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épticos fotocrédmicos e o processo de preparo dos mesmos. Em
especial, as formulagdes podem ser usadas como mondlitos
fotocromicos, filmes e camadas de revestimento fotocrémicas hibridas
inorganicas e organicas e sensiveis a radiacdo UVA e UVB. Em
especial, as solugdes podem ser usadas em superficies lisas ou
rugosas de vidros do tipo silicatos, aluminossilicatos, borossilicatos,
fibras de vidro, agos, aluminio, ligas leves, etiquetas adesivas, papéis
e cimento, por exemplo, podem ser recobertas por aspersao, imerséo
ou dispersos sobre a superficie com pincéis ou pistolas de pintura, por
exemplo, apresentando boa resisténcia a risco e impermeabilidade.
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FORMULACAO FOTOCROMICA, ELEMENTOS OPTICOS FOTOCROMICOS E

PROCESSO DE PREPARO DOS MESMOS.

Campo da Invencao

A presente invengao descreve formulagbes e elementos Opticos
fotocromicos e o processo de preparo dos mesmos. Em especial, as
formulacbes podem ser usadas como monodlitos fotocrémicos, filmes e
camadas de revestimento fotocrémicas hibridas inorganicas e organicas e
sensiveis a radiagcado UVA e UVB. Em especial, as solugdes podem ser usadas
em superficies lisas ou rugosas de vidros do tipo silicatos, aluminossilicatos,
borossilicatos, fibras de vidro, agos, aluminio, ligas leves, stiquetas adesivas,
papéis e cimento, por exemplo, podem ser recobertas por aspersao, imersao
ou dispersos sobre a superficie com pincéis ou pistolas de pintura, por
exemplo, apresentando boa resisténcia a risco e impermeabilidade. A presente

invengao se situa principalmente no campo da quimica.

Antecedentes da Invencao

Fotocromismo

O fotocromismo é uma propriedade que varias classes de materiais
apresentam de mudar de coloragao quando se irradia estes materiais com
radiacao eletromagnética. Dentre os materiais fotocromicos, aqueles que
apresentam sensibilidade a radiacdo UV tém especial destaque por sua
potencialidade e uso como lentes oftalmicas e janelas inteligentes, dispositivos
holograficos, dosimetros pessoais integradores de dose de radiagdo UV,
dispositivos de circuitos logicos digitais e tintas artisticas. Usualmente, os
materiais fotocromicos sao classificados em reversiveis e irreversiveis, sendo
que os primeiros podem ser espontaneamente reversiveis ou termicamente
reversiveis. Dentre os materiais fotocromicos irreversiveis mais conhecidos
temos as emulsées fotograficas de sais de prata e na categoria de compostos
fotocrdmicos reversiveis temos os azocompostos e os derivados de

espiropiranos. Na sua maioria estes materiais fotocromicos sdo baseados em
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pigmentos ou corantes organicos dispersos ou covalentemente ligados nas
matrizes organicas, ou seja, polimeros. Esta tecnologia permite uma grande
versatilidade, pois uma combinagado quase infinita de polimeros e compostos
organicos fotocrdmicos pode ser desenvolvida, entretanto, na sua maioria elas
levam a materiais termicamente limitados, menos resistentes a impacto e mais
susceptiveis de sofrer fotodegradagao UV.

Xerogéis

Xerogéis sao materiais alternativos aos polimeros como matrizes para
dispersao de substancia ativas como pigmentos. Os xerogéis sao obtidos a
partir da secagem do gel preparado a partir processo sol-gel onde as ligagoes
se estendem pelo sélido formando uma rede de ligagdes siloxano covalentes
tridimensionais. Os xerogéis mais conhecidos sao os feitos a partir de alcoxidos
de silicio por hidrélise em meio alcalino ou acido. Xerogéis de silica contendo
organossilanos dao origem a uma classe de materiais hibridos orgénico-
inorganicos chamada de ormosils. Estes materiais sdo extremamente versateis
e estaveis cinética e termodinamicamente, podendo apresentar estabilidade
frente a meios fortemente acidos e relativamente basicos além de possuirem a
porosidade necessaria para oclusdo de enzimas, catalisadores, sondas
fluorescentes, farmacos, e compostos fotocromicos.

Mills e colaboradores [Mills et al (2006)] descrevem um filme fotocrémico
baseado em alcool poli(vinilico) e benzilviologénio sensivel a radiagao UVB
(320-290nm), regiao do espectro ultra-violeta responsavel pela maior parte dos
eritemas (queimaduras solares). O filme apresenta uma resposta linear com
doses na faixa de indice UV (UVI) entre 1 e 10 encapsulados em poli
(uretanas).

Raymo e colaboradores [Tomasulo et al (2007)] desenvolveram
pigmentos fotocrémicos e fluorescentes baseados em espiropiranos adsorvidas
em nanoparticulas de CdS. A adsorgéo do espiropirano sobre a nanoparticula
na presenga de tri-n-octilfosfina levou a uma cinética de descoloragdo mais
rapida do que o pigmento nao-adsorvido. Nao ha qualquer mencgao neste artigo
sobre o uso do espiropirano adsorvido em nanoparticula de CdS em tintas ou
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revestimentos fotocromicos ou mesmo aumento de foto-estabilidade, ou seja,
inibicdo da perda de estabilidade apos varios ciclos de irradiagdo com UV.

Abordagem similar foi desenvolvida por Takagi e colaboradores
[Shindachi et al (2007)] usando como pigmento fotocrémico os ariletenos
intercalados em magadiitas, um exemplo de pigmento hibrido organico-
inorganico. Um pigmento fotocrémico estavel foi obtido pela intercalagao
covalente dos ariletenos, este pigmento ndo apresenta perda de variagdo
maxima de absorbancia mesmo apds 11 ciclos de irradiagcdo com UV e luz
visivel. A desvantagem deste tipo de rota é a insolubilidade da magadiita
modificada e a sua tendéncia a formarem aglomerados que funcionam como
centros espalhadores de luz em matrizes poliméricas resultando em
revestimentos ou filmes opacos.

Feng e colaboradores [Chen et al (2008)] desenvolveram um filme
fotocromico baseado no acido fosfomolibdico disperso em poli(etilenoglicol)
apresentando nanoparticulas de 50nm altamente dispersas no interior do
polimero. Estes filmes tornam-se azulados com variagdo de absorbancia de
0,14 unidades ap6s irradiagao UV por 30 min com lampada de Hg e poténcia
de 450W, e se descolorem quando deixados ao ar. Os mesmos autores
relataram  outro  sistema  polimero, poli(N-metilpirrolidona)-co-(N,N’-
metilenobisacrilamida) —polioxoanion (acido fosfomolibdico ou acido
fosfotungstico). O sistema contendo acido fosfomolibdico apresentou uma
variagao de 0,24 contra 0,14 unidades de absorbancia daquele contendo acido
fosfotungstico frente a irradiagdo com lampada de Hg, poténcia de 500W. O
sistema baseado em acido fosfotungstico sofreu descoloramento mais rapido
que aquele contendo acido fosfomolibdico.

Zhang e colaboradores [Zhang et al (2008)] preparam filmes
eletrocromicos e fotocrémicos de acido fosfomolibdico incorporados de silica
mesoporosa nanoestrurada sobre vidro recoberto com o6xido de estanho
dopado com indio (ITO). O filme foi irradiado com uma lampada de Hg de
poténcia de 500W e apresentou saturagdo apdés 12 min de irradiagdo com
variagdo maxima de absorbancia de 0,14. Estes filmes a base de silica se
mostraram mais reversiveis e resistentes a ciclos de irradiagdo com UV (30
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ciclos sem perda de atividade fotocrdmica). Nenhum comentario é fornecido
sobre a adesao deste filme a substratos metalicos ou poliméricos. Nao ha
indicios de que haja linearidade do comportamento fotocromico com a dose de
irradiacao que permitiria o seu uso em dosimetria UVB ou UVA.

Huang e colaboradores [Huang et al (2006)] reportaram o primeiro
Ormosil fotocrédmico usando metilmetacrilamida (MMA), viniltrietoxissilano
(VTS) e tetraetoxissilano (TEOS) como reagentes. Os filmes foram preparados
por spin coating sobre quartzo e apresentaram um tempo de 6 min para atingir
a saturacéao por irradiagcdo com lampada de Hg, poténcia de 18W, a dose ou
irradiancia nao foram informadas. Este filme apresentou menor tempo de
resposta e maior sensibilidade que os materiais reportados acima, entretanto,
nenhuma informagéao é dada sobre sua aderéncia sobre outros substratos.

No ambito patentario, alguns documentos versam sobre compostos
fotocrémicos e seus processos de preparo.

No documento US 2006/0116442, Gallo e Gallo descrevem uma
formulagéo de suspensao aquosa de termo- e fotocrOmicos dispersos sobre
pos baseados em pigmentos do tipo leuco, portanto orgénico, para motores
automotivos com finalidades decorativas ou funcionais. Os pigmentos estdo
micro-encapsulados em uma resina termorrigida do tipo melamina-formaldeido.
A presente invengao difere desse documento por nao necessitar de uma
camada superior protetora sobre a tinta termo ou fotocromica para preservar a
atividade do material, uma vez que essa € uma caracteristica intrinseca da
formulagdo da presente invengdo, conforme relatado pelos autores
supracitados. _

Na patente nacional Pl 9710557-0 A (Transitions Optical Inc) sao
descritas diversas formulagdes de compostos fotocromicos do tipo
espirooxazinas que podem estar dispersas em diversas matrizes poliméricas e
em diversos sistemas solventes. Dentre as matrizes poliméricas utilizadas
podemos citar os ésteres de celulose e o poli (carbonato de alila). A
solubilidade das espirooxazinas permite uma variagao da concentragao destes
compostos entre 0,01% e 20% e assim uma ampla gama de matiz das cores

amarelo e vermelha apés a exposicao a radiacao UV retornando ao estado
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incolor ou a cor original na auséncia da mesma. A presente invenc¢ao difere
desse documento por utilizar uma mistura de silanos e pigmentos fotocromicos,
mistura essa nao citada no referido documento.

No pedido de patente internacional WO 08/031879, a companhia SILOR
INTERNATIONAL descreve uma formulagdo fotocrémica para lentes épticas
baseadas em poli(uretano) e pigmentos fotocrémicos organicos da classe dos
espirooxazinas, piranos, fulgidas, fulgimidas e derivados organometalicos de
ditizonatos. Esta formulagao utliza a classica reagao entre polidis e isocianatos
para a produgcao de poli(uretanas) dopadas com pigmentos fotocromicos. A
presente invengao difere desse documento por utilizar uma mistura de silanos e
pigmentos fotocrédmicos, mistura essa nao citada no referido documento.

No documento WO02008/020829, a companhia Soft Light Inc. relata um
filme fotocrdmico baseado em polietileno, poli(uretanas) ou tereftalato de
poli(etileno) para vidros contendo uma resina adesiva sensivel a pressdo. Os
pigmentos fotocrémicos sé@o organicos fornecidos pela James Robinson Ltd, ou
seja, os pigmentos Reversacol™. O método relatado para incorporagdao do
pigmento aos polimeros € da dispersdao durante a etapa de extrusdo das
ldminas poliméricas. A presente invencao difere desse documento por utilizar
uma mistura de silanos e pigmentos fotocrémicos, mistura essa nao citada no
referido documento, e pelo método de incorporagédo ser feito na etapa de
formagado da matriz e ndo durante o seu processamento. De fato, no método
descrito no presente documento ndao ha a necessidade de etapa de
processamento, simplificando o processo.

O documento WO 07/027479 descreve um artigo compreendendo um
substrato rigido para acomodar uma cobertura fotocrémica, uma cobertura
fotocromica compreendendo acrilato polimérico dendritico e materiais
fotocrdmicos. Em especial, o substrato pode adicionalmente compreender uma
cobertura resistente a abraséo feita de organossilanos. A presente invengao
difere desse documento por ser somente composto pela mistura de silanos e
componentes fotocromicos, nao utilizando acrilatos poliméricos para a

composic¢ao, conforme citado no referido documento.
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O documento WO 95/16731 descreve uma composigado para obtengao
de material hibrido inorganico-organico e artigos compreendendo tal
composi¢ao, formada por 5 a 35% de uma mistura de tetraalcoxissilanos e
alquilssilanos de cadeia curta e longa, de 1 a 6% de alcool polivininilico (PVA),
0,1 a 1% de tensoativos a base de éteres de fenolatos ou alcoois, sendo que
40 a 50% em peso do solvente majoritario € usado, sendo estes alcoois
parcialmente alcoxilados. Uma quantidade catalitica de acidos inorganicos
soluveis é utilizada, em especial o acido cloridrico. Em especial, os artigos
adicionalmente compreendem compostos organicos fotocromicos. A presente
invencao difere desse documento, pois:

a) os pigmentos fotocromicos sao compostos do tipo polioxoanions e
mais robustos do ponto de vista da sua reutilizagao;

b) o pigmento fotocrémico pode ser utilizado como catalisador no
processo de formacgao de sol e gelificacdo, evitando o uso de acidos volateis e
minimizando desta forma o impacto ambiental; |

c) utiliza organossilanos nao apenas como componentes da matriz
hospedeira dos pigmentos fotocrémicos, mas também como reguladores da
sua atividade fotocrémica nao descritos no referido documento.

Portanto, nao foi encontrado nenhum documento antecipando e/ou
sugerindo os objetos da presente invencgao.

Sumario da Invencao

E um objeto da presente invencdo formulagées fotocromicas
compreendendo uma mistura de silanos e pigmentos fotocromicos
polioxoanions.

Em especial, a formulagao da presente invencao compreende:

a) de 0,10 a 2,00% de mistura de silanos;
b) de 0,10 a 3,5% de pigmentos fotocrémicos polioxoanions.

E objeto adicional da presente invengdo o processo de obtengdo de
formulagoes fotocrémicas compreendendo as etapas de:

a) preparar uma solugao mista de silanos;

b) adicionar pigmento fotocromico polioxoanion a solugao de a).
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Em especial, o processo de obtengdo da formulagdo da presente

invengao compreende:
a) de 0,10 a 2,0% de mistura de silanos;
b) de 0,10 a 3,5% de pigmentos fotocromicos polioxoanions.

Em uma realizagdo opcional, o processo de preparo compreende a
adicao de solventes e/ou aditivos, como tensoativos e/ou nanoparticulas.

Em uma realizagao preferencial, as formulages fotocromicas universais
da presente invengao podem ser aplicadas sobre diversos tipos de superficies
internas ou externas com estabilidade fotoquimica, boa transparéncia a luz e
hidrofébicas.

E um outro objeto da presente invencdo o processo de obtencao de
elementos épticos fotocrdmicos compreendendo as etapas de:

a) preparar uma solugéo mista de silanos;
b) adicionar pigmentos fotocromicos polioxoanion a solugao de a).
c) adicionar uma solug¢ao aquosa a solugdo de b);

Em especial, o processo de obtengéo dos elementos Opticos da presente

invengao compreende:

a) de 0,10 a 2,0% de mistura de silanos;

b) de 1,0 a 3,0% de pigmentos fotocréomicos polioxoanions;

c) de 0,066% a 1,53% de agua.

Em uma realizagao opcional, a agua é adicionada na forma de
solugao aquosa acida.

E objeto adicional da presente invengdo, os elementos dpticos obtidos
nesse processo.

Em uma realizagcdo opcional, os filmes terdo a etapa adicional de
espalhamento da solugdo sobre uma superficie por gotejamento, imersao,
pincéis, pistolas de pintura.

Em uma realizagao preferencial, o filme obtido na presente invengao é
liso, translucido e incolor.

Em uma realizagéao preferencial, o filme se torna azulado ao ser exposto

ao sol ou irradiado com lampada de Xe, apresentando trés bandas largas no
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seu espectro de absorgao e refletdncia em 495, 711 e 974nm apos irradiagao
com 36 MED.min™ (1 MED é definido como 21mJ.cm? de UVB).

Em uma realizagao preferencial, o tempo de descoloramento do filme foi
de 3,5 dias.

Em uma realizagcao preferencial, o filme filtra parte da radiagcao térmica
(infravermelho préximo, A>740nm) que passa através dele podendo ser
utilizado para coberturas com controle solar, pelicula sensivel em dosimetros
de radiagao UVB, tintas especiais de exteriores e/ou tintas artisticas.

Em uma outra realizagao preferencial estas formulagbes podem ainda
ser utilizadas para formar objetos e placas fotocromicas macicgas.

Esses e outros objetos da invencao serao melhor valorizados apés a

descricao em detalhes suficientes para sua reprodugéo a seguir.

Breve Descricdo das Figuras

A figura 1 mostra o fluxograma da presente invengdo, compreendendo:
(A) Solugao de silanos; (B) Adicao de catalisador fotocromico; (C) Adicao de
Nanoparticulas (opcional); (D) Formagao sol; (E) Filme Fotocréomico; (F) Placas
Fotocrémicas; (G) Gel; (H) Placas ou Objetos Fotocromicos.

A figura 2 mostra os espectros obtidos por refletancia especular das
amostras depositadas por gotejamento e contendo apenas APTS (A), apenas
BuTS (B) apés a irradiagao com lampada de Xe (UVA+UVB), dose UVB de 36
MED.min™", onde :(1) 0 min; (2) 30 min; (3) 60 min; (4) 90 min; (5) 120 min; (6)
150 min; (7) 180 min; (8) 210 min.

A figura 3 mostra as curvas médias de 3 medidas independentes do
comportamento da absorbancia em 632 nm dos filmes de Ormosil contendo:
APTS (A); BuTS (B); e mistura APTS/BUTS (C), em fungdo do tempo de
irradiagdo com lampada de Hg, P=80W, irradiancia = (1,35+0,25) mW.cm™
UVA, T=(28+2)°C.

A figura 4 mostra em (A) e (B) o espectro eletrénico obtido em modo de
transmissao da placa de 0,1 mm de espessura de Ormosil contendo BuTS

antes da irradiagdo com UVB.
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- A figura 5 mostra em (A) e (B) o espectro eletrénico em modo de
transmissao de uma placa de 0,1 mm de espessura de Ormosil contendo BuTS
apos irradiagdo com dose de UVB igual a 36 MED.min™".

A figura 6 mostra o estudo da re-utilizagao de dois filmes independentes,
obtidos a partir de sol com as concentragdes de BuTS, TEOS, Glymo, agua
dadas no exemplo 2 e a concentragéao final de acido fosfotungstico igual a
1,24x10™ mol.L™". Os graficos mostram a intensidade da cor, dada pela fungao
de refletancia F(R), em fungcdo do nimero de ciclos de irradiagdo com lampada
de Xe, dose UVB acumulada em cada irradiagao igual a 19 (A) e 9 (B) MED.

A figura 7 mostra os espectros eletronicos obtidos em modo de
refletancia dos filmes de Ormosil obtidos a partir de BuTS, TEOS, HPW com
(A) e sem (B) nanoparticulas de diéxido de titanio sobre vidro aluminossilicato.

Os filmes foram depositados por imersao do vidro nas solugdes.

Descricao Detalhada da Invencao

Os exemplos aqui mostrados tém o intuito somente de exemplificar uma
das inumeras maneiras de se realizar a invengao, contudo sem limitar, o
escopo da mesma.
Silanos

Os silanos da presente invengdao compreendem silanos formadores de
rede de grupos funcionais organicos e/ou formadores de rede de silicatos.
Formadores de rede de grupos funcionais organicos

Os formadores de rede de grupos funcionais organicos compreendem,
mas nao se limitam ao grupo de organossilanos como @3-
aminopropiltrietoxissilano (CAS 919-30-2), a 4-(Trietoxisilil)butironitrila (CAS
1067-47-6), o feniltrietoxissilano (CAS 780-69-8), o propiltrietoxissilano (CAS
2550-02-9), o aliltrietoxissilano (CAS , (3-glicidiloxipropil)trietoxissilano (CAS
2602-34-8), 3-(trimetoxisilil)propil metacrilato, isobutiltrietoxisilano,
trietoxi(etil)silano,  1H,1H,2H,2H-Perfluoroalquiltrietoxissilano, ou silanos
contendo haletos de alquila, por exemplo o 3-cloropropiltrietoxissilano (CAS
5089-70-3) e o (3-Cloropropil)tris(trimetilsiloxi)silane (CAS 18077-31-1), ou
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contendo grupos N-heterociclos como imidazolila, pirrolila, bipiridila, entre
outros e/ou a combinagao dos mesmos.

Formadores de rede de silicatos

Os formadores de rede de silicatos compreendem, mas nao se limitam
aos tetra-alcoxissilanos e/ou ao grupo de silicatos como o tetraetilortossilicato
(CAS 78-1-4) e o tetrapropilortossilicato (CAS 682-01-9), entre outros e/ou a
combinagao dos mesmos.

Pigmentos fotocrémicos polioxoanions

Os pigmentos fotocrdbmicos da presente invengao compreendem
quaisquer pigmentos fotocrémicos polioxoanions conhecidos do estado da
técnica. Em especial, podemos exemplificar os pigmentos fotocromicos
polioxoanions pelos heteropolioxometalatos (HPOMs) ou polioxometalatos
(POMs). Em especial, o fosfotungstato ([PW;,040]>) e seu lacunar com Mn
[PW;103sMn(L)]*>, (onde L pode ser agua, N-heterociclos como piridina e
derivados, pirazina e melamina) e o fosfomolibdtato ([PM01204]>). Os
compostos podem ser adicionados na forma acida, sais de tetra(alquil)amonio,
sais duplos de metais alcalinos e acidos, ou sais de aménio de N-heterociclos —
por exemplo o cation piridinio e o N-metilpiridinio.

Aditivos

Os aditivos da presente invengdo compreendem tensoativos,
nanoparticulas, entre outros. Aditivos da categoria dos tensoativos podem ser
adicionados sendo que dentre os possiveis tensoativos temos os poliéteres de
polietilenoglicol (Brij® marca registrada da Croda International PLC) ou
fluorsurfactantes do tipo Zonyl® (E.l. du Pont de Nemours & Co., Inc.) entre
outros e/ou a combinagao dos mesmos. Outros aditivos que podem ser usados
sao nanoparticulas de dioxido de titanio, nanoparticulas de diéxido de titanio
revestida com silica, e nanoparticulas de 6xido de zinco entre outros e/ou a
combinac¢ao dos mesmos.

Solventes

Os solventes da presente invencdo compreendem solventes organicos

puros, misturas binarias ou ternarias destes e misturas dos solventes com

agua. Solventes que podem ser utilizados na preparagdo da formulagao
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compreendem, mas nao se limitam a, acetona, metil(etil)cetona, n-propanol,
isopropanol, alcool isoamilico, tetra-hidrofurano, 1,2-dimetoxietano entre outros
e/ou a combinagao dos mesmos. Solventes minoritarios em misturas binarias
ou ternarias podem ser escolhidos dentre acetato de etila, acetato de butila,
butirato de etila, butirato de isoamila, acetonitrila, octanol, carbonato de
propileno, oleato de metila, acido acético entre outros e/ou a combinagéo dos
mesmos. Em especial, nas misturas de solventes organicos com agua, a agua

tem percentagem inferior a 30% (v/v).

Exemplo 1 — Formulacao e processo de preparo da mesma

A formulagao fotocrémica é baseada na tecnologia sol-gel usando-se
para tanto uma mistura de organossilanos e um ou mais pigmentos
fotocrémicos baseados em polioxometalatos do tipo Keggin.

Os filmes sédo obtidos a partir da dissolugdo do silanos nos solventes e
em seguida a adigcao de uma solugdao do pigmento fotocromico. Finalmente é
adicionada agua, no caso do uso de sais de potassio ou de tetraalquilaménio
adiciona-se agua na forma de uma solugdo de acido cloridrico, acético ou
sulfurico. Toda adigdo de regentes é feita lentamente e sob intensa agitagao
mecanica ou magnética. Usam-se recipientes plasticos ou em ago inox em todo
o procedimento a nao ser que seja especificado outro material.

Apos a adigao da agua ou solugdo aquosa acida a mistura permanece
em agitacao por 15 min ao ar e ¢é utilizada para a formagao dos filmes sobre os
diversos substratos limpos. Os filmes podem ser formados por gotejamento,
por imersdo usando um aparelho de “Dip Coating”, ou por espalhamento
usando o método de “spin coating”. Alternativamente, para superficies maiores
e filmes espessos e mais rugosos pode-se utilizar um pincel ou brocha de
pintura, pistola de pintura do tipo airless com motocompressor.

Os ensaios de absorg¢éo na regido do visivel e infravermelho proximo
foram feitos com filmes sobre vidro alcalino usando-se um espectrofotdmetro
USB4000-VIS-NIR (OceanOptics, EUA) equipado com feixe de fibras opticas
em modo de reflexao e transmissao.O feixe de fibras € composto de 1 fibra de
coleta de sinal central e seis fibras dispostas ao redor da fibra central para
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iluminar o material. A fibra € posicionada a 90° da superficie por um suporte
universal e a mostra € colocada em um suporte que bloqueia a incidéncia de
radiagao ambiente.

Os ensaios de comportamento da intensidade da cor em fungéao da dose
UV foram realizados em laboratério com uma lampada de Xe ( SolarSimulator,
Solar Light Inc., EUA) e a dose foi controlada com um radiémetro PMA2100
(Solar Light Company, Inc, EUA) equipado com detector de UVB e UVA
calibrados na fabrica.

Os ensaios de monitoramento em tempo real da evolugio temporal da
cor foram realizados com uma bancada Optica que possui um detector
fotovoltaico, um laser de diodo (632nm), uma lampada de Hg de iluminagéo
publica (P=80W), um polarizador, um espelho céncavo e uma lente. O detector
esta conectado a um amplificador e uma interfface ADC (National
Instruments®). Para coleta dos dados foi feito um programa com o software
LabView®. Todas as pecas e o software foram cedidos pelo Grupo de Fotdnica
do Instituto de Fisica de Sao Carlos da Universidade de Sao Paulo. A
transmitancia em 635nm €& monitorada com um laser de diodo (P=5mW,;
A=635nm, modelo HL6312G da Opnext Japan.Incorporation). A irradiancia da
lampada de Hg é medida pelo radibmetro Personal Assistant Measurement,
modelo PMA2100 (Solar Light Company, Inc, EUA) com detector de radiagao
UVA, na posicao da amostra. A seguir sdo listados alguns exemplos de

formulagbes que podem ser utilizadas.

Exemplo 1.1 - Filmes com 3-Aminopropiltrietoxissilano e Acido

Fosfotungstico

Os filmes de acido fosfotungstico e ormosil sdo depositados a partir de
sol misto dos silanos e do acido fosfotungstico sobre vidro alcalino. A uma
solugao diluida de tetratetilortossilicato (TEOS, 0,36mmolL) em acetona, 50mL,
adicionamos 0,09mmoL de 3-aminopropiltrietéxissilano (3-APTS), 0,27mmolL
de (3-glicidiloxipropil)trietoxissilano (GLYMO). Em seguida é adicionada
1,8mmolL de agua (ysgua). A incorporagdo do acido fosfotungstico, HPW, far-se-
a durante o processo de formagao do sol a partir de uma solugio em acetona
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na concentracdo de 1x107> mol L™ (a quantidade de HPW em numero de moles
adicionada sera de 0,03mmol). Uma vez que os materiais tenham atingido a
fase sol, inicio da turvagéo, eles sdo espalhados sobre a superficie do
substrato previamente limpo. O sol é espalhado sobre o substrato por
gotejamento. O filme assim obtido € liso, transltcido e incolor. O material se
torna levemente azulado ao ser exposto ao sol ou irradiado com lampada de
Xe; ele apresenta trés bandas largas no seu espectro de absorcao e refletancia
em 495, 711 e 974nm ap6s irradiagdo com 36 MED.min"' (1 MED é definido
como 21mJ.cm™ de UVB). O tempo de descoloramento do filme foi de 3,5dias.
A variaggdo maxima de absorbancia em 632nm, com irradiagdo com
lampada de Hg, Poténcia de 80W e irradiancia de (1,35+0,25) mW.cm? de
UVA, foi atingida apenas apés 60min e com valor igual a 0,5 unidades de
absorbancia. Nesta mesma figura (2) é demonstrado a rapidez com que o filme
responde a irradiagcdo, sendo o tempo de resposta inferior a 1min para a

formulagéao citada acima.

Exemplo 1.2 Filmes obtidos

Os filmes com acido fosfotungstico sao depositados a partir de sol misto
dos silanos e do acido fosfotungstico sobre vidro alcalino. Num recipiente
plastico é feita uma solucéo diluida de tetratetilortossilicato (TEOS, 0,36mmoL)
em acetona, 50mL, sob agitagdo magnética continua. Em seguida adiciona-se
0,09mmoL de 4-(Trietoxisilil)butironitrila (BuTS) e 0,27mmol. de (3-
glicidiloxipropil)trietoxissilano (GLYMO). Na sequiéncia é adicionada 1,8mmoL
de agua (ysgua). Finalmente adiciona-se o acido fosfotungstico, HPW, na forma
de uma solugdo em acetona, recém-preparada, na concentragao de 1x10™ mol
L™ (a quantidade de HPW em niimero de moles adicionada é de 0,03 mmol).
Uma vez que os materiais tenham atingido a fase sol, cerca de 10 a 30min,
eles s&o espalhados sobre a superficie do substrato previamente limpo. O sol é
espalhado sobre o substrato por dip-coating usando-se um sistema de
elevacao para emulsificagao de placas (Marconi, MA-765). O filme assim obtido
é liso, translucido e incolor. O material se torna azulado ao ser exposto ao sol

apresentando trés bandas largas no seu espectro eletrénico de absorgdo em
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495, 711 e 974nm apos irradiagdo com 36 MED.min™" ( 1 MED para fins desta
patente é definido como 21mJ.min"' que é a dose necessaria para causar um
eritema num individuo com pele de fototipo |, pele comum em pessoas de
ascendéncia norte européia) de UVB usando-se a lampada de Xe. O tempo de
descoloragao do filme é de 1,5dias.

O erro maximo nos valores de comprimento de onda s&o de +10nm.

O tempo de descoloramento do filme e a variagdo maxima de absorgéo
podem ser facilmente ajustados variando-se:

a) a razédo de numero de moles do organossilanos e HPW:;

b) a concentragao dos reagentes;

C) a espessura do filme.

Os filmes sobre vidros, agos, policarbonato imersos em agua por tempos
em torno de 1hora ndo sofreram nenhuma alteragdo de transparéncia ou
adeséo. Os filmes podem ser riscados com um objeto metalico pontiagudo
fazendo-se pressao, mas nao sao destacados usando-se uma fita adesiva
Scotch 3M.

Os filmes sobre vidro imersos em agua do mar (obtida na praia da Boa
Viagem da Cidade de Recife, Pernambuco) ou potaveis (obtidas do Servico
Auténomo de Agua e Esgoto da Cidade de Sao Carlos, S.A.AE) por 24h nao
destacaram e continuaram apresentando a mesma resposta fotocrémica que
antes da imersao demonstrando sua resisténcia a umidade e salinidade.

Exemplo 1.3. Placas Fotocrémicas

A uma solugédo diluida de tetratetilortossilicato (TEOS, 0,36mmolL) em
metiletilcetona, 50mL, adicionamos 0,80mmol de 4-(Trietoxisilil)butironitrila
(BuTS), 1,6mmol de 3-aminopropiltrietoxissilano, 6,7/mmoL de (3-
gliciloxipropil)trimetoxissilano (GLYMO). Em seguida é adicionada 45mmoL de
agua (Yagua). A incorporacdo do acido fosfotungstico, HPW, far-se-a durante o
processo de formacdo do sol a partir de uma solugdo em acetona na
concentragdo de 1x10° mol L™ (a quantidade de HPW em numero de moles
adicionada sera de 0,75mmoL). Apds o inicio da formacgéo do sol se transvasa

o sol para uma forma em polipropileno ou polietileno e o deixamos gelificar
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entre 10 e 25°C, preferencialmente entre 20 e 22°C, ao ar e secar, a umidade
relativa do ar € mantida entre 50 e 70%, preferencialmente entre 60 e 65%. O
material uma vez seco é retirado da forma com facilidade. Placas de 0,1 até
0,5mm de espessura podem ser obtidas desta forma. O material € hidrofébico e
responde instantaneamente a radiagdo solar, sendo a dose minima para
produzir uma cor detectavel pela visao humana igual a (0,05+0,0035) MED.min
1.

Na Figura 3 é mostrado o espectro eletrénico em modo de transmisséo
de uma placa de 0,1'mm de espessura de um filme de Ormosil com BuTS auto-
suportado antes de ser irradiado. Este filme nao mostra nenhuma banda de
absorbancia no visivel, entretanto absorve toda radiagdo UVA e UVB
demonstrando sua eficiéncia como filtro UV. O mesmo filme apoés ser irradiado
com uma dose de UVB acumulada de 36 MED apresenta as mesmas bandas
do filme suportado- sobre vidro alcalino. A banda larga centrada em 730nm
confere ao filme a cor azulada intensa assim como a forte absorgao a partir de
750nm indicando a eficiéncia do filme em absorver a radiagdo térmica na
regiéo. do infravermelho proximo. E possivel se obter objetos na forma de
cilindros, cubos, fios, e outras formas usando-se formas em ceramica a base
de aluminossilicatos recoberta com esmalte inorganico, polietileno ou
politetrafluoretileno adequadas. A elasticidade dos objetos dependera em grade
parte do teor de BuTS, quanto maior for o teor deste silano mais elastica sera a
peca.

Para aumentar a rigidez mecéanica das pecas a formulagao a seguir é

sugerida.

Exemplo 1.4. Filmes Transparentes com Maior Rigidez Fotocrémicos

Em um béquer de politetrafluoretileno contendo uma solucao diluida de
tetratetilortossilicato (TEOS, 0,36mmoL) em etanol:acetona (10:1 volume a
volume), 40mL, adicionamos 2,40mmol de 4-(Trietoxisilil)butironitrila (BuTS),
6,7mmmol. de (3-gliciloxipropil)trimetoxissilano (GLYMO). Em seguida é
adicionada 45mmol. de agua (ysgua). A incorporagdo do acido fosfotungstico,

HPW, far-se-a durante o processo de formagéo do sol a partir de uma solugéo
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em etanol:agua (1:1, volume a volume) na concentragdo de 1x10° mol L™ (a
quantidade de HPW em numero de moles adicionada sera entre 0,25 e
0,75mmolL). Usando uma placa de aquecimento com termostato é aquecida a
mistura entre 50 e 75°C, preferencialmente entre 68 e 73°C, apés 5-15min de
aquecimento adiciona-se gota-a-gota com uma pipeta de Pasteur entre 5 e 10
gosta de suspensdo aquosa de nanoparticulas de TiO; (10 % peso:volume),
diametro de particula entre 10 e 100nm. Para a formagédo dos filmes esta
suspensao pode ser:
a) gotejada sobre os substratos como policarbontato, vidros a
base de silicatos, pallet de papeldao ou madeira, papel kraft,
papel off-set, metais ferruginosos e ligas de aluminio levando a
filmes translucidos,
b) Espalhada com auxilio de pincel ou brocha de pintura formando
filmes mais rugosos e opacos sobre os substratos citados no
item a,
C) Depositada por dip-coating sobre os substratos citados no item
a para obtengéao de filmes menos rugosos e transltcidos,
d) Depositada por spin-coating sobre os substratos citados no
item a para obtengao de filmes mais espessos que os do item ¢

, opacos e de baixa rugosidade e translucidos,

Apoés a deposicao do filme deve-se deixar o material secar ao ar. Para
acelerar o processo de secagem, alternativamente, pode-se utilizar sistema de
soprador térmico para aquecer o filme entre 40 e 70°C por um periodo entre 3
e 20min desde que se deixe o filme aplicado secar ao ar por 2-10 min antes, o
melhor tempo de secagem e espera depende da espessura do filme.

Para formagdo de filmes auto-suportados e placas o conteido desta
solugao deve ser deixado evaporar lentamente ao ar na forma em polietileno,
polipropileno, politetrafluoretileno, ceramica com camada vitroceramica, esta

ultima nao pode conter ranhuras.

Exemplo 1.5. Placas Fotocromicas de Maior Rigidez
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Estas placas podem ser formadas utilizando-se a formulagdo descrita
acima, mas adicionando-se um teor maior de nanoparticulas de TiO,, cerca de
2 a 5mL da suspenséo citada no exemplo IV. Alternativamente, particulas de
silica obtidas a partir de palhas e cascas de cereais, obtidas segundo processo
descrito por Zachy [21], na propor¢ao de 0,5 a 1% (peso de silica para volume
total da suspens&o) podem ser adicionadas com 0,5 a 1mL da suspensao de
nanoparticulas. A adigao é feita lentamente apés a solugao inicial, descrita no
exemplo |V, ter sido levada a ebulicdo por 5-15min sob intensa agitacao
mecanica ou magnética. Deixa-se a suspensao resultante em aquecimento por
10min e apos o inicio da formagéo do sol se transvasa o sol obtido para uma
forma em polipropileno ou polietileno para gelificar entre 10 e 25°C,
preferencialmente entre 20 e 22°C, ao ar e secar. A umidade relativa do ar é
mantida entre 50 e 70%, preferencialmente entre 60 e 65%. O material uma
vez seco é retirado da forma com facilidade. Placas de 0,1 até 0,5mm de
espessura podem ser obtidas desta forma. O material é hidrofébico e responde
instantaneamente a radiagdo solar, sendo a dose minima para produzir uma
cor detectavel pela visdao humana apés 2min de irradiagao igual a 0,05 a 0,1
MED se 0,75 mmol de acido fosfotungstico sdo usados.

Um aumento de rigidez pode ser obtido por tratamento térmico entre 50
e 80°C em forno por 30min ou com soprador térmico por 20min.

Filmes sobre policarbonato sdo mais homogéneos usando-se solugdes
mistas de acetona e etanol, preferencialmente com menos de 10% de acetona

(% volume a volume).

Exemplo 1.6. Formacéao de pelicula sobre tecido de algodao

Tecidos de algodao podem ser revestidos pela imersao da pegca em uma
bacia plastica contendo a formulagdo dos exemplos 1 ou 2 por 5-20min (uma
até 5 vezes sucessivas). Uma vez retirados das solugbes eles sdo secos com
soprador térmico por no minimo 10min. Os tecidos ndo perdem mobilidade e
apresentam comportamento fotocrémico similar ao apresentado sobre outros
substratos, mas a variagdo maxima de refletancia é 10-30% inferior aquela

apresentada sobre outros substratos.
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Resposta a Irradiacao Solar

Os filmes obtidos a partir dos exemplos | e Il apresentam resposta
instantanea se tornando azulados quando expostos por 10 min ao sol do meio
dia na cidade de Sao Carlos no més de junho, dose UVB de 0,177 MED.

A amostra contendo 4-(Trietoxisilil)butironitrila, BuTS, submetido a
mesma dose de UVB resulta no filme mais intensamente colorido, sendo que o
flme que conttm a mistura deste organosssilano e o 3-
aminopropiltrietoxissilano, placa C, tém a intensidade de cor intermediaria. Este
exemplo demonstra como se pode ajustar a intensidade da cor ajustando a
formulacdo dos filmes, mais precisamente na natureza do grupo funcional
nitrogenado do silano. A adicao de 0,02 mmol de silanos contendo arila
(feniltrietoxissilano) ou alquila (propiltrietoxissilano) torna os fiimes menos
sensiveis e menos translicidos dando um aspecto acetinado aos mesmos. O
uso de composicdo contendo alquil- ou aril-silanos com BuTS permite um
ajuste fino da reversibilidade do comportamento fotocrémico permitindo o
controle do tempo de retorno a cor original antes da irradiagédo com UV.

Reutilizacao dos Filmes Fotocrémicos

Na Figura 6 sdo mostrados dois graficos com os resultados de dois
testes de re-utilizacdo de um mesmo filme sobre vidro, as concentragdes de
BuTS, TEOS, Glymo, agua sdo dadas no exemplo 2 e a concentragéo final de
acido fosfotungstico igual a 1,24x10™ mol.L"". Um par de filmes independentes
foi preparado e submetido a doses acumuladas de 9,3 e 19 MED dez vezes
sucessivas. Os filmes apés cada irradiacado sao deixados descolorir por cerca
de 45min a 60min, apo6s este tempo nenhuma coloragéo era notada, e os filmes
eram re-irradiados. Os dois graficos apontam para a possibilidade de re-utilizar
os filmes por pelo menos 10 vezes sem perda de atividade.

Efeito da Adicdo de Nanoparticulas de Didxido de Titanio sobre a Cor

Na Figura 7 se demonstra o efeito da adigdo de nanoparticula de didéxido
de titdnio sobre a variagdo de absorbancia. Os espectros tém basicamente a
mesmo perfil espectral ou forma de linha, entretanto:

a) seus valores de fungao de refletancia, F(R), sao nitidamente

diferentes mostrando que a adi¢cdo de nanoparticulas a formulagdo aumenta a
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intensidade da cor, diretamente proporcional ao aumento da fungédo de
refletancia, em cinco vezes, F(R) de 0,012 e 0,053 unidades medidos no
maximo da banda.

b) ha um deslocamento hipsocréomico do maximo de absorcdo e um
estreitamento da banda, mas sem que haja mudanca de cor observavel.

Filmes para Dosimetria UV Pessoal

Em relagdo ao filme reportado por Mills a formulagao reportada possuia
tempo de descoloragéo de cerca de 24h. Este tempo lento de descoloragéo e o
uso de uma matriz hidrofilica, poli(vinil)alcool permitem o uso deste filme como
descrito apenas em ambientes secos e uma vez ao dia. Os filmes sobre vidro,
poli(etileno)tereftalato, vidros a base de silicatos, ou auto-suportados nao
absorvem &agua e sao insolliveis nela ou em solventes comuns. O tempo de
descoloramento de nossos filmes é facilmente ajustado variando-se a
formulagdo assim como a coloragdo. Isto os torna equiparéveis aos fiimes
desenvolvidos por Engelman com a vantagem de serem reversiveis, Figura 6,
mono-componente, € mais estaveis térmica e quimicamente que os pigmentos
organicos relatados. Outra vantagem importante & a formulagao poder utilizar
misturas solventes contendo alto teor de agua (até 30%) o que diminui o teor
de solventes organicos volateis emitidos no processo. Do ponto de vista de
sensibilidade e tempo de mudanga de cor nossos filmes possuem a mesma
versatilidade reportada por Engelman com a Unica desvantagem de
apresentarem apenas duas combinagdes de cores.

Nos sistemas a base de fosfomolibdato ou fosfotungstato reportados por
Feng e colaboradores nenhum dado é fornecido sobre a irradiancia ou
eficiéncia quantica do processo para que possamos comparar os sistema e
discutir a sua eficiéncia frente aos nossos filmes. A julgar pelo tipo de polimero
ou co-polimero usado os filmes séo higroscoépicos, portanto vao necessitar de
uma camada protetora aplicada sobre os mesmos se qualquer aplicagio
pratica for desejada.

Zhang e colaboradores preparam filmes eletrocrémicos e fotocrémicos
de acido fosfomolibdico incorporados de silica mesoporosa nanoestrurada. Os

filmes foto- e eletrocrémicos foram preparados em duas etapas ao passo que
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nossos filmes utilizam apenas uma unica etapa simplificando o processo. Note-
se que no processo descrito por Zhang foi utilizado apenas 3-
aminopropiltrietoxissilano o que restringe a possibilidade se ajustar a foto-
sensibilidade através da formulagcdo. A formulagdo de Zhang permite uma
variagdo maxima de absorbancia de cerca de 0,20 unidades enquanto nossas
formulagdes podem atingir até 0,4 unidades de absorbéncia.

Huang e colaboradores reportaram o primeiro Ormosil fotocrémico
usando metilmetacrilamida (MMA), viniltrietoxissilano (VTS) e tetraetoxissilano
(TEOS) como reagentes e silicotungstato como pigmento fotocrémico. Neste
material polimerizou-se o grupo acrilamida e acrilato via peréxido de benzoila e,
portanto sob atmosfera inerte e em solventes como cloroférmio e tolueno,
portanto um processo menos amigavel ao meio ambiente. Nosso método pode
ser realizado em misturas agua-etanol e &gua-cetonas reduzindo
significativamente o impacto ambiental do processo. Apos a formagéo do filme,
Zhang reporta a necessidade de cura do filme a 70°C por 48h, nossa
formulagao dispensa tratamento térmico se caracterizando por um sistema de
menor impacto ambiental e mais versatil que a reportada pelos pesquisadores.
Nossa formulagéo permite a obtengéo de filmes auto-suportados de espessura
entre 0,Y'mm e 0,5mm nada é reportado neste sentido por Wang. Nossos filmes
podem ser submetidos ao mesmo numero de ciclos dos reportados por eles
sem diferenca significativa de variagdo percentual de absorbancia. A
formulagdo de Huang permite uma variagdéo maxima de absorbancia de 0,15
unidades enquanto nossas formulagdes podem atingir até 0,4 unidades de
absorbancia.

O técnico no assunto sabera avaliar que a presente invengao pode ser
realizada de diferentes maneiras a luz das informagées aqui descritas.
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Reivindicagoes

FORMULACAO FOTOCROMICA, ELEMENTOS OPTICOS FOTOCROMICOS E

PROCESSO DE PREPARO DOS MESMOS.

1. Formulagao fotocrémica caracterizada por compreender uma mistura
de silanos e pigmentos fotocrémicos polioxoanions.

2. Formulacao, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada por
compreender:

a) de 0,2 a 1,5% de mistura de silanos;
b) de 0,10 a 3,5% de pigmentos fotocrémicos polioxoanions.

3. Formulagao, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizada por ser
aplicada a diversos tipos de- superficies internas ou externas, possuindo
estabilidade fotoquimica, boa transparéncia a luz e hidrofobicidade.

4. Formulagao, de acordo com a reivindicagao 3, caracterizada por ser
aplicada a quaisquer superficies lisas ou rugosas, como vidros do tipo silicatos,
aluminossilicatos, borossilicatos, fibras de vidro, agos, aluminio, ligas leves,
etiquetas adesivas, papéis, cimento, tecidos.

5. Formulagéo, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada por ser
utilizada como mondlitos fotocrémicos, filmes, camadas de revestimento
fotocrébmicas hibridas inorganicas e organicas sensiveis a radiagdo UVA e
UVB.

6. Elemento optico fotocrémico caracterizado por compreender uma
mistura de silanos e pigmentos fotocrémicos polioxoanions.

7. Elemento épﬁco fotocrémico, de acordo com a reivindicagdo 6,
caracterizado por compreender:

a) de 0,10 a 2,0% de mistura de silanos;
b) de 1,0 a 3,0% de pigmentos fotocromicos polioxoanions;

8. Elemento 6ptico, de acordo com a reivindicagéo 6, caracterizado por
permitir a obtencao de elementos como filmes, placas, peliculas.

9. Elemento 6ptico, de acordo com a reivindicagao 8, caracterizado pelo

filme obtido ser liso, translicido e incolor.
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10. Elemento o6ptico, de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado
pelo filme se tornar azulado ao ser exposto ao sol ou irradiado com lampada de
Xe.

11. Elemento 6tico, de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado por
apresentar trés bandas largas no seu espectro de absorgao e refletdncia em
495, 711 e 974nm apos irradiagdo com 36 MED.min™".

12. Elemento 6tico, de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado pelo
tempo de descoloramento do filme ser de 3,5 dias.

13. Elemento optico, de acordo com a reivindicagao 8, caracterizado
pelo filme filtrar parte da radiagéo térmica.

14. Elemento 6ptico, de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado por
ser utlizado para coberturas com controle solar, pelicula sensivel em
dosimetros de radiagdo UVB, tintas especiais de exteriores e/ou tintas
artisticas.

15. Elemento o6tico, de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado por
ser de Ormosil com BuTS auto-suportado.

16. Processo de obtengcado de formulagdes fotocrémicas caracterizado
por compreender as etapas de:

a) preparar uma solugao mista de silanos;
b) adicionar pigmento fotocrémico polioxoanion a solugéo de a).

17. Processo de obtencao de formulagbes fotocrémicas, de acordo com
a reivindicagao 16, caracterizado por compreender:

a) de 0,2 a 1,5% de mistura de silanos;
b) de 0,10 a 3,5% de pigmentos fotocréomicos polioxoanions.

18. Processo de obtencdo de formulagbes, de acordo com a
reivindicagéo 16, caracterizado por opcionalmente compreender a adicido de
solventes e/ou aditivos, como tensoativos e/ou nanoparticulas.

19. Processo de obtencao de elemento 6ptico fotocromico caracterizado
por compreender as etapas de:

a) preparar uma solugao mista de silanos;
b) adicionar pigmentos fotocrémicos polioxoanion a solugdo de a).

¢) adicionar uma solugao aquosa a solugao de b);
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20. Processo de obtengao de elemento optico fotocréomico, de acordo
com a reivindicacao 19, caracterizado por compreender as etapas de:
a) de 0,10 a 2,0% de mistura de silanos;
b) de 1,0 a 3,0% de pigmentos fotocrémicos polioxoanions;
c) de 0,05% a 1,6% de agua. ‘
21. Processo de obtencao de elemento, de acordo com a reivindicagéo
20, caracterizado por opcionalmente compreender agua na forma de solugédo
aquosa acida.
22. Processo de obtencao de elemento, de acordo com a reivindicagéo
20, caracterizado por compreender a obtengdo de elementos Opticos como
filmes, placas, peliculas.
23. Processo de obtencéo de elemento, de acordo com a reivindicagio
20, caracterizado por compreender opcionalmente a etapa de espalhamento da
solugdo sobre uma superficie por gotejamento, imersao, pincéis, pistolas de
pintura.
24. Processo de obtengao de elemento, de acordo com a reivindicagéo
20, caracterizado pela adigdo de reagentes ocorrer lentamente e sob intensa
agitacao mecanica e/ou magnética.
25. Processo de obtengéo de elemento, de acordo com a reivindicagéo
24, caracterizado pela agitagao ocorrer por 15 min ao ar.
26. Processo de obtencéo de elemento, de acordo com a reivindicagdo
20, caracterizado pelo elemento ser gelificado entre 10 e 25°C.
27. Processo de obtengéo de elemento, de acordo com a reivindicagao
26, caracterizado pela umidade relativa do ar durante a gelificagéo ser de 50 a
70%.
28. Processo de obtengéo de elemento, de acordo com a reivindicagéo
26, caracterizado pelas placas obtidas terem entre 0,1 e 0,5 mm de espessura.
29. Processo de obtengdo de elemento, de acordo com a reivindicagao
20, caracterizado por utilizar uma placa de aquecimento com temperatura de
50a75°C.
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30. Processo de obtengédo de elemento, de acordo com a reivindicagéo
29, caracterizado por adicionar gota-a-gota de uma solugdo aquosa de
nanoparticulas com diametro entre 10 e 100 nm.

31. Processo de obtengéo de elemento, de acordo com a reivindicagéo
20, caracterizado por ser seco lentamente ao ar para formar filmes auto-
suportados e/ou placas.

32. Processo de obtengao de elemento, de acordo com a reivindicacéo
20, caracterizado por aumentar a rigidez quando submetido a uma etapa
tratamento térmico entre 50 a 80°C durante 30 minutos.

33. Processo de obtengéo de elemento, de acordo com a reivindicacdo
20, caracterizado por ser aplicado a tecidos.

34. Processo de obtencao de elemento, de acordo com a reivindicagéo

33, caracterizado por imergir a pe¢a por 5-20 minutos, de uma a cinco vezes.
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Resumo

FORMULACAO FOTOCROMICA, ELEMENTOS OpPTIcOS FOTOCROMICOS E
PROCESSO DE PREPARO DOS MESMOS.

A presente invencao descreve formulagbes e elementos Opticos
fotocromicos e o processo de preparo dos mesmos. Em especial, as
formulagées podem ser usadas como mondlitos fotocromicos, filmes e
camadas de revestimento fotocrémicas hibridas inorganicas e organicas e
sensiveis a radiacao UVA e UVB. Em especial, as solugbes podem ser usadas
em superficies lisas ou rugosas de vidros do tipo silicatos, aluminossilicatos,
borossilicatos, fibras de vidro, acos, aluminio, ligas leves, etiquetas adesivas,

papéis e cimento, por exemplo, podem ser recobertas por aspersio, imerséao

- ou dispersos sobre a superficie com pincéis ou pistolas de pintura, por

exemplo, apresentando boa resisténcia a risco e impermeabilidade.




