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PROCESSO PARA OBTENCAO DE SUPERFICIES SUPERHIDROFOBICAS UTILIZANDO
NANOPARTICULAS FUNCIONALIZADAS

Campo da invencao

001 O presente invento consiste num processo para produzir superficies
repelentes a agua, permitindo assim que as gotas de agua rolem e propiciem a
auto-limpeza da superficie, além disso, o presente invento permite também
controlar o grau de auto-limpeza, mantendo as condigdes superhidrofobicas da

superficie.

Estado da técnica

002 As tecnologias geralmente utilizadas para conferir propriedades
hidrofébicas, superhidrofobicas, anticorrosivas, etc. a diversos materiais

utilizam basicamente duas metodologias:

a) Cromado, amplamente utilizado no caso dos metais, esse processo vem

sendo evitado em func¢ado da sua toxicidade e natureza cancerigena do Cr (VI);

b) Tratamento com compostos quimicos que combinam varias camadas de
compostos organometalicos dando ao material uma reatividade quimica baixa
ou extremamente baixa (no caso de utilizar fluor), baixo coeficiente de atrito e
impermeabilidade, essa metodologia de amplo uso para produzir superficies
com baixa energia livre em panelas, frigideiras e diversos utensilios da vida
diaria baseia-se em gerar uma camada externa fluorada que da protegao ao
material metalico. Uma fina camada de um ou varios compostos quimicos
ligados covalentemente ao metal da aos materiais propriedades que impedem
a adesao de uma ampla gama de compostos quimicos com a superficie de
uma panela funcionalizada, por exemplo, inclusive a temperaturas
suficientemente altas para cozinhar os alimentos. Nesses casos, a superficie
do metal é funcionalizada com um material composto de multicamadas

baseadas em um fluoropolimero. O mais comumente utilizado é o
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Politetrafluoretileno (PTFE). Para conseguir o resultado que é possivel ver
nesses produtos comerciais, o composto final € aplicado em trés etapas [M. Q.
Zhang, K. Friedrich, K. Batzar, P. Thomas, Abrasive wear mechanisms of
fluoropolymer based composite coatings on aluminum substrates, Wear, 200
(1996) 122.]: uma primeira (primer) que maximiza a adesdo e resisténcia
mecanica, minimizando simultaneamente a porosidade; uma camada
intermediaria que deve maximizar tanto a adesao entre as camadas inferior e
superior, como manter elasticidade e capacidade de recuperacdo mecanica; e
finalmente a camada superior deve ter propriedades anti-aderentes e

simultaneamente estar ligada a camada intermediaria.

003 Comercialmente, esses tipos de recobrimentos de multicamadas estao
compostos por uma mistura (blend) de PTFE, um copolimero fluorado
propileno-etileno ou uma resina perfluoro alcéxida. Em alguns casos,
adicionam-se particulas inorganicas que conferem resisténcia mecéanica ao

filme.

004 Esse processo também gera subprodutos de alta toxicidade e/ou utilizam
processos sequenciais de funcionalizagdo de maior complexidade utilizando
formulagdes quimicas muito especificas e conhecidas somente por poucas

empresas quimicas.

005 Um dos aspectos mais relevantes no que se refere ao comportamento
de superficies superhidrofébicas é a facilidade de deslizamento das gotas de
agua. Tal caracteristica € quantificada pela histerese angular, que € definida
como sendo a diferenca entre o angulo de avango e o angulo de recesso da

gota na iminéncia desta rolar sobre a superficie inclinada.

006 Existem sistemas naturais com propriedades de molhabilidade
diferenciadas, os quais tém servido de inspiracdo para o desenvolvimento de
analogos artificiais. O exemplo mais famoso é a folha da planta de Lotus
(Nelumbo Nucifera). Esta folha apresenta um comportamento superhidrofébico

onde as gotas de agua rolam facilmente carregando impurezas depositadas
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sobre a superficie, originando assim um efeito auto-limpante. W. Barthlott, C.
Neinhuis, Planta 1997 (202), 1-8 realizaram um estudo estrutural da superficie
da folha, mostrando que esta apresenta uma microtextura revestida com
nanocristais de uma cera hidrofébica. Assim sendo, o fendmeno da
superhidrofbicidade envolve a conjugagdo de um fator quimico (uma baixa
energia livre de superficie) e de um fator fisico, associado a uma dada textura

da superficie.

007 Apesar dos estudos dos sistemas de alta hidrofobicidade ter se
intensificado a partir do final da década de 90, s6 recentemente tem-se feito um
estudo mais aprofundado do papel da nanoestrutura na superhidrofobicidade,
dada a vasta evidéncia do papel crucial da rugosidade neste fendmeno. Devido
a dificuldades experimentais de produgdo controlada de superficies com
nanopadrdes, a investigacdo do fator nano na molhabilidade tem-se revelado

um desafio.

008 Em um recente trabalho, B. Bhushan, K. Koch, Y. C. Jung, Soft Matter,
2008 (4), 1799-1804 criaram superficies com um micropadrao de rugosidade
replicadas a partir de um molde, sob as quais se depositou nanocristais de n-
hexatriancotano (CssH74) a partir da técnica PVD (physical vapor deposition).
Experimentos feitos por Z. J. Cheng, J. Gao and L. Jiang, Langmuir 2010 (26),
8233-8238, mostraram a viabilidade do emprego desta técnica de deposi¢cao na
obtenc&o de filmes hidrofébicos usando este hidrocarboneto de cadeia longa.
Mediante o controle das condi¢des de deposicao, € possivel obter nanocristais
com diferentes densidades de empacotamento, o que afeta a
superhidrofobicidade resultante. Bhushan verificou que as superficies que
apresentavam somente um padrdo de rugosidade micrométrico (sem
deposi¢cao de n-hexatriacontano) exibiam um angulo de contato estatico de
154°, Entretanto, a histerese angular se revelou alta, na faixa de 36°, bem
como o angulo de inclinagdo para a rolagem da gota, que foi de 51°. As
superficies microestruturadas que foram recobertas com diferentes densidades

de nanocristais de n-hexatriacontano (0,12 , 0,2 e 0,4 yg/mm?) mostraram uma
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melhoria dos parédmetros medidos. O melhor resultado obtido foi com a
superficie recoberta com uma densidade de 0,2 ug/mm?, exibindo um angulo

de contato estatico de 169° e uma histerese angular de 2°.

009 A patente WO 2005/021843 relata o uso do processo de eletrospray
envolvendo uma composi¢cao com silano perfluorado de base polimérica. Apds
0 processo de deposigao por eletrospray, o flme depositado é submetido a um
aquecimento para formacao de ligagdes cruzadas e consequente reticulagéo
do polimero. Ja a patente WO 2008/066828 explora o uso de uma técnica de
deposicdo de uma camada hidrofébica sobre uma superficie na qual se utiliza
um fluido supercritico. Um soluto hidrofébico (o qual pode englobar ceras,
substancias contendo longas cadeias hidrocarbdnicas saturadas, polimeros
como polietiieno e mesmo polimeros perfluorados) é solubilizado em fluido
supercritico sob alta pressdo. Em uma camara de despressurizacao, a solugao
€ injetada de forma que o fluido vaporize rapidamente precipitando as
particulas de soluto sobre a superficie a ser modificada. O espaco de
possibilidades a ser explorado no desenvolvimento de técnicas de producao de
superficies superhidrofobicas € muito amplo, dados os varios métodos de

modificagao de superficies descritos na literatura.

010 Em relacdo a funcionalizagdo de nanoparticulas para recobrimentos
hidrofébicos somente uma patente 5,565,591; USA, 1996 utiliza compostos
siliconados para uma aplicacdo hidrofobica. Nesta patente sio utilizados
compostos alcooxi-siliconados para obter o TiO2 hidrofobico. Os autores
mencionam que somente um pequeno conjunto destes compostos sao
eficientes para funcionalizar o TiO2. Na patente 5,562,897; USA, 1996 os
mesmos autores utilizam seu processo de funcionalizacdo do TiO2 numa
aplicagao de protegéo solar da pele dos raios ultravioletas. Ja nas patentes:
7,338,995 B2, US, 2008; 6,616,746 B2, US, 2003 e 6,455,158 B1 US, 2002 séao
utilizados diferentes formulagdes combinando copolimeros, alcooxisilanos ou
alquilsilanos para funcionalizar pigmentos brancos (nanoparticulas) de TiO2. O

foco destas aplicacbes € melhorar as propriedades oticas dos filmes
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produzidos pelas funcionalizagdes dos pigmentos, assim como adicionar cor as

superficies dos produtos finais tratados.

011 A patente WO 01/07680 relata o uso de uma solugdo aquosa contendo
silano, acido bdrico, acido fosférico, entre outros aditivos, para o tratamento
anticorrosivo de substratos metalicos. A patente US 5292549 descreve o uso
de uma solugdo para depositar um filme de silano sobre o ago, evitando

ferrugem.

012 A patente US 2005/058843 emprega uma formulagdo baseada em
silanos hidrolisados. Os compostos base sdo o vinil-silano e amino-silanos. O
uso de solventes organicos € previsto nesta formulagdo, podendo-se citar o
metanol, o etanol, o propanol e o isopropanol. Estes constituintes entram como
agentes para melhorar a solubilidade dos silanos e aumentar a estabilidade da

solucao.

013 Os tratamentos baseados na deposicao de fiimes de silanos estdo sendo
alvo de muitos estudos. Variadas formulagbes sdo contempladas, tendo
aplicabilidade a uma ampla gama de substratos. Deve-se ressaltar que o foco
desses estudos que utilizam elaboradas formulagdes de silanos € a protecao
anti-corrosiva, sendo o aspecto do comportamento hidrofébico correntemente

desconsiderado.

014 Existem varias patentes baseadas em propriedades auto-limpantes, tais
como: US2010204037, SI 22807 (A) - 31/12/2009, CN 101440255 (A) -
27/05/2009, CN 101412892 (A)- 22/04/2009, WO 2008020014 (A1) -
21/02/2008 e KR 20020091604 (A) - 06/12/2002. Todas estas patentes
baseiam se em processos auto-limpantes via fotdlise incluindo também
algumas delas, propriedades para produzir superficies antibacterianas. Todas
essas patentes que utilizam o TiO2 aproveitam a alta atividade fotocatalitica de
sua superficie para degradar contaminantes adsorvidos que posteriormente
serao eliminados pela agua da chuva. Nestes casos a superficie do TiO2 tem

propriedades hidrofilicas e superhidrofilicas, ou seja que a agua molha
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completamente a superficie. Primeiro os contaminantes sdo degradados e logo

a superficie é limpa pela agua que dissolvera os residuos menores.

Sumario da Invencao

015 O presente invento consiste num processo para produzir superficies
repelentes a agua, denominadas de superhidrofobicas. Estas superficies,
devido a baixa molhabilidade, permitem que as gotas de agua rolem e
propiciem a auto-limpeza da superficie. O presente invento permite também
controlar o grau de auto-limpeza, denominada histereses mantendo as

condic¢des superhidrofobicas da superficie.

Descricao das Figuras

016 Figura 1: Apresenta esquema do procedimento experimental para
produzir uma superficie superhidrofobica utilizando nanoparticulas de TiO:2

funcionalizadas com compostos de silano, com a seguinte sequéncia:

Nanoparticulas de TiO2
Solugéo de Silano

Agitacdo magnética

a0 o p

Espalhamento sobre a superficie a ~1000C

017 Figura 2: Apresenta Imagens tipicas de microscopia eletronica de
varredura de uma superficie de vidro tratada conforme o procedimento descrito

anteriormente. O aumento na magnificagao se da de esquerda a direita.

018 Figura 3: Espectro XPS do sinal de O 1s para TiO2 sem funcionalizar e

funcionalizados com silano em xileno (XTMPSi) e agua (ATMPSi).

Descricao do Anexo

019 Anexo 1: Apresenta gota de ~ 5 pyL de agua deionizada sobre uma
superficie tratada de vidro com o procedimento descrito na seccao do

detalhamento do invento.
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Descriciao Detalhada da Invencao

020 A produgédo da superficie superhidrofobica envolve basicamente duas

etapas:

) Uma primeira etapa que consiste da mistura de um composto silano
diluido num solvente adequado com as nanoparticulas de dioxido de titanio
(TiO2).

1)) Na segunda etapa a dispersao anterior & espalhada na superficie a tratar
(vidro, metal, polimero, etc.) seguida de uma cura a temperaturas moderadas

para permitir a condensacgao de grupos hidroxilas e polimerizagao.

021 As ligagbes covalentes resultantes das reagdes quimicas anteriores dao
aos materiais assim tratados, propriedades superficiais fisicas e quimicas
diferentes dos materiais iniciais. Modificagdes superficiais gerando
hidrofobicidade, dureza ou concentragdo superficial de determinados grupos
funcionais, por exemplo, podem ser facilmente obtidas dependendo das
condi¢cbes experimentais utilizadas. O molhamento de uma superficie sélida por
um liquido € de obvia importancia em numerosas aplicagdes cotidianas, tais
como pintura, coloragdo de tecidos, recobrimento anti-corrosivos em metais,
recobrimento de vidros, lubrificagdo, tratamento de plantas, cosméticos,
biotecnologia, etc. Na maioria dos casos o recobrimento do material tem que
ser permanente e entdo deve ser pelo menos estabelecida uma ligacao
quimica entre uma espécie quimica do recobrimento e a superficie do material.
Neste sentido, o procedimento descrito na presente invencao, satisfaz esta
condicdo pela implementacdao da ligacao covalente entre as interfaces. Nos
casos de converter superficies poliméricas hidrofébicas a superhidrofobicas,
um tratamento prévio convencional para aumentar a molhabilidade da
superficie polimérica pode ser necessario antes do tratamento descrito na

presente invengao.
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022 A nanotecnologia continua e continuara em forte expansdo o que
estimula o desenvolvimento de novas metodologias de produgdo. A
combinagdo de micro-nano fabricagdo com funcionalizagao superficial sera
num futuro préximo necessaria em muitas aplicagdes no dia a dia. A presente
invencao pode ser aplicada em processos industriais facilmente e com grande
diversidade de materiais: metalicos, éxidos semicondutores, polimeros, etc. O
meétodo descrito € extremadamente simples e utiliza nanoparticulas de oxido de
titdnio de amplo uso industrial, baixo custo e ambientalmente corretas. O oxido
de titanio tem propriedades adicionais devido a suas caracteristicas
fotoquimicas bem conhecidas, mas a presente invencdo nao esta limitada a
este material sen&o pelo contrario para todo tipo de nanoparticulas, nanotubos,

nanofibras, etc. que podem ser funcionalizadas com silanos.

023 O procedimento a seguir, corresponde a uma incorporagao preferida do
invento, entretanto, a presente invencdo nao esta restrita a este metal e é
somente um exemplo ilustrativo do procedimento detalhado da invencédo. O
processo de modificacdo superficial consiste basicamente das seguintes

etapas:

1) Solugdes diluidas de compostos de silano sédo preparadas utilizando
diferentes solvente polares ou apolares ou mistura dos mesmos, como por
exemplo, agua, alcool, tolueno, xileno, etc. O controle na concentracdo da

mistura permite controlar o grau de histerese final obtido na superficie tratada;

2) As nanoparticulas de TiO2 sdo misturadas com as solu¢des preparadas
de compostos de silano formando uma solucdo coloidal que é mantida em

agitagcdo magnética por alguns minutos.

3) Finalmente, a mistura anterior (2) é espalhada sobre a superficie a tratar
e o material € colocado num forno em atmosfera de ar para aumentar a

velocidade das reacdes de condensacéo.
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4) O material é retirado do forno apresentando imediatamente propriedades

superhidrofobicas e auto-limpantes permanentes.

024 O exemplo que é descrito a seguir, € somente ilustrativo do processo
utilizado e o invento nao esta limitado, por motivo algum, a esse tipo de
exemplo. Ao contrario, o processo pode ser aplicado a uma grande diversidade
de materiais: metalicos, semicondutores, poliméricos, vidros, ceramicos, filmes

finos, biomateriais, etc.

025 Neste exemplo, nanoparticulas de TiO2 foram modificadas pelo
tratamento descrito acima obtendo um resultado final de superhidrofobicidade
(dngulo de contato > 150 graus). Dependendo do solvente utilizado as
superficies superhidrofobicas podem apresentar condicbes de baixa histerese
angular (< 10 graus) permitindo que as gotas de agua rolassem e propiciem a
auto-limpeza da superficie ou alta histerese (28 graus). Sdo apresentados, a
seguir, os resultados experimentais que mostram a evolugdo das distintas

etapas do tratamento.

026 Podemos observar na figura 1 um procedimento experimental para
produzir uma superficie superhidrofobica utilizando nanoparticulas de TiO:2

funcionalizadas com compostos de silano.

027 As nanoparticulas de TiO2, nas condigbes mostradas na Fig. 1,
apresentam comportamento hidrofilico devido a alta energia livre na superficie.
Com o objetivo de aumentar a hidrofobicidade e diminuir sua energia livre da
superficie, efetuou-se o tratamento com Trimetil-propil silano (TMPSI),

explicado na se¢ao correspondente.

028 Dependendo dos solventes utilizados e concentragbes na mistura final
as superficies apresentam diferente histereses a pesar de ser sempre
superhidrofobicas. Por exemplo, se 20 mL de wuma mistura de
agua/alcool/TMPSi (90/5/5, viviv) é colocada em agitagdo com 0,3 g de
nanoparticulas de TiO2 (AEROXIDE® TIO2 P 25, Evonik Degussa Corporation) por
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alguns minutos e posteriormente colocada num forno a ~100°C por uma hora, o
resultado € uma superficie superhidrofobica com uma histerese de 28 graus.
Pelo contrario se a agua é eliminada e 0,3 g de nanoparticulas de TiO2 séo
misturaras com uma solugao de xileno/TMPSi (95/5, v/v) a histerese diminui
atingindo novamente condi¢des de superhidrofobicidade, mas também a
condigdo auto-limpante com histerese menores a 10 graus. Os resultados s&o
sumarizados na Tabela 1 e o Anexo 1 apresenta uma tipica imagem de uma
gota de agua (de ~ 5 pL de agua deionizada) sobre uma superficie de vidro

funcionalizada com o procedimento anteriormente descrito.

Angulo de contato

Mistura Histerese (graus)
(graus)

ATMPSi 159 £ 2 28

XTMPSi 160 £ 2 <10

029 Tabela 1. Angulo de contato e histerese medidos para misturas de
nanoparticulas de TiO2 em dois solventes diferentes: ATMPSI
(agualalcool/ TMPSI; 90/5/5, viviv) e XTMPSi (xileno/TMPSi; 95/5, viv)

030 A superhidrofobicidade obtida pode ser entendida pela presenca de um
composto de baixa energia livre como o TMPSi somado a obtencdo de uma
micro-nano estrutura superficial. A combinagdo destes dois componentes, o
quimico e o morfolégico, € a condigdo para obter superficies superhidrofobicas
auto-limpantes. Isso € evidenciado nas imagens de microscopia eletrbnica de
varredura (SEM) apresentadas na Figura 2. Na figura 2 a direita é possivel
observar a presencga das nanoparticulas agregadas com formacao de “clusters”
ou isoladas dando o componente nanoestrutural sobre uma estrutura maior

micrométrica (ver figura 2 a esquerda).

031 Além de se ter alcangado a superhidrofobicidade no sentido estatico nos
dois tipos de tratamento apresentados, também se alcangou a caracteristica de

superhidrofobicidade no sentido dinamico, observando-se uma baixissima
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histerese angular que foi avaliada de forma qualitativa, observando-se que para
um angulo de inclinagdo do substrato superior a 5-9° a gota deslocava
facilmente pela superficie. Esta baixa histerese foi obtida utilizando o método
com solugdo base de xileno (XTMPSI). Esse resultado pode ser compreendido
devido a presenga de grupos OH que ficam na superficie sim ser
funcionalizados pelo silano quando se utiliza o meio aquoso. A figura 3
apresenta espectros de XPS (Espectroscopia de fotoelétrons) de trés amostras:
TiO2 P25 sem tratamento, e filmes de vidro tratados com os dois tipos de
solventes ATMPSi e XTMPSi. Como pode ser observado na Figura 3 quando
se utiliza um solvente com base de agua (ATMPSi) a concentracdo de OH
superficial (Ti-OH) apresenta um componente altamente significativo no
espectro de XPS do sinal do O 1s sendo maior inclusive que o TiO2 sem
tratamento. A interagcdo da gota de agua com essas regides hidrofilicas num
ambiente superhidrofobico evita que a gota role a baixos angulos. Pelo
contrario quando a agua nao esta presente (XTMPSi) a concentragao
superficial de Ti-OH esta fortemente diminuida e a condicdo auto-limpante é
obtida. A Tabela 2 apresenta as concentragdes relativas calculadas dos ajustes
da Figura 3. Controlando a porcentagem de agua numa determinada solugao é
possivel controlar o componente de histerese superficial obtido que pode ser

desejavel para uma possivel aplicagao.

Elemento O-Ti (%) Ti-OH (%) Ti-O-Si (%)
TiO2 55.9 29.1 15.0
ATMPS; 48.9 36.7 14.3
XTMPSi 64.9 19.4 15.7

032 Tabela 2. Quantificagdo das espécies superficiais que contribuem ao
sinal do O 1s em filmes de TiO2 P25, ATMPSi e XTMPSi.
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033 O presente invento permite modificar permanentemente a superficie de
diversos materiais conferido-lhes propriedades superhidrofébicas e auto-
limpantes. Utiliza-se, para obter esse fim, uma mistura preparada com uma
solucado de um composto metoxi silano em solventes polares ou apolares e
nanoparticulas de 6xidos metalicos com o objetivo de funcionalizar a superficie
das mesmas. Logo essa solugéo € espalhada sobre o substrato cuja superficie
se deseja modificar e finalmente curado a temperaturas moderadas.
Controlando os componentes polares da solugao original (contido de agua, por
exemplo) é possivel controlar a histerese da superficie final tratada, permitindo

atingir as condi¢des auto-limpantes desejadas.

034 As modificagbes superficiais produzidas sdo permanentes e o material
tratado apresenta propriedades fisico-quimicas superficiais muito diferentes do

material original.

035 O presente invento tem a grande vantagem de permitir funcionalizar com
alta eficiéncia uma superficie sdélida produzindo um material com propriedades
superhidrofobicas auto-limpantes. A modificagdo das propriedades superficiais
do material pode ser realizada de ‘uma maneira muito simples com materiais
facilmente acessiveis e econdmicos. A metodologia desenvolvida permite sua
aplicacao em diferentes tipos de materiais como metais, semicondutores, vidro,
polimeros, etc. Nos casos de polimeros hidrofébicos um pré-tratamento

convencional para aumentar a molhabilidade se faz necessario.

036 Areas tais como a petroquimica, biomédica, biomateriais, ades3o,
recobrimentos protetores, atrito, materiais compostos, microeletrénica, catalise,
filmes finos, etc. ttm em comum a interagdo de um meio com a superficie do
material. A interagdo superficie-meio é de fundamental importancia numa
aplicacdo bem sucedida de um material. Mas acontece que muitas vezes
esses materiais com excelentes propriedades estruturais ndo tém adequadas
propriedades superficiais e em consequéncia seu valor econdmico diminui

devido a sua hidrofobicidade, falta de grupos funcionais uteis, etc.
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037 Diferentes aplicagbes muito importantes no dia a dia podem ser
visualizadas como, por exemplo, ter superficies de vidro com propriedades
auto-limpantes em janelas de carros, em prédios, em células solares, etc.
Superficies superhidrofébicas poderiam ser utilizadas em matérias expostos a
chuva, fluxo de agua continua, em biomateriais, etc. Em aplicagées biomédicas
estas superficies, devido a baixa molhabilidade, permitiriam desenvolver
instrumentos e equipamentos cirurgicos que apresentassem menores indices
de contaminacdo com baterias por exemplo. Ja na area petroquimica suas
propriedades poderiam ser estendidas para lipofilicidade permitindo as

superficies ter baixa interagdo também com o dleo.

038 A formulagcao aqui apresentada envolve uma concentragao de silano de
até 10% em massa. Os silanos propostos para a formulagdo incluem
aminopropil-trimetéxi-silano, metacriloxipropil-trimetéxi-silano e glicidoxipropil-
trimetodxi-silano. O tratamento inclui uma etapa de aquecimento para formar um
filme de siloxano fortemente aderido a superficie. O presente invento, além de
utilizar uma formulagao simples para preparagao da solugado de silano utiliza
um solvente apolar como solvente (xileno), de amplo uso industrial, para
dissolver o silano num ambiente ndo aquoso e obter no tratamento de

superficies propriedades superhidrofobicas auto-limpantes.

039 Deve ficar evidente aos conhecedores da técnica que a presente
invencdo pode ser configurada de muitas outras formas especificas sem
apartar-se do espirito ou do escopo da invencdo. Particularmente, deve-se
compreender que a invengao pode ser configurada nas formas descritas.

040 Portanto, os exemplos e configuragcbes presentes devem ser
considerados como ilustrativos e nao restritivos, € a invengao nao deve ser
limitada aos detalhes fornecidos neste documento, mas podem ser modificados

dentro do escopo e equivaléncia das reivindicacdes anexas.
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Reivindicacoes
1. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, superficies que devido a baixa molhabilidade,

permitem que as gotas de agua rolem e propiciem a auto-limpeza da superficie,

caracterizado por utilizar nanoparticulas de oxido de titanio bem como por
envolver basicamente duas etapas:
I) Uma primeira etapa que consiste da mistura de um composto silano
diluido num solvente adequado com as nanoparticulas de didxido de
titanio (TiO2);
II) Na segunda etapa a dispersao anterior € espalhada na superficie a
tratar seguida de uma cura a temperaturas moderadas para permitir a
condensagao de grupos hidroxilas e polimerizagao.
2. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado por
permitir também o controle do grau de auto-limpeza, denominada histereses
mantendo as condigdes superhidrofobicas da superficie.
3. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, de acordo com a reivindicagéo 1, caracterizado por
uma incorporacao preferida do processo de modificagdo superficial consistir
basicamente das seguintes etapas:
I) Solugdes diluidas de compostos de silano sdo preparadas utilizando
diferentes solvente polares ou apolares ou mistura dos mesmos, sendo
que o controle na concentragdo da mistura permite controlar o grau de
histerese final obtido na superficie tratada;
II) As nanoparticulas de TiO2 sdo misturadas com as solu¢des preparadas
de compostos de silano formando uma solucéo coloidal que é mantida em
agitagdo magnética por alguns minutos;
[l1) A mistura anterior (2) é espalhada sobre a superficie a tratar e o
material € colocado num forno em atmosfera de ar para aumentar a

velocidade das reag¢des de condensacao;

Petico 870170101711, de 26/12/2017, pég. 17/22



2/2

IV) O material é retirado do forno apresentando imediatamente

propriedades superhidrofobicas e auto-limpantes permanentes.
4. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pela
baixa histerese ser obtida utilizando o método com solugcdo base de xileno
(XTMPSI).
5. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo processo permitir modificar permanentemente a superficie de diversos
materiais conferido-lhes propriedades superhidrofébicas e auto-limpantes.
6. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, de acordo com a reivindicacéo 1, caracterizado por
utilizar uma mistura preparada com uma solugédo de um composto metoxi silano
em solventes polares ou apolares e nanoparticulas de 6xidos metalicos.
7. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, de acordo com a reivindicacéo 1, caracterizado por
funcionalizar uma superficie solida produzindo um material com propriedades
superhidrofébicas auto-limpantes.
8. PROCESSO PARA OBTENGAO DE SUPERFICIES
SUPERHIDROFOBICAS, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pela

formulacéo envolver uma concentragdo de silano de até 10% em massa.
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FIGURAS
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Resumo
PROCESSO PARA OBTENCAO DE SUPERFICIES SUPERHIDROFOBICAS UTILIZANDO
NANOPARTICULAS FUNCIONALIZADAS
O presente invento consiste num processo para produzir superficies
repelentes a agua utilizando nanoparticulas funcionalizadas, permitindo que as
gotas de agua rolem e propiciem a auto-limpeza da superficie, além disso, o
presente invento permite também controlar o grau de auto-limpeza, mantendo

as condic¢des superhidrofobicas da superficie.
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