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“DISPERSAO DE PARTICULAS FINAS DE MATERIAL DE PROTECAO
CONTRA INFRAVERMELHO”
CAMPO TECNICO

[0001] A presente invengdo refere-se a uma dispersdo de particulas
finas de material de prote¢do contra infravermelho, com particulas finas de
um material de 6xido, que € transparente em uma regido visivel e tendo uma
absorcdo em uma regido de prote¢do préximo do infravermelho dispersa em
um meio, um corpo de prote¢do contra infravermelho produzido pela
dispersao de particulas finas de material de prote¢ao contra infravermelho, um
método de producdo de particulas finas de material de protecdo contra
infravermelho usado para a dispersdo de particulas finas de material de
protecdo contra infravermelho e particulas finas de material de protecdo
contra infravermelho produzidas pelo método de produgdo de particulas finas
de material de protecdo contra infravermelho. Especificamente, a presente
invencdo refere-se a dispersdo de particulas finas de material de protecdo
contra infravermelho formado dispersando-se as particulas finas de material
de protecdo contra infravermelho, contendo as particulas finas de 6xidos de
tungsténio e/ou composto de 6xidos de tungsténio no meio.

FUNDAMENTOS DA TECNICA

[0002] O documento de patente 1 propde uma pelicula de protecdo de
luz, usada para um material de janela ou similar, contendo um pigmento preto
incluindo um pigmento inorganico, tal como negro de fumo e negro de titanio,
tendo absor¢do em uma regido de luz visivel até a luz préxima do
infravermelho e um pigmento orgénico, tal como negro de anilina, tendo forte
absorcdo somente em uma regido de luz visivel. O documento de Patente 2
propde um membro de protecdo de luz semi-espelho, que é depositado por
vapor com metal, tal como aluminio.

[0003] O documento de patente 3 propde um vidro de corte de raios

térmicos, adequadamente usado em uma posi¢ao requerendo alta transmissao
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de raios visiveis, tendo um excelente desempenho de corte de raios térmicos,
em que uma multipla pelicula de 6xido de tungsténio, como uma primeira
camada, € provida incorporando pelo menos uma espécie de elemento
metalico, selecionada do grupo consistindo do grupo Illa, IVa, Vb, VIb e VIIb
da tabela periddica, de um lado do substrato sobre um substrato de vidro
transparente, € uma pelicula dielétrica transparente, como uma segunda
camada sobre a primeira camada, e o indice refrativo da pelicula dielétrica
transparente da segunda camada sendo feito ser mais baixo do que o indice
refrativo da multipla pelicula de 6xido de tungsténio, da primeira camada ou
da terceira camada.

[0004] No mesmo método do documento de patente 3, o documento
de patente 4 propde o vidro de corte de raios térmicos, laminando-se a
primeira pelicula dielétrica sobre o substrato de vidro, como a primeira
camada do lado do substrato, a pelicula de 6xido de tungst€nio sobre ela como
a segunda camada e a segunda pelicula dielétrica ainda sobre ela como a
terceira camada.

[0005] Da mesma maneira que o documento de patente 3, o
documento de patente 5 propde o vidro de corte de raios térmicos, laminando-
se a pelicula composta de 6xido de tungsténio, contendo o mesmo elemento
metélico, como a primeira camada do lado do substrato e laminando-se a
pelicula dielétrica transparente sobre a primeira camada, como a segunda
camada.

[0006] O documento de patente 6 propde uma lamina de vidro
revestida para controlar a luz solar, tendo uma caracteristica de protecao de
luz solar. Esta lamina de vidro é formada revestindo-se uma pelicula de um
6xido de metal por um método CVD ou um método de pulverizacdao e
submetendo-se a pelicula a uma decomposi¢do térmica a cerca de 250°C. O
6xido metdlico é pelo menos selecionado do grupo consistindo de triéxido de

tungsténio (WOs3), trioxido de molibdénio (MoQOs), pentéxido de nidbio
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(Nb,Os), pentoxido de tantalo (Ta,0Os), pentoxido de vanadio (V,0s) e didxido
de vanadio (VO,), contendo aditivos tais como hidrogénio, litio, sédio e
potassio.

[0007] O documento de patente 7 propde um material isolante de
calor fotocrobmico, que pode sofrer rdpidos  processos de
coloragao/descoloragao na exposicdo a luz solar e que, quando colorido, tem
um pico de absor¢cdo a 1250 nm e pode, assim, proteger da luz solar da regiao
proxima do infravermelho. Este material utiliza um 6xido de tungsténio,
obtido por hidrélise de 4cido de tungsténio. Um polimero organico especifico,
chamado polivinilpirrolidona, é adicionado ao 6xido de tungsténio. Quando o
material é exposto a luz solar, os raios-UV contidos na luz solar sao
absorvidos pelo 6xido de tungsténio. Isto resulta na geracdo de elétrons
excitados e buracos. Como resultado, uma pequena dose de irradiacio UV
pode causar a geragdo de uma quantidade significativa de tungsténio com uma
valéncia de 5, que acelera a coloracao do material. Quando a densidade de cor
do material aumenta, o material protege de uma significativa propor¢do da luz
solar e o tungsténio, com uma valéncia de 5, é imediatamente oxidado a uma
valéncia de 6. Isto, por sua vez provoca rdapido desbotamento da cor do
material.

[0008] Os presentes inventores propdem, no documento de Patente 8,
uma maneira de obter-se trioxido de tungsténio, um hidrato ou uma mistura
deles. Especificamente, o hexacloreto de tungsténio é dissolvido em um
dlcool. Um produto desejado é fornecido por evaporacdo do solvente da
mistura, ou primeiro refluxando-se a mistura e, em seguida, evaporando-se o
solvente, seguido por aquecimento do residuo a 100°C a 500°C. Os presentes
inventores também propdem que particulas finas de tal 6xido de tungsténio
possam ser usadas para fabricar um elemento eletrocromico, para formar um
laminado de multicamadas e, quando introduzindo prétons na pelicula, as

caracteristicas Opticas da pelicula possam ser mudadas.
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[0009] O documento de Patente 9 propde um método para produzir
varios bronzes de tungsténio, como expresso pela férmula: MyWO; (onde M é
um elemento de metal, tal como um metal alcalino, metal alcalino terroso ou
metal de terras raras; satisfazendo 0 < x < 1). Este método utiliza um meta
tungstato de amonio e varios sais de metais soliveis em d4gua como materiais
de partida e envolve aquecer uma solucdo aquosa dos reagentes a cerca de
300 a 700°C, secar a mistura aquosa para obter um produto sélido e suprir um
hidrogénio aquoso contendo um gis inerte (em uma quantidade de
aproximadamente 50% em volume ou mais) ou vapor d’dgua (em uma

quantidade de aproximadamente 15 % em volume ou menos) ao material

solido.

[00010] Documento de Patente 1 — Publicacdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. 2003-029314.

[00011] Documento de Patente 2 - Publicacdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. 9-107815.

[00012] Documento de Patente 3 - Publicacdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. Hei 8-59300

[00013] Documento de Patente 4 - Publicacdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. Hei 8-12378

[00014] Documento de Patente 5 - Publicacdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. Hei 8-283044.

[00015] Documento de Patente 6 - Publicagdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. 2000-119045.

[00016] Documento de Patente 7 - Publicacdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. Hei 9-127559.

[00017] Documento de Patente 8 - Publicacdo de Patente Japonesa
Aberta ao Publico No. 2003 — 121884.

[00018] Documento de Patente 9 - Publicacdo de Patente Japonesa

Aberta ao Publico No. Hei 8-73223.
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DESCRICAO DA INVENCAO

Problemas a Serem Resolvidos pela Invencao

[00019] O pigmento negro, descrito no Documento de Patente 1, tem
um pico de absorcdo na regido visivel. Assim, quando o pigmento é usado em
um material de janela ou similar, o material de janela tende a ter cores escuras
e, portanto, a aplicacdo € limitada.

[00020] O material de janela ou similar, compreendendo pelicula
metdlica depositada, descrita no Documento de Patente 2, estd na aparéncia de
um estado de semi-espelho. Portanto, quando usada do lado externo, tal semi-
espelho tende a brilhar devido a reflexdo, propondo um problema
visualmente.

[00021] Os materiais de corte de raios térmicos, descritos nos
documentos de patente 3 a 5, sd@o produzidos principalmente por um método
seco, empregando um método de deposicdo a vdacuo, tal como crepitacdo,
deposi¢ao de vapor, galvanizacdo idnica e deposi¢cdo de vapor quimico
(CVD). Estes métodos de producdo requerem um aparelho de larga-escala e,
assim, o custo € aumentado. Além disso, os substratos usados para estes
materiais de corte de raios térmicos sao expostos a plasma em temperatura
elevada e podem requerer aquecimento apds deposicdo da pelicula. Assim,
quando os materiais resinosos, tais como peliculas de resina, sdo usados como
os substratos, os recursos e condi¢des para deposicao da pelicula devem ser
cuidadosamente considerados. Além disso, a pelicula de 6xido de tungsténio
ou a pelicula composta de 6xido de tungsténio, mostradas nos documentos
supracitados, exibem fun¢des somente quando tais pelicula sdo formadas em
pelicula de multicamadas com outra pelicula dielétrica transparente. Por este
ponto de vista, a presente invencdo ¢é significativamente distinguivel dos
documentos supracitados.

[00022] A lamina de vidro revestida, pra controlar a luz solar descrita

no Documento de Patente 6, tem uma pelicula de revestimento formada por
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deposi¢ao do material requerido sobre um substrato de vidro, utilizando-se
um método CVD ou um método de pulverizacdo, em conjunto com deposi¢ao
térmica. Esta lamina de vidro requer materiais precursores dispendiosos e
envolve decomposi¢do t€rmica em elevadas temperaturas. Por esta razdo,
quando os materiais resinosos, tais como peliculas de resina, sdo usados como
os substratos, as condi¢cOoes para deposicdo da pelicula devem ser
cuidadosamente consideradas. A 1amina de vidro deve também incluir duas
ou mais camadas e, portanto, o documento 6 essencialmente difere da
presente invengao.

[00023] O material termicamente isolante, controlavel pela luz varidvel
da luz solar e os elementos eletrocromicos descritos nos documentos de

patente 7 e 8, sdo materiais para mudar seus tons de cor por radiacdo UV e

(@N

uma diferenca do potencial elétrico. Portanto, a estrutura da pelicula

(@N

complicada e é dificil de ser usada em um campo de aplicacdo em que nao
desejada a mudanca de tons de cor.

[00024] O Documento de Patente 9, embora o método de produgao do
bronze ao tungsténio seja aqui descrito, ndo menciona nada acerca do
diametro de particula ou caracteristicas opticas do pds resultante. Isto talvez
ocorra porque o bronze ao tungsténio é destinado para uso como um material
para eletrodos usados em vdérios dispositivos de eletrélise ou células de
combustivel ou como um material para os catalisadores usados em sintese
organica, porém ndo pretendido para fins de corte de luz solar, como na
presente invengao.

[00025] A fim de resolver o problema supracitado, ¢ fornecida a
presente inven¢do. Um objetivo da presente invencao € prover uma dispersao
de particulas finas de material de protecdo contra infravermelho, um corpo de
protecdo contra infravermelho, que suficientemente transmita uma luz visivel,
sem ter uma aparéncia de um semi-espelho, sem requerer um aparelho de

producdo de larga escala, durante a deposicdo em um substrato, capaz de
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eliminar um tratamento térmico em temperatura elevada durante a deposic¢ao,
eficientemente protegendo uma regiao invisivel proxima do infravermelho de
comprimentos de onda de 780 nm ou maiores, sem mudanca de tom de cor, e
um método de produgio das particulas finas de material de prote¢do contra
infravermelho e particulas finas de material de protecdo contra infravermelho,
assim produzidas pelo método de producdo das particulas finas de material de
infravermelho.

Meios para Resolver o Problema

[00026] E geralmente sabido que os materiais contendo elétrons livres,
através do fendmeno chamado oscilagdes plasmadticas, refletem e absorvem
ondas eletromagnéticas em uma regido de comprimento de onda de 200 nm a
2600 nm, isto é, na parte periférica de um espectro de feixe solar. Quando um
p6 de tal material é produzido como uma particula fina menor do que o
comprimento de onda da luz, sabe-se que pode ser obtida alta transparéncia na
regido visivel, devido a dispersdo geométrica reduzida na regido visivel (380
nm a 780 nm). Observe-se que, neste relatorio, o termo “‘transparéncia” €
usado no sentido de que o material tem alta transmitancia a luz na regido
visivel, com pouca difusao.

[00027] No interim, sabe-se que o 6xido de tungsténio, expresso por
WO, e o bronze ao tungsténio, adicionados com um elemento positivo, tal
como Na, ao triéxido de tungsténio, sdo materiais condutivos. De acordo com
as andlises de um unico cristal destes materiais, é sugerido que os elétrons
livres respondem a luz da regido infravermelha.

[00028] Os presentes inventores conceberam que a quantidade de
elementos livres presentes no material de protecdo infravermelha, contendo
particulas finas do 6xido de tungsténio ou do compésito de 6xido de
tungsténio, pode ser aumentada e, se um didmetro de particula for fixado para
ser de 1 nm a 800 nm, eles podem funcionar como o material de protecao

contra infravermelho. Os presentes inventores também verificaram que,
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diferente das peliculas fabricadas por um método seco, incluindo uma
deposi¢ao a vacuo, tal como crepitacdo, deposicdo de vapor, galvanizacdao
10nica e deposi¢ao de vapor quimico (CVD) ou a pelicula produzida por CVD
e pulverizacdo, a pelicula obtida por dispersdo das particulas finas do material
de protecdo contra infravermelho, em um meio adequado, pode efetivamente
absorver o feixe de raios solares, particularmente em uma regidao préxima do
infravermelho, sem contar com a interferéncia da luz, e pode transmitir luz na
regido visivel. Estes achados finalmente resultaram na presente invengao.
[00029] Por conseguinte, a presente invencdo assume diversos
aspectos, como segue.

[00030] Em um primeiro aspecto, € fornecida uma dispersdo de
particulas finas de material de protecdo contra infravermelho, que é formada
dispersando-se particulas finas de material de prote¢do contra infravermelho
em um meio, compreendendo particulas finas de 6xido de tungsténio e/ou
particulas finas de compdsito de 6xido de tungsténio, em que um didmetro de
particula das particulas finas de material de protecao contra infravermelho nao
€ menor do que 1 nm e ndo maior do que 800 nm.

[00031] Em um segundo aspecto, é provida uma dispersao de
particulas finas, do material de protecao contra infravermelho, de acordo com
um primeiro aspecto, em que as particulas finas de 6xido de tungsténio sao as
particulas finas de 6xido de tungsténio expressado por uma férmula geral:
WyOz (em que W € tungsténio, O € oxigénio, satisfazendo 2,2 < z/y <2,999).
[00032] Em um terceiro aspecto, € provida uma dispersdo de particulas
finas do material de protecdo contra infravermelho, de acordo com um
primeiro aspecto, em que o composito de 6xido de tungsténio sdo particulas
finas do compdésito de 6xido de tungsténio expressado pela férmula geral:
MxWyOz (em que M é pelo menos um elemento selecionado do grupo
consistindo de H, He, metal alcalino, metal alcalino terroso, elemento de

terras raras, Mg, Zr, Cr,Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn,
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Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo,
Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi e I, W € tungsténio, O € oxigénio, satisfazendo 0,001 <
xly<1;e2,2<z/y<3,0).

[00033] Em um quarto aspecto, é provida a dispersdo de particulas
finas do material de protecdo contra infravermelho, de acordo com qualquer
um dos primeiro aspecto ao terceiro aspecto, em que as particulas finas de
6xido de tungsténio e/ou as particulas finas de compdsito de 6xido de
tungsténio compreendem uma fase Magnéli, expressa pela férmula geral:
WyOz (em que W € tungsténio, O € oxigénio, satisfazendo 2,45 < z/y <
2,999).

[00034] Em um quinto aspecto, é provida a dispersdo de particulas
finas do material de protecdo contra infravermelho, de acordo com o terceiro
aspecto, em que as particulas finas do compdsito de 6xido de tungsténio,
expresso pela formula geral MxWyQOz, compreende pelo menos mais do que
uma espécie de particulas finas de estrutura cristalina hexagonal, tetragonal,
cubica ou estrutura amorfa.

[00035] Em um sexto aspecto, é provida a dispersdo de particulas finas
do material de protecdo contra infravermelho, de acordo com o terceiro
aspecto, em que algumas das particulas finas do compdsito de 6xido de
tungsténio, expresso pela férmula geral MxWyQOz, ou todas elas, t€m uma
estrutura cristalina hexagonal.

[00036] Em um sétimo aspecto, é fornecida a dispersdo de particulas
finas do material de protecdo contra infravermelho, de acordo com o terceiro
aspecto, em que o elemento M é mais do que uma espécie de elemento
selecionado do grupo consistindo de Cs, Rb, K, T1, In, Ba, Li, Ca, Sr, Fe e Sn.
[00037] Em um oitavo aspecto, é fornecida a dispersdao de particulas
finas de material de protecdo contra infravermelho, de acordo com qualquer
um dos primeiro aspecto ao sétimo aspecto, em as particulas finas de material

de protecao contra infravermelho sdo revestidas com 6xido contendo mais do
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que uma espécie de elemento selecionado do grupo consistindo de Si, Ti, Zr e
Al

[00038] Em um nono aspecto, € fornecida a dispersdo de particulas
finas do material de protecdo contra infravermelho, de acordo com qualquer
um dos primeiro aspecto ao oitavo aspecto, em que o meio € resina ou vidro.
[00039] Em um décimo aspecto, é fornecida a dispersao de particulas
finas do material de protecdo contra infravermelho, de acordo com o nono
aspecto, em que a resina € mais do que uma espécie de elemento selecionado
do grupo consistindo de resina de polietileno, resina de cloreto de polivinila,
resina de cloreto de polivinilideno, resina de alcool de polivinila, resina de
poliestireno, resina de polipropileno, copolimero de etileno-vinil acetato,
resina de poliéster, resina de tereftalato de polietileno, resina de fldor, resina
de policarbonato, resina acrilica e resina de polivinil butiral.

[00040] Em um décimo-primeiro aspecto, € provido um corpo de
protecdo contra infravermelho, em que a dispersdo de particulas finas do
material de protecdo contra infravermelho, de acordo com qualquer um dos
primeiro aspecto ao décimo aspecto, ¢ formada em um formato de placa, em
um formato de pelicula e em um formato de pelicula fina.

[00041] Em um décimo-segundo aspecto, € provido um método de
producdo de particulas finas de material de prote¢do contra infravermelho,
contendo particulas finas de 6xido de tungsténio expressado por uma férmula
geral: WyOz (em que W é tungsténio, O € oxigénio, satisfazendo 2,2 < x/y <
2,999) e/ou particulas finas de compoésito de 6xido de tungsténio, expresso
pela férmula geral: MxWyOz (onde M € pelo menos uma espécie de elemento
selecionado do grupo consistindo de H, He, metal alcalino, metal alcalino
terroso, elemento de terras raras, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir,Ni, Pd,
Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br,
Te, Ti, Nb, V, Mo. Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi e I, W € tungsténio, O é oxigénio,

satisfazendo 0,001 < x/y <1 e 2,2 < z/y < 3,0), o método compreendendo a
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etapa de:

aquecer um material de partida, das particulas finas de material
de protecdo contra infravermelho, em um gés redutor e/ou atmosfera de gas
inerte.
[00042] Em um décimo-terceiro aspecto, € provido o método de
producado das particulas finas do material de prote¢do contra infravermelho,
de acordo com o décimo-segundo aspecto, em que um material de partida, das
particulas finas de material de protecdo contra infravermelho, é aquecido a
100°C a 850°C, em uma atmosfera de gds redutor e, subseqiientemente,
aquecido a 650°C a 1200°C em uma atmosfera de gds inerte.
[00043] Em um décimo-quarto aspecto, € provido o método de
producao das particulas finas de material de prote¢do contra infravermelho, de
acordo com o décimo-segundo aspecto ou o décimo-terceiro aspecto, em que
o material de partida das particulas finas de 6xido de tungsténio, expresso
pela férmula geral WyOz, € mais do que uma espécie de pé selecionada do
grupo consistindo de:

um p6 de triéxido de tungsténio;

um p6 de diéxido de tungsténio;

um p6 de hidrato de 6xido de tungsténio;

um po de hexacloreto de tungsténio;

um p6 de tungstato de amonio;

um p6 de hidrato de 6xido de tungsténio, obtido dissolvendo-
se hexacloreto de tungsténio em um dalcool e em seguida secando-se a
solucdo;

um p6 de hidrato de 6xido de tungsténio, obtido dissolvendo-
se hexacloreto de tungsténio em um dalcool, adicionando-se dgua a solugao,
para formar um precipitado e secando-se o precipitado;

um po de composto de tungsténio, obtido secando-se uma

solucdo aquosa de tungstato de amonio; e
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um po de tungsténio de metal.
[00044] Em um décimo-quinto aspecto, € provido o método de
producao das particulas finas de material de protecao contra infravermelho, de
acordo com o décimo segundo aspecto ou o décimo-terceiro aspecto, em que
o material de partida das particulas finas do compésito de oOxido de
tungsténio, expressdo pela formula geral: MxWyOz € um poé obtido
misturando-se um p6 do elemento M ou um composto contendo o elemento M
com mais do que uma espécie de p6 selecionada do grupo consistindo de:

um po de trioxido de tungsténio;

um po de dioxido de tungsténio;

um po de hidrato de 6xido de tungsténio;[

um po de hexacloreto de tungsténio;

um po de tungstato de amonio;

um po de hidrato de 6xido de tungsténio, obtido dissolvendo-
se hexacloreto de tungsténio em um 4lcool e, em seguida, secando-se a
solucdo;

um p6 de hidrato de 6xido de tungsténio, obtido dissolvendo-
se o hexacloreto de tungsténio em um 4lcool, adicionando-se dgua a solucdo
para formar um precipitado e secando-se o precipitado;

um po de composto de tungsténio, obtido secando-se uma
solucdo aquosa de tungstato de amonio; e

um p6 de tungsténio metdlico.
[00045] Em um décimo-sexto aspecto, € provida o método de producgao
das particulas finas de material de prote¢dao contra infravermelho, de acordo
com o décimo-segundo aspecto ou o décimo-terceiro aspecto, em que O
material de partida das particulas finas do compdsito de 6xido de tungsténio,
expresso pela férmula geral MxWyOz, ¢ um pé obtido misturando-se uma
solucdo de dlcool do hexacloreto de tungsténio ou uma solug¢do aquosa de

tungstato de amonio com uma solu¢do de um composto contendo o elemento
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M, e secando-se a mistura.
[00046] Em um décimo-sétimo aspecto, € provido o método de
producao das particulas finas de material de protecdo contra infravermelho, de
acordo com o décimo-segundo aspecto ou o décimo-terceiro aspecto, em que
o material de partida das particulas finas do compésito de oOxido de
tungsténio, expresso pela férmula geral MxWyQOz, € um p6 obtido:
misturando-se uma solu¢ao de dispersao, obtida dissolvendo-
se hexacloreto de tungsténio em &dlcool e formando-se um precipitado pela
adi¢cdo de 4gua com um unico p6é ou um composto contendo o elemento M, ou
uma solu¢do do composto contendo o elemento M e, em seguida, secando-se
a mistura assim obtida.
[00047] Em um décimo-oitavo aspecto, sdo providas particulas de
material de prote¢ao contra infravermelho, compreendendo particulas finas de
6xido de tungsténio, expressado por uma férmula geral WyOz (onde W ¢é
tungsténio, O € oxigénio, satisfazendo 2,2 < z/y <2,999), obtidas pelo método
de acordo com qualquer um dos décimo segundo a décimo-sétimo aspectos
e/ou as particulas finas de compdsito de 6xido de tungsténio, expressado pela
formula geral MxWyOz (em que M é pelo menos um elemento selecionado
do grupo consistindo de H, He, metal alcalino, metal alcalino terroso,
elemento de terras raras, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu,
Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti,
Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi e I, W & tungsténio, O é oxigénio,
satisfazendo 0,001 < x/y < 1; e 2,2 < z/y < 3,0), obtidas pelo método de
acordo com qualquer um dos décimo-segundo ao décimo-sétimo aspectos.

Vantagem da Invencao

[00048] De acordo com a presente invengdo, particulas finas de
material de protecdo contra infravermelho, contendo as particulas finas de
6xido de tungsténio e/ou as particulas finas de compdsito de 6xido de

tungsténio, sdo finamente granuladas a um tamanho de particula de ndo
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menos do que 1 nm e ndo mais do que 800 nm. As particulas finas de material
de protecdo contra infravermelho, assim obtidas, sdo dispersas em um meio e
uma dispersdo de particulas finas de material de protecio contra
infravermelho pode ser fabricada, tendo excelentes caracteristicas, tais como
eficientemente protegendo dos raios solares, especialmente da luz da regido
proxima do infravermelho, enquanto mantendo uma transmitancia para a
regido visivel, comparada com a pelicula fabricada por um método seco,
incluindo um método de deposicdo a vdacuo, tal como um método de
crepitacdo, uma deposicdo de vapor, uma galvanizacdo i0Onica € uma
deposi¢ao de vapor quimico (CVD), ou a pelicula produzida por DVD e
pulverizacdo. Além disso, quando produzindo o corpo de prote¢do contra
infravermelho, pela utilizagdo da dispersdo de particulas finas de material de
protecdo contra infravermelho, um corpo de protecdo contra infravermelho
barato pode ser produzido, sem utilizacdo de um aparelho de grande escala,
tal como um aparelho de vicuo, e um material de dispersdo de protecdo contra
infravermelho € desse modo obtido.

Melhor Modo de Realizar a Invencao

[00049] Na dispersdo de particulas finas de material de protecao contra
infravermelho da presente invengdo, sdo usadas particulas finas de material de
protecdo contra infravermelho, contendo particulas finas de 6xido de
tungsténio e/ou particulas finas de compdsito de 6xido de tungsténio. Cada
didametro de particula das particulas finas de material de protecdo contra
infravermelho ndo é menor do que 1 nm e ndo maior do que 800 nm e
particulas finas sdo dispersas em um meio apropriado, como serd descrito
mais tarde.

[00050] As particulas finas de material de protecdo contra
infravermelho e a dispersao de particulas finas de material de prote¢do contra
infravermelho serdo agora descritas em detalhe.

1. Material de protecao contra infravermelho
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[00051] Geralmente, ndo ha elétrons livre eficazes no triéxido de
tungsténio (WQO3) e, portanto, pouca caracteristica de absorcao/reflexdo €
exibida em uma regido proxima do infravermelho. Isto torna o trioxido de
tungsténio inadequado para uso como um material de protecdo contra
infravermelho. Sabe-se que elétrons livres sdo gerados em um O6xido de
tungsténio, se a relacdo de oxigénio para tungsténio presente no trioxido de
tungsténio for menor do que 3. Os presentes inventores verificaram que o
6xido de tungsténio, contendo tungsténio e oxigé€nio em uma certa faixa de
composicao, € particularmente adequado como o material de protecdo contra
infravermelho.

[00052] A relacdo de oxigénio para tungsténio de um Oxido de
tungsténio ¢é preferivelmente igual a ou menor do que 3. Mais
especificamente, é preferivel que o 6xido de tungsténio seja expresso por
WyOz, de modo a satisfazer 2,2 < z/y < 2,999. Se o valor de z/y for 2,2 ou
maior, um WO, inesperado € evitado de formar-se no 6xido de tungsténio e,
ao mesmo tempo, a estabilidade quimica do 6xido de tungsténio pode ser
assegurada como um material de partida. Isto torna o 6xido de tungsténio um
material de protecdo contra infravermelho eficaz. Se o valor de z/y for 2,999
ou menor, entdo é gerada uma quantidade requerida de elétrons livres no
6xido de tungsténio e um material de protecdo contra infravermelho eficaz é
desse modo obtido.

[00053] Além disso, quando as particulas finas de 6xido de tungsténio,
que sdo obtidas granulando-se o 6xido de tungsténio em particulas finas, sdo
expressado pela férmula geral WyOz, uma chamada “fase Magnéli”, tendo
uma relacdo de composi¢do satisfazendo 2,45 < z/y < 2,999, é quimicamente
estdvel e tem uma excelente propriedade de absorcdao na regiao préxima do
infravermelho e, portanto, sdo preferiveis como o material de prote¢do contra
infravermelho.

[00054] Adicionando-se um elemento M (M é mais do que uma



16 /57

espécie de elemento selecionada do grupo consistindo de Mg, Zr, Cr,Mn, Fe,
Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb,
Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi e I) ao 6xido
de tungsténio, um composito de 6xido de tungsténio € obtido. Em seguida, no
composito de 6xido de tungsté€nio assim obtido, elétrons livres sdo gerados e
uma propriedade de absorc¢ao, que resulta dos elétrons livres, € exibida. Isto
torna o composito de O6xido de tungsténio eficaz como um material de
absorcao de infravermelho na regiao de comprimento de onda de 1000 nm ou
em torno dela. Em vista da estabilidade do compdésito de 6xido de tungsténio,
entretanto, é mais preferivel que o elemento M seja mais do que uma espécie
de elemento selecionada do grupo consistindo de Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co,
Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F,
P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi e I. Além disso, do
ponto de vista de melhoria de uma caracteristica dptica e uma caracteristica de
tempo como o material de protecdo contra infravermelho, é ainda preferivel
que o elemento M seja selecionado do grupo consistindo de metal alcalino,
metal alcalino terroso, metal de transi¢cdo e elementos do grupo 4B e grupo
5B.

[00055] Controlando-se uma quantidade de oxigénio e adicionando-se
o elemento para gerar os elétrons livres a0 mesmo tempo para o compdsito de
6xido de tungsténio, podem ser obtidos materiais de prote¢do contra
infravermelho mesmo mais eficazes. Quando controle da quantidade de
oxigénio e a adi¢ao do elemento para gerar os elétrons livres sdo conduzidos
ao mesmo tempo, é preferivel que o material de protecio contra
infravermelho seja expresso pela férmula geral MxWyOz (onde M € o
elemento M acima descrito, W € tungsténio e O é oxigénio), satisfazendo
0,001 <z/y<1;e2,2<z/y<3,0.

[00056] Primeiro serd explicado um valor de x/y, mostrando uma

quantidade do elemento M a ser adicionado. Quando o valor de x/y € maior
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do que 0,001, uma quantidade suficiente de elétrons livres € gerada e, por uma
quantidade maior de elemento M a ser adicionada, uma quantidade de
suprimento dos elétrons livres é aumentada, desse modo também aumentando
o efeito de protecdo contra infravermelho, enquanto o efeito de protecdao
contra infravermelho € saturado no valor x/y de cerca de 1. Quando o valor de
x/y € menor do que 1, preferivelmente uma fase de impureza € evitada de ser
gerada no material de protecdo contra infravermelho. Além disso, ¢é
preferivelmente que o elemento M seja mais do que uma espécie de elemento
selecionada do grupo consistindo de H, He, metal alcalino, metal alcalino
terroso, metal de terras raras, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt,
Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, Tl, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te,
Ti, Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bi e I. Do ponto de vista da estabilidade de
MxWyOz adicionado com o elemento M, é ainda preferivel que o elemento
M seja mais do que uma espécie de elemento selecionada do grupo
consistindo de metal alcalino, metal alcalino terroso e elemento de terras
raras, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe, Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al,
Ga, In, TI, Si, Ge, Sn, Pb, Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo, Ta e Re.
Além disso, do ponto de vista de melhoria da caracteristica dptica e da
estabilidade ao tempo como o material de protecdo contra infravermelho, o
elemento M € mais do que uma espécie de elemento selecionada do grupo
consistindo de metal alcalino, metal alcalino terroso, metal de transicdo e
elementos do grupo 4B e grupo 5B.

[00057] Em seguida, o valor de z/y, mostrando o controle de uma
quantidade de oxigénio, serd explicado. Preferivelmente, o valor de z/y é
selecionado para satisfazer 2. 2 < z/y < 3,0, porque 0 mesmo mecanismo que
o do material de prote¢do contra infravermelho supracitado, expresso por
WyOz, funciona no material de prote¢do contra infravermelho, expresso por
MxWyOz, e os elétrons livres sdo supridos pela adi¢do do elemento M,

mesmo quando o valor de z/y for selecionado para ser z/y = 3,0.
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[00058] Outrossim, quando as particulas finas do compésito de 6xido
de tungsténio supracitadas tém uma estrutura cristalina hexagonal, a
transmitancia das particulas finas, na regido de luz visivel, € melhorada e a
absorcdo na regido proxima do infra-vermelho é também melhorada. Em
seguida, serd dada explicacdo para uma estrutura, com referéncia a Fig. 4, que
€ a vista em planta esquematica da estrutura cristalina hexagonal. Como
mostrado na Fig. 4, seis octaedros, cada um compreendendo uma unidade
WOgs (indicada pelo numeral de referéncia 1), formam um agrupamento com
um espago hexagonal (tinel). Um elemento M (indicado pelo numeral de
referéncia 2) € disposto no espaco hexagonal, para formar uma tnica unidade.
Muitas destas unidades sdo reunidas em uma estrutura cristalina hexagonal.
[00059] A fim de obter-se uma vantagem de melhoria da transmitancia
na regido de luz visivel e melhorar a absorvéncia na regido proxima do
infravermelho, de acordo com a presente invengao, preferivelmente algumas
das particulas finas do compésito de 6xido de tungsténio podem ter uma
estrutura unitaria explicada na Fig. 4 (estrutura em que seis octaedros, cada
um compreendendo uma unidade WO, formam um agrupamento com um
espaco hexagonal, e o elemento M € disposto no espago) e as particulas finas
de compdsito de 6xido de tungsténio podem ser cristalinas ou amorfas.
[00060] Quando fon positivo do elemento M € adicionado para existir
no espago hexagonal, a absor¢do na regido préxima do infravermelho é
melhorada. Genericamente, quando o elemento M, tendo um grande raio
ionico € adicionado, o cristal hexagonal é formado. Especificamente, mais do
que uma espécie de elemento, selecionada do grupo consistindo de Cs, Rb, K,
Tl, In, Ba, Li, Ca, Sr, Fe e Sn, € adicionada e, preferivelmente, o cristal
hexagonal estd pronto para ser formado. Entretanto, os elementos ndo sio
limitados a esses e qualquer outro elemento pode ser adequado se o elemento
M, a ser adicionado, estiver presente no espaco hexagonal formado pelas

unidades WOg.
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[00061] Quando as particulas finas de composito de oxido de
tungsténio, com uma estrutura hexagonal, tiverem uma estrutura cristalina
uniforme, € preferivel que o valor x/y, de uma quantidade do elemento M a
ser adicionado, ndo seja menor do que 0,2 e ndo maior do que 0,5 e mais
preferivelmente seja 0,33. Ajustando-se o valor z/y e o valor X/y para serem
zly = 3 e x/ly = 0,33, o elemento M a ser adicionado € considerado ser
disposto em cada espaco hexagonal.

[00062] Similarmente, quando o valor z/y é expresso por z/y = 3, cada
um de composto de tungsténio compdsito, tendo uma estrutura cristalina de
um cristal cubico ou um cristal tetragonal, tem um limite superior de uma
quantidade do elemento M a ser adicionada, devido a estrutura (a expressao
“estrutura cristalina cibica”, especificada neste relatério, é usada como uma
representante das estruturas de bronze ao tungsténio, classificadas como um
tipo de estrutura de bronze ao tungsténio Cibica ou um tipo de estrutura de
bronze ao tungsténio Perovskite, na classificacdo geral de estruturas de bronze
ao tungsténio. Além disso, a expressdo ‘“‘estrutura cristalina tetragonal”,
especificada neste relatério, € usada como uma representante das estruturas de
bronze ao tungsténio, classificadas como um tipo de estrutura de bronze ao
tungsténio Tetragonal na classificacdo geral da estrutura de bronze ao
tungsténio. Além disso, a expressdo ‘‘estrutura cristalina hexagonal”,
especificada neste relatério, € usada como uma representante das estruturas de
bronze ao tungsténio, classificadas como um tipo de estrutura de bronze ao
tungsténio Hexagonal, na classificagdo geral da estrutura de bronze ao
tungsténio). Portanto, a quantidade de maxima adicao do elemento M a ser
adicionado a 1 mol de tungsténio € 1 mol para a estrutura cristalina cubica e €
de cerca de 0,5 mol para a estrutura cristalina tetragonal (embora a quantidade
maxima de adi¢do seja variada, dependendo da espécie do elemento M, sendo
de cerca de 0,5 mol, para produgdo industrialmente facilitadora do composto

de tungsténio compdsito). Entretanto, é dificil simplesmente definir a
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estrutura supracitada € um escopo basico € dado como um exemplo em
particular na presente invencao e, portanto, a presente invencdo nao € limitada
aele.

[00063] As particulas finas de composito de 6xido de tungsténio
supracitadas sdo eficazes como o material de prote¢ao contra infravermelho,
mesmo quando as particulas finas de compdsito de 6xido de tungsténio t€m
um bronze ao tungsténio de estrutura cristalina cibica ou estrutura cristalina
tetragonal, que ndo a estrutura cristalina hexagonal supracitada. Dependendo
da estrutura cristalina das particulas finas de compdsito de o6xido de
tungsténio, uma posi¢do de absorcdo na regiao préxima do infravermelho é
mudada. Especificamente, com respeito a posicdo de absor¢do da regido
proxima do infravermelho, a estrutura cristalina tetragonal ¢ mudada para o
lado de comprimento de onda mais longo do que o da estrutura cristalina
cubica, e a estrutura cristalina hexagonal é ainda mudada para o lado de
comprimento de onda mais longo do que o da estrutura cristalina tetragonal.
Ainda, em associacdo com a mudanca da posi¢cdo de absorcao, a absor¢io da
regido de luz visivel € minima na estrutura cristalina hexagonal, seguida pela
estrutura cristalina tetragonal e a absor¢do torna-se maxima na estrutura
cristalina cubica entre estas estruturas cristalinas. Assim, os bronzes ao
tungsténio, compostos de cristais hexagonais, sao mais adequados para
aplicagdes em que se deseja transmitir tanta luz na faixa visivel e confinar
tanta luz na faixa infravermelha quanto possivel. Deve ser observado,
entretanto, que as caracteristicas Opticas descritas, do material de protecdo
contra infravermelho, somente refletem tendéncias gerais, e as caracteristicas
Opticas reais do material podem variar, dependendo do tipo e quantidade do
elemento aditivo ou do teor de oxigénio do compdsito de 6xido de tungsténio.
Tais variagdes estdo também dentro do escopo da invengao.

[00064] O material de protecdo contra infravermelho, de acordo com a

presente inveng¢do, contendo as particulas finas de 6xido de tungsténio e/ou
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particulas finas de compésito de 6xido de tungsténio, absorve largamente a
luz da regido de comprimento de onda de 1000 nm ou préxima, em particular
e, portanto, em muitos casos, o tom de transmissdo torna-se azul esverdeado.
O didmetro de particula, das particulas do material de protecdo contra
infravermelho, pode ser selecionado de vérias maneiras, dependendo das
finalidades de uso. Quando o material de protecdo contra infravermelho é
aplicado a fim de reter a transparéncia, o didmetro de particula &
preferivelmente fixado para ser de 800 nm ou menor. Isto ocorre porque, no
caso de diametro de particula menor do que 800 nm, a luz ndo €
completamente interrompida por dispersdo e, portanto, boa visibilidade na
regido de luz visivel € mantida e a transparéncia pode ser simultaneamente
eficazmente mantida. Quando a transparéncia na regido de luz visivel é
importante, € preferivel levar em consideragdo a dispersao pelas particulas.

[00065] Quando a dispersao pelas particulas € importante, o diametro
das particulas € preferivelmente ajustado para ser 200 nm ou menos, ainda
preferivelmente ajustado para ser 100 nm ou menos. A razao é que, quando o
didametro das particulas for pequeno, a dispersio da luz na regido de luz
visivel, no comprimento de onda de 400 nm a 780 nm, é reduzido por
dispersao geométrica e dispersdao Mie e, como resultado, é evitado que a
pelicula de protecdo contra infravermelho tome a aparéncia de vidro
enfumagado, assim tornando impossivel obter uma transparéncia clara.
Especificamente, quando o didmetro das particulas torna-se 200 nm ou
menos, a dispersdo geométrica supracitada, ou dispersdo Mie, torna-se uma
regido de dispersdo de Rayleigh. Na regidao de dispersdo de Rayleigh, as luzes
dispersas sdo reduzidas em proporcao inversa a 6 vezes a multiplicagdo do
diametro das particulas e, portanto, em associagdo com a reducao do didmetro
das particulas, a dispersdo é reduzida e a transparéncia sendo desse modo
melhorada. Além disso, quando o didmetro das particulas € de 100 nm ou

mais, preferivelmente as luzes dispersas sdo extremamente reduzidas. Do
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ponto de vista de evitar a dispersdo das luzes, € preferivel pequeno diametro
de particula. Particulas com a dimensdo de 1 nm ou maior podem ser
facilmente produzidas em uma escala industrial.

[00066] Quando o didmetro de particula € selecionado para ser 800 nm
ou menor, um valor de turvacdo da dispersdo de particulas finas do material
de protecao contra infravermelho, com as particulas finas de material de
protecdo contra infravermelho dispersas no meio, é de 85% ou menos de
transmitancia da luz visivel, desse modo suprimindo a turvacdo para ser de
30% ou menos. Quando a turvacdo € maior do que 30%, a pelicula de
protecdo contra infravermelho torna-se com a aparéncia de vidro enfumacado
e, portanto, uma clara transparéncia ndo pode ser obtida.

[00067] Nao € preferivel, do ponto de vista de melhorar a estabilidade
ao tempo do material de protecdo contra infravermelho, que uma superficie
das particulas finas do material de protecao contra infravermelho da presente
invencdo seja revestida com um 6xido contendo mais do que uma espécie de
elemento selecionada de Si, Ti, Zr e Al.

2. Producao de particulas finas de material de proteciao contra
infravermelho

[00068] As particulas finas de 6xido de tungsténio, expressado pela
formula geral supracitada WyOz (onde W € tungsténio,O é oxigénio,
satisfazendo 2.2 < z/y <2,999) e/ou as particulas finas de material de prote¢ao
contra infravermelho, contendo as particulas finas de compdsito de 6xido de
tungsténio, expressado pela férmula geral MxWyOz (onde M € mais do que
uma espécie de elemento selecionada do grupo consistindo de H, He, metal
alcalino, metal alcalino terroso, elemento de terras raras, Mg, Zr, Cr, Mn, Fe,
Ru, Co, Rh, Ir, Ni, Pd, Pt, Cu, Ag, Au, Zn, Cd, Al, Ga, In, TI, Si, Ge, Sn, Pb,
Sb, B, F, P, S, Se, Br, Te, Ti, Nb, V, Mo, Ta, Re, Be, Hf, Os, Bie I, W ¢
tungsténio, O € oxigénio, satisfazendo 0,001 < x/y <1 e 2,2 < z/y < 3,0)

podem ser obtidas submetendo-se o composto de tungsténio como o material
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de partida das particulas finas de 6xido de tungsténio e/ou as particulas finas
de composito de 6xido de tungsténio, para tratamento t€rmico em um gas
inerte ou atmosfera de gas redutor. As particulas finas de 6xido de tungsténio
e as particulas finas de compdésito de 6xido de tungsténio, obtidas através do
tratamento térmico, t€m uma suficiente absor¢do proxima do infravermelho e
tém uma propriedade preferivel como particulas finas de material de prote¢ao
contra infravermelho.

[00069] Preferivelmente, o composto de tungsténio, como o material
de partida, € mais do que um pd de tungsténio selecionado do grupo
consistindo de po de trioxido de tungsténio, pé de didoxido de tungsténio,
hidrato de 6xido de tungsténio, p6 de hexacloreto de tungsté€nio, po de
tungstato de amonio, pé de hidrato de Oxido de tungsténio, obtido
dissolvendo-se hexacloreto de tungsténio em um dlcool e secando-se a
solu¢do, p6 de hidrato de O6xido de tungsténio, obtido dissolvendo-se
hexacloreto de tungsténio em um alcool, adicionando-se dgua a solucao, para
formar um precipitado e secando-se o precipitado, pé de composto de
tungsténio, obtido secando-se uma solucdo aquosa de tungstato de amonio; e
p6 de tungsténio metélico.

[00070] Quando as particulas finas de 6xido de tungsténio sdo
produzidas, € ainda preferivel utilizar-se p6 de hidrato de 6xido de tungsténio,
triéxido de tungsténio ou pé de composto de tungsténio, obtido secando-se
uma solucdo aquosa de tungstato de amonio, do ponto de vista de facilitar a
etapa de producdo. Além disso, quando as particulas finas de compésito de
6xido de tungsténio sdo produzidas, é preferivel utilizar-se uma solugao
aquosa de tungstato de amoOnio ou uma solu¢cdo aquosa de hexacloreto de
tungsténio do ponto de vista de permitir mistura uniforme de cada elemento.
Utilizando-se tais materiais de partida, o tratamento térmico é aplicado neles
em uma atmosfera de gés inerte ou uma atmosfera de gas redutor, para obter-

se as particulas finas de material de protecao contra infravermelho, contendo
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as supracitadas particulas finas de 6xido de tungsténio e/ou as particulas finas
de composito de 6xido de tungsténio.

[00071] O material de partida, das particulas finas de material de
protecdo contra infravermelho, contendo as particulas finas de compdsito de
oxido de tungsténio, expressado pela formula geral MxWyOz, contendo o
elemento M, € o0 mesmo composto de tungsténio do material de partida das
particulas finas material de protecdo contra infravermelho, contendo as
particulas finas de 6xido de tungsténio, expressado pela férmula geral WyOz.
Entretanto, nas particulas finas de material de protecdo contra infravermelho,
o composto de tungsténio, contendo o elemento M na forma de um udnico
elemento ou um composto dele, € selecionado como o material de partida. A
fim de produzir o composto de tungsténio como um material de partida, em
que cada componente € uniformemente misturado em um nivel molecular, é
preferivel misturar cada material com uma solucdo, de modo que o composto
de tungsténio, contendo o elemento M, seja dissolvivel em um solvente, tal
como dgua e um solvente organico. Os tungstatos, cloretos, nitratos, sulfatos,
oxalatos, 0xidos, carbonatos e hidroxidos contendo o elemento M, sdao dados
como exemplos do composto de tungsténio. Entretanto, o composto de
tungsténio nao € limitado a eles e o composto de tungsténio, em um estado de
uma solucdo como liquido, é preferivel.

[00072] Um material fonte, para produzir as particulas finas de 6xido
de tungsténio e as particulas finas de compdsito de 6xido de tungsténio, serd
explicado em detalhes abaixo.

[00073] Como composto de tungsténio, servindo como um material de
partida para obter as particulas finas de 6xido de tungsténio, expressado pelo
formula geral WyOz, € possivel utilizar mais do que um composto de
tungsténio selecionado do grupo consistindo de pé triéoxido de tungsténio; pod
de diéxido de tungsténio; hidrato de 6xido de tungsténio; pé de hexacloreto de

tungsténio; pé de tungstato de amonio; p6é de hidrato de 6xido de tungsténio,
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obtido dissolvendo-se hexacloreto de tungsténio em um alcool e secando-se a
solu¢do; pd de hidrato de o6xido de tungsténio, obtido dissolvendo-se
hexacloreto de tungsténio em um alcool, adicionando-se 4dgua a solugdo,
formando um precipitado e secando-se o precipitado; pé de tungstato de
amoOnio; e po de tungsténio metalico. Do ponto de vista de facilitar a etapa de
producao, € mais preferido utilizar pé de hidrato de 6xido de tungsténio, p6 de
trioxido de tungsténio ou p6 de composto de tungsténio, obtido pela secagem
de uma solugdo aquosa de tungstato de amonio.

[00074] Como material de partida, para obter as particulas finas de
compdsito de 6xido de tungsténio, expressado pela formula geral MxWyOz,
contendo o elemento M, € possivel utilizar um p6 misto de um p6 de mais do
que um composto de tungsténio, selecionado de p6 de trioxido de tungsténio;
p6 de diéxido de tungsténio; hidrato de Oxido de tungsténio; pd de
hexacloreto de tungsténio; pé de tungstato de amonio; p6é de hidrato de 6xido
de tungsténio, obtido dissolvendo-se hexacloreto de tungsténio em um alcool
e secando-se a solucdo; pd de hidrato de 6xido de tungsténio, obtido
dissolvendo-se hexacloreto de tungsténio em um dlcool, adicionando-se dgua
a solucdo, formando-se um precipitado e secando-se o precipitado; p6 de
composto de tungsténio, obtido secando-se uma solu¢cdo aquosa de tungstato
de amonio; e p6é de tungsténio metdlico, € um tnico pd ou um seu composto
contendo o elemento M.

[00075] Além disso, quando o composto de tungsténio, como um
material de partida para obter as particulas finas de compésito de 6xido de
tungsténio, estd com a aparéncia de solucdo ou solucdo de dispersdo, cada
elemento pode ser facilmente uniformemente misturado.

[00076] Por este ponto de vista, o material de partida das particulas
finas de compdsito de 6xido de tungsténio € mais preferivelmente um péd
obtido misturando-se uma solu¢do de dlcool de hexacloreto de tungsténio ou

uma solucdo aquosa de tungstato de amdOnio com uma solu¢do de um
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composto contendo o elemento M e, em seguida, secando-se a mistura.
[00077] Similarmente, € também preferivel que o material de partida
das particulas finas do tungsténio composto seja um pé obtido misturando-se
uma solucdo de dispersdo, obtida dissolvendo-se hexacloreto de tungsténio
em um alcool e, em seguida, adicionando-se dgua para formar um precipitado,
um Unico poé ou um seu composto contendo o elemento M, ou a solugdo do
composto contendo o elemento M e, em seguida, secando-se a mistura.
[00078] Exemplos do composto contendo o elemento M sdo tungstatos,
cloretos, nitratos, sulfatos, oxalatos, Oxidos, carbonatos e hidréxidos do
elemento M. Entretanto, o composto ndo € limitado a eles e o composto que
pode ser no estado semelhante a solucdo pode ser usado. Além disso, quando
um p6 de hidrato de 6xido de tungsténio ou trioxido de tungsténio € um
carbonato ou hidroxido contendo o elemento M sd3o wusados para
industrialmente produzir as particulas finas de compésito de 6xido de
tungsténio, pode ser obtido um método de produgio preferivel, sem gerar um
gas toxico ou similar.

[00079] Preferivelmente, o material de partida das particulas finas de
6xido de tungsténio ou do compdésito de 6xido de tungsténio é aquecido em
uma atmosfera inerte a 650°C ou temperatura superior. O material de partida,
assim submetido a tratamento térmico a 650°C ou mais, tem uma alta
absorcao na regido préxima do infravermelho e tem uma boa eficiéncia como
particulas finas de material de protecdo contra infravermelho. Gés inerte, tal
como Ar e N, etc., é preferivelmente usado. Como uma condicdo do
tratamento térmico na atmosfera redutora de gds, preferivelmente o material
de partida é submetido a tratamento térmico, primeiro na atmosfera redutora
de gds, a ndo menos do que 100°C e ndo, mais do que 850°C e, se necessério,
subseqilientemente submetido a tratamento térmico a ndo menos do que 650°C
e nao mais do que 1200°C na atmosfera inerte. Preferivelmente, o gés redutor

nesta ocasido nao € particularmente limitado, entretanto, H, é preferivel.
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Quando usado como o gés redutor, H, estd preferivelmente presente na
atmosfera redutora em uma relagdo em volume de 0,1% ou mais e, mais
preferivelmente, 2% ou mais. O H,, presente em uma relacdo volumétrica de
0,1% ou mais, € suficiente para reducgao eficaz.

[00080] As particulas finas de o6xido de tungst€énio reduzidas por
hidrogénio inclui uma fase Magnéli, exibindo uma boa caracteristica de
protecdo contra infravermelho e, neste estado, podem ser usadas como as
particulas finas de protecdo contra infravermelho e, neste estado, podem ser
usadas como as particulas finas de protecao contra infravermelho. Entretanto,
o hidrogénio residual do o6xido de tungsténio € instavel e, portanto, a
aplicacdo € possivelmente limitada em termos de estabilidade do tempo.
Portanto, este 6xido de tungst€énio contendo hidrogénio € submetido a
tratamento térmico a 650°C ou mais na atmosfera inerte, assim obtendo-se
mais particulas finas estdveis de materiais de protecdo contra infravermelho.
A atmosfera em que o tratamento térmico € aplicado a 650°C ou mais ndo é
particularmente limitada. Entretanto, do ponto de vista industrial, N, € Ar sdo
preferiveis. Pelo tratamento térmico a 650°C ou mais, a fase Magnéli pode ser
obtida nas particulas finas de material de prote¢do contra infravermelho e a
estabilidade ao tempo € melhorada.

[00081] E preferivel que a superficie das particulas finas de material de
protecdo contra infravermelho, assim obtida na etapa supracitada, seja
revestida com um 6xido contendo o metal de mais do que uma espécie de
elemento selecionado de Si, Ti, Zr ¢ Al, em termos de melhoria da
estabilidade ao tempo. Um método de revestimento ndo € particularmente
limitado, entretanto, as superficies das particulas finas de material de prote¢ao
contra infravermelho podem ser revestidas, adicionando-se um alcéxido do
metal supracitado na solu¢do em que as particulas finas de material de
protecdo contra infravermelho s@o dispersas.

3. Material de dispersao de protecao contra infravermelho
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[00082] Em uma aplicagdo das particulas finas do material de protecao
contra infravermelho da presente invencdo, as particulas finas sdo dispersas
em um meio apropriado e o material resultante € aplicado a superficie de um
substrato desejado. Neste método, as particulas finas do material de protecao
contra infravermelho, que sdo previamente recozidas, podem ser dispersas
dentro do ou no substrato, de modo a ser grudada nele por um aglutinante.
Portanto, este método pode ser aplicado a um material de substrato, tal como
um material resinoso tendo uma temperatura resistiva ao calor mais baixa e
tem a vantagem de que um aparelho de grande escala nao € necessario durante
a deposigao e o custo pode ser reduzido.

[00083] O material de prote¢do contra infravermelho de acordo com a
presente inven¢ao € um material condutivo e, portanto, quando usado como
uma pelicula continua, ondas de radio de um telefone celular ou similar sdo
absorvidas, refletidas e bloqueadas por tal pelicula. Entretanto, o material de
protecdo contra infravermelho tem propriedades para fins gerais,quando
disperso como particulas em uma matriz, porque as particulas sdo dispersas
em um estado individualmente separado e a transmissividade as ondas de
radio é, desse modo, exibida.

(a) Método de formar uma pelicula fina em uma superficie de substrato,
dispersando-se as particulas finas em um meio.

[00084] Por exemplo, as particulas finas do material de protecdo contra
infravermelho, obtidas granulando-se finamente o material de protecio contra
infravermelho de acordo com a presente invencao, sdo dispersas em um meio
apropriado, para obter-se uma soluc¢do de dispersdao das particulas finas do
material de prote¢do contra infravermelho. Alternativamente, o material de
protecdo contra infravermelho € misturado com o meio apropriado e a
mistura, assim obtida, € moida umida, para obter-se a solucdo de dispersao
das particulas finas do material de protecdo contra infravermelho. Um meio

de resina € adicionado a solucdo de dispersao das particulas finas do material
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de protecdo contra infravermelho assim obtidas, de modo que a superficie de
substrato € revestida. Em seguida, o solvente é evaporado e a resina € curada
por um método predeterminado, assim permitindo que seja formada nela uma
pelicula fina, com as particulas finas do material de protecdo contra
infravermelho dispersas no meio. Um método de revestir ndo €
particularmente limitado a este e a resina contendo as particulas finas do
material de protecdo contra infravermelho pode ser uniformemente aplicada
na superficie do substrato. Revestimento por barra, revestimento de gravura,
revestimento de pulverizagdo e revestimento de imersao etc. sio dados como
exemplos. Quando as particulas finas do material de protecdo contra
infravermelho sdo diretamente dispersas em uma resina aglutinante, ndo é
necessdrio que o solvente seja evaporado, apds aplicacdo na superficie de
substrato. Isto € ambiental e industrialmente favoravel.

[00085] O meio pode ser selecionado de resinas, tais como uma resina
curdvel por UV, uma resina termocurdvel, uma resina curdvel por feixe de
elétrons, uma resina curdvel em temperatura ambiente € uma resina
termopldastica, de acordo com a finalidade. Especificamente, por exemplo, as
resinas incluem uma resina de cloreto de polivinila, resina de cloreto de
polivinilideno, resina de dlcool polivinilico, resina de poliestireno, resina de
polipropileno, copolimero de etileno-vinil acetato, resina de poliéster, resina
de tereftalato de polietileno, resina de flior, resina de policarbonato, resina
acrilica e resinas de polivinil butiral. Estas resinas podem ser usadas
individualmente ou como uma mistura. Um aglutinante utilizando um
alcoxido de metal pode também ser usado. Como alcoxido de metal,
alcoxidos tais como de Si, Ti, Al e Zr sdo tipicamente dados como exemplos.
Entre tais alcoxidos de metal estdo os alcoxidos de Si, Ti, Al e Zr. Os
aglutinantes utilizando tal alcéxido de metal s3o submetidos a
hidrolise/condensacdo, por exemplo, por aquecimento e uma pelicula de

oxido €, desse modo, formada.



30/57

[00086] A forma do substrato ndo € limitada e o substrato pode ser
moldado em uma pelicula ou em uma placa, se desejado. O substrato pode ser
produzido de um material transparente, tal como PET, acrilico, uretano,
policarbonato, polietileno, copolimero de etileno-vinil acetato, cloreto de
vinila e resina de fldor. O material é apropriadamente selecionado,
dependendo das finalidades pretendidas. Além das resinas, vidro pode
também ser usado.

(b) Método de dispersar o substrato como particulas finas

[00087] Como outro método para utilizar o material de protecao contra
infravermelho, de acordo com a presente inven¢do, como particulas finas, as
particulas finas podem ser dispersas no substrato. A fim de dispersar as
particulas finas dentro do substrato, as particulas finas podem ser permitidas
permear da superficie do substrato ou o substrato pode ser derretido por
aquecimento acima do ponto de fusdao e o material derretido é misturado com
as particulas finas. A resina resultante, contendo as particulas finas, &
conformada em uma pelicula ou placa (prancha) e é usada como o material de
protecdo contra infravermelho.

[00088] Por exemplo, em um método de dispersar as particulas finas
em uma resina PET, a resina PET e a solu¢do de dispersao de particulas finas
sao misturadas e, em seguida, o solvente de dispersdo é evaporado. Em
seguida, as particulas finas podem ser dispersas em uma resina PET como
segue: uma resina PET € primeiro misturada com uma solug¢do de dispersao
das particulas finas. O solvente € evaporado e o material restante é aquecido a
aproximadamente 300 °C, que € o ponto de fusdo da resina PET, para derreter
a resina PET. Esfriando-se o material, uma resina PET, com as particulas
finas dispersas dentro dela pode ser obtida.

[00089] O método de pulverizar e dispersar as particulas do material de
protecdo contra infravermelho nédo é particularmente limitado e, por exemplo,

irradiacdo ultra-sdonica, um moinho de contas e um moinho de areia ou similar
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podem ser usados. A fim de obter-se um corpo de dispersdo uniforme, varios
aditivos e dispersantes podem ser adicionados € o pH pode ser regulado. O
dispersante pode ser selecionado de acordo com a finalidade de uso e, por
exemplo, um dispersante baseado em polimero, um agente de acoplamento de
silano, um agente de acoplamento de titanato e um agente de acoplamento
baseado em aluminio sdo dados como exemplos, embora ndo limitado a eles.
4. Caracteristicas opticas da dispersao de particulas do material de
protecao contra infravermelho

[00090] As caracteristicas opticas da dispersdao de particulas finas do
material de protecdo contra infravermelho foram medidas, com base em uma
pelicula de um vidro de janela para construgdo JIS A 5759 (1998) (Fonte de
luz: luz A) e uma transmitancia de luz visivel e uma transmissao de radiacdo
solar foram computadas. As amostras de pelicula foram diretamente usadas
sem aplicar ao vidro de janela. O valor de turvagdo foi determinado de acordo
com JIS K 7105. O tamanho médio das particulas dispersas foi medido por
um espectrometro de dispersdo de luz dindmico ELS-800 (Otsuka Electronics
Co., Ltd.).

[00091] Como um exemplo dos resultados da andlise, um perfil de
transmissdo de uma pelicula de dispersdo de particulas finas de W;sO49 é
mostrada na Fig. 1., em que o eixo geométrico horizontal representa o
comprimento de onda da luz e o eixo geométrico vertical representa a
transmitancia de luz (%). Como pode ser visto pela Fig. 1, a pelicula de
dispersdao de W3049, de acordo com a presente invencdo, transmite luz na
faixa visivel de 380 nm a 780 nm (por exemplo, a transmitincia para a luz
visivel, com um comprimento de onda de 500 nm, é de 60% e os raios
infravermelhos, com o comprimento de onda de 1000 nm ou préximo a mais
do que 1000 nm, sdo seletivamente absorvidos, que € a regido de raio
invisivel (por exemplo, a transmitancia do raio infravermelho de comprimento

de onda de 1000 nm € de 18% e a transmitancia do raio infravermelho de
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comprimento de onda de 1250 nm é de 15%). Assim, verificou-se que a
pelicula de dispersdo de particulas finas supracitada tinha uma excelente
caracteristica de protecdo contra infravermelho, de modo que a transparéncia
foi exibida para a luz da regidao visivel e uma propriedade de absor¢ao foi
exibida para a luz da regido infravermelha.

[00092] A Fig. 2 mostra um perfil de transmitincia exemplificativo da
pelicula de dispersdao contendo as particulas finas de compdsito de 6xido de
tungsténio (Csp33WOs3), composto de cristais hexagonais. Como pode ser
visto pela Fig. 2, em que o eixo geométrico horizontal representa o
comprimento de onda de luz e o eixo geométrico vertical representa a
transmitancia de luz (%), a pelicula de dispersdao de CS(33WO3, de acordo
com a presente invencao, transmite luz na faixa visivel de 380 nm a 780 nm
(por exemplo, a transmitancia da luz visivel de comprimento de onda de 500
nm € de 79,5%) e, preferencialmente, absorve raios infravermelhos na faixa
de comprimentos de onda de 1000 nm ou maiores, que sdao raios térmicos
invisiveis (por exemplo, a transmitdncia dos raios infravermelhos de
comprimento de onda de 1000 nm é de 19,0% e a transmitancia de raios
infravermelhos de comprimento de onda de 1250 nm € de 12,9%). Isto indica
que a pelicula de dispersdo tem superiores caracteristicas de protecdo contra
infravermelho: ela transmite luz na faixa visivel e absorve luz na faixa
infravermelha.

[00093] A Fig. 3 mostra outro perfil de transmitancia exemplificativo
da pelicula de dispersdo contendo as particulas finas de compésito de 6xido
de tungsténio (Rby33WO3), composta de cristais hexagonais. Como pode ser
visto pela Fig. 3, em que o eixo geométrico horizontal representa o
comprimento de onda de luz e o eixo geométrico vertical representa a
transmitancia de luz (%), a pelicula de dispersdao de Rb33WO;, de acordo
com a presente invencao, transmite luz na faixa visivel de 380 nm a 780 nm

(por exemplo, a transmitincia da luz visivel de comprimento de onda de 500
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nm € de 80,0%) e, preferencialmente, absorve raios infravermelhos na faixa
de comprimento de onda de 1000 nm ou maiores, que € um raio térmico
invisivel (por exemplo, a transmitancia de raios infravermelhos de
comprimento de onda de 1000 nm € de 14,32% e a transmitancia dos raios
infravermelhos de comprimento de onda de 1250 nm é de 8,0%). Isto indica
que a pelicula de dispersdo tem superiores caracteristicas de protecdo contra
infravermelho: ela transmite luz na faixa visivel e absorve luz na faixa
infravermelha.

[00094] A presente invencdo serd especificamente explicada com
referéncia aos exemplos, entretanto, a presente inven¢ao nao sendo limitada a
eles. Uma medicdo Optica dos exemplos e exemplos comparativos €
conduzida com base na pelicula de vidro de janela para constru¢ao JIS A
5759 (fonte de luz: luz A) e a transmitincia de luz visivel e a transmitancia de
radiacdo solar foram computadas. As amostras de pelicula foram diretamente
usadas sem aplicag@o ao vidro de janela. O valor de turvacao foi determinado
de acordo com JIS K 7105. O tamanho médio das particulas dispersas foi
medido por um espectrometro dindmico de dispersdao de luz ELS-800 (Otsuka
Electronics Co., Ltd.).

[00095] Uma pelicula PET HPE-50 (Teijin Co., Ltd.) foi usada como o
substrato em cada um dos exemplos e foi determinada ter as seguintes
caracteristicas Opticas: transmitancia de luz visivel = 89%; transmitancia de
radiacdo solar = 89%; e turvagao = 0,8%.

Exemplo 1

[00096] Hexacloreto de tungsténio e dicloreto de cobre foram pesados,
de modo que a relagdo molar de W para Cu era de 1: 0,2. Cada composto foi
dissolvido em pequenas por¢des em etanol, para obter-se uma soluc¢do de
mistura. A solu¢do de mistura foi secada a 130°C, para obter-se um material
de partida em uma forma de pé. Este material de partida foi aquecido a 550°C

em um atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95/5 em volume) por 1 hora,
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em seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora
em uma atmosfera de argdnio, assim produzindo pé de Cup,WO, 7. Uma
cristalografia de difracdo de raios-X, realizada no Cupo,WO, 7, resultante,
revelou a presenca de fase cristalina de W;3O4. A drea de superficie
especifica de Cup, WO, 7, era de 30 m%/g.

[00097] 20 partes em peso de pd de Cup,WO;7,, assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solucdo de dispersao (solu¢ao A) em que o didmetro médio
das particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solucdo A, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento dura curdvel por UV
(componente solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdao de
dispersdo de particulas finas do material de protecdao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢ao de dispersdo de protecdo
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi, desse modo, formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercirio de alta pressdao e, desse forma, foi obtida uma pelicula de
protecdo contra infravermelho.

[00098] Uma medicdo das caracteristicas Opticas da pelicula de
protecdo contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 61%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacao solar de 45% e tapava cerca de
55% de luz incidente direta dos raios solares, assim exibindo excelente efeito
isolante térmico. Além disso, a turvacdo era de 0,9%, desse modo exibindo
transparéncia de luz, e um estado interno pdde ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.

[00099] Entretanto, a transmitancia de luz visivel supracitada e a
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transmitancia de radiacdo solar sdo mudadas de acordo com uma quantidade
do material de prote¢do contra infravermelho disperso por drea unitéria.
Portanto, tanto a transmitancia de luz visivel como a transmitancia de
radiacdo solar sdo flutuadas em associacdo com a quantidade do material de
protecdo contra infravermelho. Observe-se que uma condi¢dao de producao do
material de protecdo contra infravermelho descrito nos exemplos,
caracteristicas de energia e um resumo das caracteristicas Opticas foram

descritos em uma lista mostrada na Fig. 5.

[000100] O mesmo pode ser dito para os exemplos, como serd mostrado
abaixo.

Exemplo 2

[000101] Hexacloreto de tungsténio foi dissolvido em pequenas porc¢oes

em etanol, para obter-se uma solug¢do. A solu¢do foi secada a 130°C, para
obter-se o material de partida em um estado de p6. Este material de partida foi
aquecido a 550°C em uma atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95/5 em
volume) por 1 hora e esfriado a temperatura ambiente uma vez, em seguida
aquecido por uma hora a 800°C em uma atmosfera de argdonio. O p6 de
Wi5049(WO,,72) foi assim produzido.

[000102] Uma cristalografia de difracdo de raios-X, realizada no
resultante WO, 7,, revelou a presenca de fase cristalina de W;3O49. A drea de
superficie especifica de WO, 7, era de 30 m?%/g.

[000103] 20 partes em peso de p6 de WO, 7, assim formado, 75 partes
em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em poliacrilato
foram misturadas e submetidas a processamento de dispersdo, para obter-se
uma solugdo de dispersao (solu¢ao B) em que o didmetro médio de particulas
dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solug¢do B, assim formada, e 100
partes em peso de resina de revestimento dura curdvel-UV (componente
solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solu¢do de dispersdo de

particulas finas do material de protecdo contra infravermelho. Utilizando-se
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um revestidor de barra, esta solucdo de dispersio de protecdo contra
infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) para
depositar uma pelicula. A pelicula depositada foi secada a 60°C por 30
segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada de mercirio
de alta pressao e a pelicula de prote¢dao contra infravermelho foi desse modo
obtida.

[000104] A medicdo das caracteristicas opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 57%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 42% e tapava cerca de
58% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
isolante de calor. Além disso, a turvacdo foi de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia e um estado interno pdde ser claramente confirmado por
uma parte externa. Foi obtido azul claro como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 3

[000105] Hexacloreto de tungsténio e dicloreto de cobre foram pesados,
de modo que a relagdo molar de W para Cu era de 1:0,2. Cada composto foi
dissolvido em pequenas por¢cdes em etanol, pra obter-se uma solucdo de
mistura. A soluc¢do de mistura foi secada a 350°C na atmosfera, para obter-se
o material de partida em um estado de pd. Este material de partida foi
aquecido a 980°C em uma atmosfera de argdnio por 15 h, para produzir o p6
de Cupo WO, 7. A drea de superficie do p6 de Cug, WO, 75 foi de 31 m%/g.
[000106] 20 partes em peso de p6 de Cup, WO, 7, assim obtido,75 partes
em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em poliacrilato
foram misturadas e submetidas a processamento de dispersdo, para obter-se
uma solugdo de dispersao (solu¢ao C) em que o didmetro médio de particulas
dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso da solucao C, assim obtida, e 100

partes em peso de resina de revestimento dura curdavel-UV (componente
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s6lido = 100%) foram misturadas para obter-se a solu¢do de dispersdo de
particulas finas do material de protecdo contra infravermelho. Utilizando-se
um revestidor de barra, esta solucdo de dispersio de protecdo contra
infravermelho foi aplicada a pelicula de resina PET (HPE-50) e uma pelicula
foi assim formada. A pelicula assim formada foi secada a 60°C por 30
segundos, para evaporar o solvente, e foi curada por uma lampada de
mercurio de alta pressdo e uma pelicula de protecao contra infravermelho foi,
desse modo, obtida.

[000107] A medicdo das caracteristicas opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 58%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 43% e tapava cerca de
57% de luz incidente direta dos raios solares, assim exibindo excelente efeito
1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pode ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 4

[000108] Hexacloreto de tungsténio e nitrato de aluminio foram
pesados, de modo que a relagdo molar de W para Al era de 1:0,1. Cada
composto foi dissolvido em pequenas por¢des em etanol, para obter-se uma
mistura. A mistura foi secada a 130°C, para obter-se o material de partida em
um estado pulverulento. Este material de partida foi aquecido a 550°C em
uma atmosfera redutora (argonio/hidrogénio = 95/5 em volume) por 1 hora,
em seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora
em uma atmosfera de argdnio, assim produzindo pé de Alp;WO,7,. Uma
cristalografia de difracdo de raios-X, realizada no Aly; WO, 7, resultante,
revelou a presenca de fase cristalina de WigOs. A drea de superficie

especifica de Alp;WO,.7; era de 28 m*/g.
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[000109] 20 partes em peso de p6 de Aly WO, 72, assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solu¢ao de dispersao (solucdo D), em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solugao D, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV
(componente so6lido = 100%) foram misturadas para obter-se a solu¢do de
dispersao de particulas finas do material de protecdao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢do de dispersdo de protecdo
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecdo contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000110] A medic¢do das caracteristicas Opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 61%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Verificou-se também que a pelicula
tinha uma transmitancia de radiacao solar de 45% e tapava cerca de 55% de
luz incidente direta dos raios solares, assim exibindo excelente efeito isolante
de calor. Além disso, a turvacdo foi de 0,9%, desse modo exibindo alta
transparéncia e um estado interno pode ser claramente confirmado por uma
parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 5

[000111] Hexacloreto de tungsténio e nitrato de manganés foram
pesados de modo que a relacdo molar de W para Mn era de 1:0,1. Cada
composto foi dissolvido em pequenas por¢des em etanol, para obter-se uma
solucdo de mistura. A solucdo de mistura foi secada a 130°C para obter-se o

material de partida em um estado de p6. Este material foi aquecido a 550°C
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em uma atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95/5 em volume) por 1
hora e esfriado a temperatura ambiente uma vez, em seguida aquecido por
uma hora a 800°C em uma atmosfera de argénio. P6 de Mny WO, 7, foi assim
produzido. Uma cristalografia de difragdo de raios-X, realizada no resultante
Mno WO, 7, revelou a presenca de fase cristalina de W;sO49, € a drea de
superficie especifica deste p6 era de 30 m?/g.

[000112] 20 partes em peso de pé de Mny WO, 7, assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solu¢ao de dispersao (solugao E), em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solucao E, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV
(componente solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdao de
dispersdo de particulas finas do material de protecdao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢ao de dispersdo de protecdo
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50)
para depositar uma pelicula. A pelicula depositada foi secada a 60°C por 30
segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada de mercirio
de alta pressao e a pelicula de prote¢do contra infravermelho foi desse modo
obtida.

[000113] A medigdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 60%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacao solar de 49% e tapava cerca de
51% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
isolante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pdde ser claramente confirmado por

uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
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Exemplo 6

[000114] Selecionando-se um p6 de trioxido de tungsténio como o
material de partida, o material de partida foi aquecido a 550°C em uma
atmosfera redutora (argénio/hidrogénio = 95/5 em volume) por 1 h, em
seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma h em
uma atmosfera de argdnio, assim produzindo-se p6 de WO,7. Uma
cristalografia de difracdo de raios-X, realizada no WO, 7, resultante, revelou a
presenga de fase cristalina de W sO49. A drea de superficie especifica deste p6
foi de 35 m?*/g.

[000115] 20 partes em peso de p6 de WO, 7, assim formado, 75 partes
em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em poliacrilato
foram misturadas e submetidas a processamento de dispersdo, para obter-se
uma solucao de dispersao (solu¢do F), em que o didmetro médio de particulas
dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solugdo F assim formada e 100
partes em peso de resina de revestimento dura curdavel-UV (componente
s6lido = 100%) foram misturadas para obter-se a solu¢do de dispersdo de
particulas finas do material de protecdo contra infravermelho. Utilizando-se
um revestidor de barra, esta solucdo de dispersio de protecdo contra
infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) para
depositar uma pelicula. A pelicula depositada foi secada a 60°C por 30
segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada de mercirio
de alta pressdo e uma pelicula de protecdo contra infravermelho foi desse
modo obtida.

[000116] A medicdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 65%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacao solar de 50% e tapava cerca de

50% de luz incidente direta dos raios solares, assim exibindo excelente efeito
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1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, € um estado interno pode ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 7

[000117] Hexacloreto de tungsténio e nitrato de indio foram pesados de
modo que a relacao molar de W para In era de 1:0,3. Cada composto foi
dissolvido em pequenas por¢Oes em etanol, para obter-se uma mistura. A
mistura foi secada a 130°C para obter-se o material de partida em um estado
de p6. Este material foi aquecido a 550°C em uma atmosfera redutora
(argdnio/hidrogénio = 95/5 em volume) por 1 hora e esfriado a temperatura
ambiente, em seguida aquecido por uma hora a 800°C em uma atmosfera de
argdnio, assim produzindo pé de Inyg3sWO;. Uma cristalografia de difracao de
raios-X, realizada no resultante Ino3WOs3, revelou a presenca de uma fase
cristalina de bronze ao tungsténio hexagonal (particulas finas de um
compdsito de 6xido de tungsténio). A drea de superficie especifica deste pod
era de 30 m?%/g.

[000118] 20 partes em peso de p6 de Ino3WOs3, assim formado, 75 partes
em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em poliacrilato
foram misturadas e submetidas a processamento de dispersdo, para obter-se
uma solucao de dispersao (solu¢ao H), em que o didmetro médio de particulas
dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solucao H, assim formada, e 100
partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV (componente
solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solu¢do de dispersdo de
particulas finas do material de protecdo contra infravermelho. Utilizando-se
um revestidor de barra, esta solucdo de dispersio de protecdo contra
infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e uma
pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a 60°C
por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada de

mercurio de alta pressdao e a pelicula de prote¢do contra infravermelho foi
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desse modo obtida.

[000119] A medigdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 65%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 44% e tapava cerca de
56% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pode ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 8

[000120] 20 partes em peso de pé de WO, 7,, assim formado, 75 partes
em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em poliacrilato
foram misturadas e submetidas a processamento de dispersdo, para obter-se
uma solucdo de dispersdo (solucdo I), tendo um diametro médio de particulas
dispersas de 80 nm. Usando-se um secador a vacuo a 50°C, o solvente foi
removido da solugao I, para obter-se um p6 (p6 I). 0,01 kg do p6 1 e 8,7 kg de
resina PET foram misturados secos em um misturador-V. A mistura foi
totalmente misturada em uma temperatura préxima do ponto de fusdo da
resina em uma condicdo hermética a ar e foi extrusada derretida, formando
uma pelicula de prote¢do contra infravermelho com espessura de 50 um.
[000121] A medi¢do das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 58%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacao solar de 42% e tapava cerca de
58% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
isolante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,7%, desse modo exibindo

alta transparéncia, e um estado interno pdde ser claramente confirmado por
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uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 9

[000122] Hexacloreto de tungsténio foi dissolvido em pequenas porc¢des
em etanol, para obter-se uma solucdo. A solucdo foi secada a 130°C para
obter-se o material de partida em um estado de pé. Este material foi aquecido
a 350°C em uma atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95/5 em volume)
por 1 hora e esfriado a temperatura ambiente, e aquecido por uma hora a
800°C em uma atmosfera de argdnio, assim produzindo um pé misto de
WO,53 ¢ WO,9,. Uma cristalografia de difracdo de raios-X, realizada nos
resultantes WO, 33 € WO,.9, revelou a presenga de fase cristalina de W,4Ogs €
W,s073. A drea de superficie especifica de W24Os5 € W25073 foi de 30 m?/g.
[000123] 20 partes em peso de p6 de WO, g3 € WO, 92 misturados assim
formados, 75 partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante
baseado em poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de
dispersdo, para obter-se uma solucdo de dispersdo (solucdo J), em que o
diametro médio de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de
solucdo J, assim formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento
duro curdvel-UV (componente sélido = 100%) foram misturadas para obter-se
a solucdo de dispersdo de particulas finas do material de protecdo contra
infravermelho. Utilizando-se um revestidor de barra, esta solucdo de
dispersdao de protecdo contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de
resina PET (HPE-50) e uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula
depositada foi secada a 60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi
curada por uma lampada de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecao
contra infravermelho foi desse modo obtida.

[000124] A medigdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 61%, assim permitindo que a luz da regido

visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
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pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 42% e tapava cerca de
58% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pode ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 10

[000125] Hexacloreto de tungsténio foi dissolvido em pequenas porc¢des
em etanol, para obter-se uma solucdo. A solucdo foi secada a 130°C para
obter-se o material de partida em um estado de p6. Este material foi aquecido
a 800°C em uma atmosfera de argoénio por 1 hora para produzir uma mistura
de p6 de WO,33 ¢ WOs9. Uma cristalografia de difragcdo de raios-X,
realizada na resultante mistura de WO, 33 e WO, 9, revelou a presenca de fase
cristalina de W»4063 € W15073. A drea de superficie especifica da mistura de
WO,83 € WO»0, foi de 30 m?/g.

[000126] 20 partes em peso de p6 de WO, g3 € WO, 92 misturados assim
formados, 75 partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante
baseado em poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de
dispersdo, para obter-se uma solu¢do de dispersdo (solucdo k), em que o
didmetro médio de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de
solucdo k, assim formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento
duro curdvel-UV (componente sélido = 100%) foram misturadas para obter-se
a solucdo de dispersdo de particulas finas do material de protecdo contra
infravermelho. Utilizando-se um revestidor de barra, esta solucdo de
dispersdao de protecdo contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de
resina PET (HPE-50) e uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula
assim formada foi secada a 60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e
foi curada por uma lampada de mercirio de alta pressdao e a pelicula de
protecdo contra infravermelho foi desse modo obtida.

[000127] A medicdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
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contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 67%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacao solar de 49% e tapava cerca de
51% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pdde ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 11

[000128] Hexacloreto de tungsténio e triidrato de perclorato de bério
foram pesados, de modo que a relacdo molar de W para Ba era de 1:0,21.
Cada composto foi individualmente dissolvido em pequenas por¢des em
etanol e as duas solugdes foram misturadas entre si, para obter-se uma
mistura. A mistura foi secada a 130°C, para obter-se o material de partida em
um estado de pd. Este material foi aquecido a 550°C em uma atmosfera
redutora (argonio/hidrogénio = 95/5 em volume) por 1 hora, esfriado a
temperatura ambiente e aquecido por uma hora a 800°C em uma atmosfera de
argénio, assim produzindo um pé de Bap, WOs. A drea de superficie
especifica de Bag,;WOs foi de 30 m?/g.

[000129] 20 partes em peso de p6 de BappWO;3 assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solu¢ao de dispersao (solugdo L), em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solug¢do L, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV
(componente s6lido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdao de
dispersdo de particulas finas do material de protecdao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢do de dispersdo de protecao

contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
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uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressdo e a pelicula de protecdo contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000130] A medicdo das caracteristicas opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 59%, assim permitindo que a luz da regidao
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 35% e tapava cerca de
65% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pode ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 12

[000131] Uma soluc¢iao aquosa de meta tungstato de amoénio (50 % em
peso em termos de WO3) e uma solugdo aquosa de cloreto de césio foram
cada uma pesada, de modo que a relagdo molar de W para Cs era de 1:0,33.
As duas solucdes foram misturadas entre si, para obter-se uma soluc¢do de
mistura. A solu¢do de mistura foi secada a 130°C, para obter-se o material de
partida em um estado de pd. Este material foi aquecido a 550°C em uma
atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95,5 em volume) por 1 hora, em
seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora em
uma atmosfera de arg6nio, assim produzindo pé de Cso33WOs. A drea de
superficie especifica deste p6 era de 20 m*/g. Uma cristalografia de difracdo
de raios-X revelou a presenca de uma fase cristal de bronze ao tungsténio
hexagonal (particulas finas de um compdsito de 6xido de tungsténio).
[000132] 20 partes em peso de pd de Csp33WO3 assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em

poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
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para obter-se uma solu¢ao de dispersdo (solugdo M), em que o diametro
médio de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solu¢do M,
assim formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-
UV (componente s6lido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdo de
dispersdao de particulas finas do material de protecdo contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢ao de dispersdo de protecdo
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecao contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000133] A medicdo das caracteristicas opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 72%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacao solar de 39% e tapava cerca de
61% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
isolante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pdde ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 13

[000134] Uma solucdo aquosa de meta tungstato de amoénio (50 % em
peso em termos de WOs3) e uma solucdo aquosa de formiato de tdlio foram
cada uma pesada, de modo que a relacdo molar de W para TI era de 1:0,33.
As duas solucdes foram misturadas entre si, para obter-se uma soluc¢do de
mistura. A solu¢do de mistura foi secada a 130°C, para obter-se o material de
partida em um estado de p6. Este material foi aquecido a 550°C em uma
atmosfera redutora (argénio/hidrogénio = 95,5 em volume) por 1 hora, em

seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora em
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uma atmosfera de argdnio, assim produzindo p6 de Tlp33WOs. A drea de
superficie especifica deste p6 era de 20 m*/g. Uma cristalografia de difracdo
de raios-X revelou a presenca de uma fase cristal de bronze ao tungsténio
hexagonal (particulas finas de um compdésito de 6xido de tungsténio).
[000135] 20 partes em peso de pd de Tlp33WO; assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solugdo de dispersao (solucao N), em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solugdao N, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV
(componente solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdao de
dispersdo de particulas finas do material de protecdao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢ao de dispersdo de protecdo
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecao contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000136] A medi¢do das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 71%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacao solar de 42% e tapava cerca de
58% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
isolante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pdde ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.

Exemplo 14

[000137] Uma solucdo aquosa de meta tungstato de amodnio (50 % em
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peso em termos de WO3) e uma solugdo aquosa de cloreto de rubidio foram
cada uma pesada, de modo que a relagdo molar de W para Rb era de 1:0,33.
As duas solucdes foram misturadas entre si, para obter-se uma soluc¢do de
mistura. A solu¢do de mistura foi secada a 130°C, para obter-se o material de
partida em um estado de pd. Este material foi aquecido a 550°C em uma
atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95,5 em volume) por 1 hora, em
seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora em
uma atmosfera de argdnio, assim produzindo pé de Rby3:sWOs. A drea de
superficie especifica deste p6 era de 20 m*/g. Uma cristalografia de difracdo
de raios-X revelou a presenca de uma fase cristal de bronze ao tungsténio
hexagonal (particulas finas de um compdésito de 6xido de tungsténio).
[000138] 20 partes em peso de pé de Rby3sWO; assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solugao de dispersao (solucao O), em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solugao O, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV
(componente solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdao de
dispersao de particulas finas do material de protecao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢do de dispersdo de protecao
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecao contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000139] A medicdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 76%, assim permitindo que a luz da regido

visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
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pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 47% e tapava cerca de
53% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pode ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 15

[000140] Uma soluc¢iao aquosa de meta tungstato de amoénio (50 % em
peso em termos de WOs3) e uma solucdo aquosa de cloreto de potdssio foram
cada uma pesada, de modo que a relagcdo molar de W para K era de 1:0,33. As
duas solucdes foram misturadas entre si, para obter-se uma solucdo de
mistura. A solu¢do de mistura foi secada a 130°C, para obter-se o material de
partida em um estado de pd. Este material foi aquecido a 550°C em uma
atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95/5 em volume) por 1 hora, em
seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora em
uma atmosfera de arg6nio, assim produzindo p6 de Ko3sWO;. A drea de
superficie especifica deste p6 era de 20 m*/g. Uma cristalografia de difracdo
de raios-X revelou a presenca de uma fase cristal de bronze ao tungsténio
hexagonal (particulas finas de um compdésito de 6xido de tungsténio).
[000141] 20 partes em peso de p6 de Ko33WOs3 assim formado, 75 partes
em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em poliacrilato
foram misturadas e submetidas a processamento de dispersdo, para obter-se
uma soluc¢do de dispersao (solucao P), em que o didmetro médio de particulas
dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solugdo P, assim formada, e 100
partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV (componente
s6lido = 100%) foram misturadas para obter-se a solu¢do de dispersdao de
particulas finas do material de protecdo contra infravermelho. Utilizando-se
um revestidor de barra, esta solucdo de dispersio de protecdo contra
infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e uma

pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a 60°C
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por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada de
mercurio de alta pressdao e a pelicula de prote¢do contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000142] A medicdo das caracteristicas opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 68%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 43% e tapava cerca de
57% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
1solante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pode ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 16

[000143] Uma soluc¢ido aquosa de meta tungstato de amoénio (50 % em
peso em termos de WO3) e uma solugdo aquosa de octaidrato de hidréxido de
bario foram cada uma pesada, de modo que a relacio molar de W para BA era
de 1:0,33. As duas solu¢des foram misturadas entre si, para obter-se uma
solucdo de mistura. A solu¢do de mistura foi secada a 130°C, para obter-se o
material de partida em um estado de p6. Este material foi aquecido a 450°C
em uma atmosfera redutora (argdnio/hidrogénio = 95,5 em volume) por 1
hora, em seguida esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por
uma hora em uma atmosfera de argdnio, assim produzindo p6 de Bag 33 WOs.
A 4rea de superficie especifica deste p6 era de 20 m?/g. Uma cristalografia de
difracdo de raios-X revelou a presenc¢a de uma fase cristal de bronze ao
tungsténio hexagonal (particulas finas de um compdsito de Oxido de
tungsténio).

[000144] 20 partes em peso de p6 de Bay33sWO; assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em

poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
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para obter-se uma solugao de dispersao (solucao Q), em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso de solugdo Q, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento duro curdvel-UV
(componente sdlido = 100%) foram misturadas para obter-se a solu¢do de
dispersao de particulas finas do material de protecdao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢ao de dispersdo de protecdo
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecao contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000145] A medicdo das caracteristicas opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 75%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Além disso, verificou-se que a
pelicula tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 54% e tapava cerca de
46% de luz incidente direta dos raios solares, exibindo, assim, excelente efeito
isolante de calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo
alta transparéncia, e um estado interno pdde ser claramente confirmado por
uma parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 17

[000146] Um p6 de um hidrato de 6xido de tungsténio, representado por
WO3H;0 e um p6 de carbonato de césio foram pesados de modo que a
relagdo molar de W para Cs era de 1:0,33. Os dois pds foram misturados entre
si, para obter-se uma mistura de pds para obter-se o material de partida em um
estado pulverulento. Este material foi aquecido a 600°C em uma atmosfera
redutora (argénio/hidrogénio = 97/3 em volume) por 1 hora, em seguida
esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora em

atmosfera de argoénio, assim produzindo pé de Csp33WOs. A drea de
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superficie especifica deste p6 era de 20 m*/g. Uma cristalografia de difracdo
de raios-X revelou a presenca de uma fase cristal de bronze ao tungsténio
hexagonal (particulas finas de um compdsito de 6xido de tungsténio).
[000147] 20 partes em peso de pé de Csp33WOs3, assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solugdo de dispersado (solu¢ao R) em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso da solucdo R, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento dura curdvel-UV
(componente solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdao de
dispersao de particulas finas do material de protecdo contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢do de dispersdo de protecdo
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecao contra infravermelho foi
desse modo obtida.

[000148] A medicdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho revelou que a pelicula tinha uma transmitancia de luz
visivel de 70%, assim permitindo que a luz da regidao visivel fosse
suficientemente transmitida. Constatou-se também que a pelicula tinha uma
transmitancia de radiacdo solar de 36% e tapava cerca de 64% de luz
incidente direta de raios solares, assim exibindo excelente efeito isolante de
calor. Além disso, a turvacdo era de 0,9%, desse modo exibindo alta
transparéncia e um estado interno pode ser claramente confirmado por uma
parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 18

[000149] Um p6 de um hidrato de 6xido de tungsténio, representado por

WO3H;0 e um p6 de carbonato de potédssio foram pesados, de modo que a



541757

relagdo molar de W para K era de 1:0,55. Os dois pés foram misturados entre
si, para obter-se uma mistura de pos para obter-se o material de partida em um
estado pulverulento. Este material foi aquecido a 600°C em uma atmosfera
redutora (argdnio/hidrogénio = 97/3 em volume) por 1 hora, em seguida
esfriado a temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora em
atmosfera de argdnio, assim produzindo p6 de Ky s5sWOs. A drea de superficie
especifica deste p6 era de 30 m%/g. Uma cristalografia de difracdo de raios-X
revelou a presenca de uma fase cristal de bronze ao tungsténio hexagonal
(particulas finas de um compdsito de 6xido de tungsténio).

[000150] 20 partes em peso de pé de KyssWOs, assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solu¢ao de dispersao (solu¢do S) em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso da solugdo S, assim
formada, e 10 partes em peso da solucdo S assim formada e 100 partes em
peso de resina de revestimento dura curdvel-UV (componente sélido = 100%)
foram misturadas para obter-se a solu¢do de dispersdo de particulas finas do
material de protecdo contra infravermelho. Utilizando-se um revestidor de
barra, esta solucdo de dispersdo de protecdo contra infravermelho foi aplicada
a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e uma pelicula foi desse modo
formada. A pelicula assim formada foi secada a 60°C por 30 segundos para
evaporar o solvente e foi curada por uma lampada de merctirio de alta pressao
e a pelicula de protecdo contra infravermelho foi desse modo obtida.

[000151] A medigdo das caracteristicas Opticas da pelicula de protecdo
contra infravermelho revelou que a pelicula tinha uma transmitincia de luz
visivel de 69%, assim permitindo que a luz da regidao visivel fosse
suficientemente transmitida. Constatou-se também que a pelicula tinha uma
transmitancia de radiacdo solar de 40% e tapava cerca de 60% de luz

incidente direta de raios solares, assim exibindo excelente efeito isolante de
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calor. Além disso, a turvagdo era de 0,9%, desse modo exibindo alta
transparéncia € um estado interno pode ser claramente confirmado por uma
parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.
Exemplo 19

[000152] Um p6 de um hidrato de 6xido de tungsténio, representado por
WO3H;0 e um p6 de carbonato de sédio foram pesados, de modo que a
relagdo molar de W para Na era de 1:0,50. Os dois p6s foram misturados entre
si, para obter-se uma solu¢ao de mistura de pds para servir como o material de
partida. Este material foi aquecido a 600°C em uma atmosfera redutora
(argdnio/hidrogénio = 97/3 em volume) por 1 hora, em seguida esfriado a
temperatura ambiente e aquecido a 800°C por uma hora em atmosfera de
argdnio, assim produzindo p6é de NayosWOs. A drea de superficie especifica
deste p6 era de 20 m?/g. Uma cristalografia de difracdo de raios-X revelou a
presenca de uma fase cristal de bronze ao tungsténio cuibica (particulas finas
de um compdsito de 6xido de tungsténio).

[000153] 20 partes em peso de pd de NagssWO;, assim formado, 75
partes em peso de tolueno e 5 partes em peso de dispersante baseado em
poliacrilato foram misturadas e submetidas a processamento de dispersao,
para obter-se uma solucao de dispersao (solu¢do T) em que o didmetro médio
de particulas dispersas era de 80 nm. 10 partes em peso da solu¢do T, assim
formada, e 100 partes em peso de resina de revestimento dura curdvel-UV
(componente solido = 100%) foram misturadas para obter-se a solucdao de
dispersdo de particulas finas do material de protecdao contra infravermelho.
Utilizando-se um revestidor de barra, esta solu¢do de dispersdo de protecao
contra infravermelho foi aplicada a uma pelicula de resina PET (HPE-50) e
uma pelicula foi desse modo formada. A pelicula assim formada foi secada a
60°C por 30 segundos para evaporar o solvente e foi curada por uma lampada
de mercurio de alta pressao e a pelicula de protecao contra infravermelho foi

desse modo obtida.
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[000154] A medicdo das caracteristicas opticas da pelicula de protecao
contra infravermelho resultante revelou que a pelicula tinha uma
transmitancia de luz visivel de 75%, assim permitindo que a luz da regido
visivel fosse suficientemente transmitida. Constatou-se também que a pelicula
tinha uma transmitancia de radiacdo solar de 53% e tapava cerca de 47% de
luz incidente direta de raios solares, assim exibindo excelente efeito isolante
de calor. Além disso, a turvacdo era de 0,9%, desse modo exibindo alta
transparéncia e um estado interno pode ser claramente confirmado por uma
parte externa. Azul claro foi obtido como um tom de cor de transmissao.

(Exemplo Comparativo 1)

[000155] As caracteristicas Opticas da propria pelicula de resina PET
(HPE-50), que foi usada como um substrato nos Exemplos 1 a 10, foram
medidas. Foi constatado que a pelicula tinha uma transmitancia de luz visivel
de 88%, assim permitindo que a luz da regido visivel fosse suficientemente
transmitida, a pelicula tendo, entretanto, uma transmitancia de radiacdo solar
de 88% e tapava somente cerca de 12% de luz incidente direta dos raios
solares, exibindo, assim, baixo efeito isolante.

(Exemplo de Referéncia 1)

[000156] Uma pelicula de dispersao foi fabricada da mesma maneira
que no Exemplo 2, exceto que um p6 de WOs (triéxido de tungsténio) foi
usado em lugar de p6 de W;3O4. A medi¢do das caracteristicas Opticas da
pelicula de dispersdo revelou que a pelicula tinha uma transmitancia de luz
visivel de 83,44%, uma transmitancia de radiacdo solar de 81,76% e tapava
aproximadamente 17,24% da luz solar incidente.

APLICABILIDADE INDUSTRIAL

[000157] A presente inven¢cdo € adequadamente usada para fornecer
efeitos de protecdo contra infravermelho a um material de janela e
equipamento eletronico usado nos campos da constru¢do e equipamento de

transporte etc.



57157

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

[000158] A Fig. 1 mostra um exemplo de um resultado de medicdo de
um perfil de transmissdao de uma pelicula de dispersao de particulas finas de
W13049, de acordo com a presente invengao.
[000159] A Fig. 2 mostra um exemplo de um resultado de medicao de
um perfil de transmissdao de uma pelicula de dispersdao de compdsito de 6xido
de tungsténio da presente invenc¢do, compreendendo particulas finas de
Cs033WO3, com uma estrutura cristalina hexagonal.
[000160] A Fig. 3 mostra um exemplo de um resultado de medicao de
um perfil de transmissdo de uma pelicula de dispersdao de compésito de 6xido
de tungsténio da presente invenc¢do, compreendendo particulas finas de
Rby33WO3, com uma estrutura cristalina hexagonal.
[000161] A Fig. 4 € um diagrama esquemadtico de uma estrutura
cristalina de composito de 6xido de tungsténio, com um sistema de cristal
hexagonal.
[000162] A Fig. 5 € uma lista de condi¢des de produgao, caracteristicas
de pd e caracteristicas Opticas de um material de protecdo contra
infravermelho de acordo com os exemplos da presente invencao.

Descri¢ao de sinais e numerais
1 UNIDADE WOg
2 ELEMENTO M
3 ESTRUTURA CRISTALINA HEXAGONAL
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REIVINDICACOES

1. Dispersao de particulas finas de material de prote¢do contra

infravermelho, caracterizada pelo fato de ser formada dispersando-se

particulas finas de um material de protecdo contra infravermelho em um meio,
em que

as particulas finas de material de protecio contra
infravermelho consistem em particulas finas de compdsito de 6xido de
tungsténio expressas por uma férmula geral: MxWyOz (em que M € um ou
mais elementos selecionados do grupo consistindo de Cs, Rb, Ba, Li, Ca, Sr,
Fe, In, TI, W € tungsténio, O € oxigénio, satisfazendo 0,2 < x/y <0,5;e 2,2 <
zly <3,0),

as particulas finas de compdsito de o6xido de tungsténio
consistem de particulas finas de estrutura cristalina hexagonal,

o didmetro da particula do material de protecdo contra
infravermelho sendo entre 1 nm e 800 nm, e

o meio € vidro ou pelo menos uma resina selecionada a partir
do grupo consistindo de resina de polietileno, resina de cloreto de polivinila,
resina de cloreto de polivinilideno, resina de dlcool de polivinila, resina de
poliestireno, resina de polipropileno, copolimero de etileno-vinil acetato,
resina de poliéster, resina de tereftalato de polietileno, resina de fldor, resina
de policarbonato, resina acrilica e resina de polivinil butiral.

2. Dispersao de particulas finas de material de prote¢do contra

infravermelho de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizada pelo fato de que

as particulas finas do material de protecdo contra infravermelho sdo revestidas
com 6xido contendo pelo menos um tipo de elemento selecionado a partir do
grupo que consiste em Si, Ti, Zr e Al.

3. Dispersao de particulas finas de material de prote¢do contra

infravermelho de acordo com a reivindicacdo 1 ou 2, caracterizada pelo fato

de compreender adicionalmente um dispersante baseado em poliacrilato.
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