua do liquido por um solvente orgdnico sem secar o
material de troca catidnica em camadas. A invengdo inclui

também materiais nanocompdésitos assim produzidos ou



incorporando tais materiais de troca catidnica em

camadas.
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