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(57) Resumo: REDE POLIMERICA INTERPENETRANTE DE ELASTOMEROS DE POLIURETANO E POLI(3-METILTIOFENO)
E RESPECTIVO METODO DE CONFECCAO A presente invencéo pertence ao campo técnico de compostos macromoleculares
organicos, sua preparagdo, seu processamento quimico e composi¢des, da ciéncia de materiais e da ciéncia de polimeros, mais
especificamente se refere a confecgdo de uma rede polimérica interpenetrante constituida pelo elastdémero de poliuretano e pelo
polimero condutor poli(3-metiltiofeno). A presente invencdo se caracteriza pela sintese quimica de um novo material constituido
pelo polimero condutor poli(3-metiltiofeno) (P3MT) e um elastdmero de poliuretano (PU). A sintese deste material se da através
da polimerizagdo do monémero 3-metiltiofeno (3MT) pelo agente oxidante cloreto férrico anidro (FeClI3), sendo este sintetizado na
presenca do elastdbmero de poliuretano. As cadeias deste polimero condutor se formam e se acomodam no volume livre da rede
poliuretanica, ou seja, no espaco livre entre as cadeias do elastdmero. O PU é obtido por meio da reagdo entre o poliol
polipropilenoglicol 1000 (PPG1000) e o diisocianato de 2,4 tolileno (TDI). O material resultante € uma mistura de polimeros
denominada rede polimérica interpenetrante (IPN), nas quais ha a polimerizacao de um polimero em presenca ao outro. A IPN
entre o poliuretano e o poli(3-metiltiofeno) possui como (...).
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“REDE POLIMERICA INTERPENETRANTE DE ELASTOMEROS DE
POLIURETANO E POLI(3-METILTIOFENO) E RESPECTIVO METODO DE
CONFECCAO”

001 A presente invencdo pertence ao campo técnico de compostos
macromoleculares organicos, sua preparacdo, seu processamento quimico e
composi¢des, da ciéncia de materiais e da ciéncia de polimeros, mais
especificamente se refere a confeccio de uma rede polimérica interpenetrante
constituida pelo elastomero de poliuretano (PU) e pelo polimero condutor poli(3-
metiltiofeno) (P3MT) que doravante serd denominada(IPN PU-P3MT).

ESTADO DA TECNICA

002 Uma rede polimérica interpenetrante (Interpenetrating Polymer Network-
IPN) é um tipo de mistura de dois polimeros, sendo pelo menos um deles
sintetizado, ou interligado, na presenga do outro.

003 Com o desenvolvimento de novos dispositivos opto-eletronicos e sensores
quimicos, novas formas e caracteristicas destes t€ém sido exploradas. Com o avangar
da tecnologia, dispositivos como telas dobraveis, sensores eletroquimicos ou células
fotovoltaicas tétm demandado a confeccdo de materiais flexiveis. Na literatura sdo
encontrados os mais diversos tipos de materiais que atendem a esta demanda.
Alguns destes materiais sdo: filmes finos de polimeros condutores recolhidos em
substratos flexiveis, como o PET ou PU; resultantes da confeccdo de blendas
poliméricas entre polimeros condutores e elastdbmeros, como o PU; ou resultantes da
sintese de compositos/nanocompdsitos estdveis entre latices poliméricas e grafeno.
H4 também um material resultante da sintese de poli(3-metiltiofeno) (P3MT) em
poliuretano, contudo este apresenta morfologia e classificagdo distintas da presente
invenc¢do, além de propriedades e rota sintética diferentes [“Ruckestein, E., Sun, Y.,
Synthesisof surface conductivepolyurethanefilms, SyntheticMetals, v. 75, 79-84,
1995”; e “Lee, E-K., Choi, S-Y., Electricallyconductivecompositespreparedfrom 3-
methyl thiophenebythe FeClsoxidationmethod, Korean J. Chem. Eng, v. 23, 1055-
1062, 2006’]. Na tentativa de criar um material condutor e flexivel, nestes estudos

em paralelo, o mondmero3-metiltiofeno(3MT) foi misturado ao pré-polimero de
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PU, a base de polipropilenoglicol (PPG) e diisocianato de 2,4-tolileno (TDI). Com a
cura do PU, imergiu-se o filme PU/3MT em solucio de FeCl; em acetato de etila.
Devido a rapidez da reacdo ¢ formado um revestimento enegrecido ao redor do
filme de PU. Ao final obtém-se um filme de PU apenas revestido com uma fina
camada de P3MT condutora.

PROBLEMA TECNICO

004 Os materiais encontrados no Estado da Técnica apresentam ao menos uma
caracteristica inconsistente com o fim desejado, tal como baixa condutividade
(conforme indices indicados na Tabela 1, abaixo), baixa resisténcia a fadiga ou

torcdo, macroscopicamente heterogénea ou de custo elevado.

Tabela 1 - Valores de resisténcia de algumas referéncias.

Composicao Resisténcia (Q)" ou Condutividade
Resistividade (Q/0)° (Q@m)™)
Blenda PU/PANI (47,0)8 4,1-103
Filme de P3MT em -//- 8,4
substrato Kapton
PU revestido com (2,4-1073)8 42-1071
P3MT
PT-co-PU (3,7 -10H4 3,5:1073
PANI-co-PU (2,5-10%)8 4,0-107°
Filme fino de P3MT (1,1-10%)5 -//-
Blenda PU/PANI (1,53 -10%)B -/1-
SOLUCAO TECNICA

005 Para ultrapassar as limitagOes citadas no item anterior e, assim, suprir a
necessidade de apresentar flexibilidade e condutividade elétrica em um mesmo
material, recorreu-se a sintese na forma de uma rede polimérica interpenetrante
(IPN). As IPNs constituem um tipo de especifico de mistura de polimérica, mistura
em que se requer o entrelacamento fisico entre as cadeias poliméricas dos distintos
polimeros. Isto pode culminar na compatibilizacdo quimica dos constituintes,

tornando-o um material Unico e macroscopicamente homogéneo e, de maneira
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sinérgica, exibir as propriedades de ambos os constituintes. De forma inovadora e
utilizando uma rota sintética simples, com apenas duas etapas principais, realizou-se
a sintese desta rede polimérica interpenetrante de elastomero de poliuretano e poli-
3-metiltiofeno (IPN PU-P3MT). Por conter majoritariamente um elastobmero de
poliuretano (de 60% a 75% em massa), a rede interpenetrante da qual a invengao é
composta, exibe, como um material, a flexibilidade desejada, além de demonstrar-se
mais resistente e de menor custo, se comparado aos materiais supracitados. Devido
a presenga do polimero condutor poli(3-metiltiofeno) e cloreto férrico (FeCls) (de
25% a 40% em massa) na estrutura da rede, esta apresenta a propriedade de
conduzir eletricidade.

006 Por reunir ambas as propriedades contrastantes em um mesmo material
macroscopicamente homogéneo, a presente invencdo propicia uma rede polimérica
interpenetrante inusitada frente ao estado da técnica.

007 A presente invencdo se caracteriza pela sintese quimica de um novo material
constituido pelo polimero condutor poli(3-metiltiofeno) (P3MT) e um elastomero de
poliuretano (PU). A sintese deste material se d4 através da polimerizacdo do
mondmero 3-metiltiofeno (3MT) pelo agente oxidante cloreto férrico anidro
(FeCly), sendo este polimerizado na presenca do elastdmero de poliuretano. As
cadeias deste polimero condutor se formam e se acomodam no volume livre da rede
poliuretanica, ou seja, no espaco livre entre as cadeias do elastomero. O PU € obtido
por meio da reacdo entre o poliol polipropilenoglicol 1000 (PPG1000) e o
diisocianato de 2,4 tolileno (TDI). O material resultante € uma mistura de polimeros
denominada rede polimérica interpenetrante (IPN), nas quais ha a polimerizagdo de
um polimero em presenca ao outro. A IPN entre o poliuretano e o poli(3-
metiltiofeno) possui como caracteristicas a flexibilidade do elastbmero e a
condutividade elétrica proveniente do polimero condutor.

ASPECTOS VANTAJOSOS

008 A presente invencdo permiteconfeccionar um unico material que contenha as
seguintes caracteristicas: boa condutividade, flexibilidade, homogeneidade e baixo

custo.
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009  As IPNs PU-P3MT sintetizadas apresentaram-se mais condutoras em relacao
ao poliuretano base.Frente ao estado da técnica, o material sintetizadopropiciado
pela presente invencdo possui maior condutividade (conforme observado na Tabela
2 abaixo), além de possuir a vantagem de ser flexivel e macroscopicamente

homogéneo.

Tabela 2 - Valores de resisténcia IPN PU/P3MT

Composicao Resisténcia () Condutividade((Qm)™)

IPN PU/P3MT 1,0x102a 5,0 x 10" 50x 107230

0010 Acrescenta-se, ainda, que na presenca de um eletrélito, o proprio PU
apresenta eletroatividade, devido a corrente capacitiva que os eletrolitos sdo capazes
de ocasionar. Ja as IPNs PU-P3MT, devido a presenca do P3MT e do FeCl;, exibem
pares redox reversiveis e eletroativos, o que confere as IPNs PU-P3MT a
possibilidade de serem utilizadas como sensores ou eletrodos seletivos. Por
apresentarem correntes capacitivas considerdveis, podem ser alternativamente
empregadas como capacitores ou na confec¢ao de células fotovoltaicas.

0011 A IPN PU-P3MT, com sua caracteristica de material semi-condutor,
possibilita a substituicdo dos materiais condutores ou semi-condutores tradicionais,
de acordo com a formado elastdmero e sua funcao, tal como fio ou filme, podendo
ser empregado em dispositivos eletronicos flexiveis sem o rompimento do material.
0012 A IPN PU-P3MT obtida por meio do método da presente invengao, de modo
nao restritivo, pode ser utilizada: em forma de filmes para confec¢do de dispositivos
opto-eletronicos com fungdo de capacitor do dispositivo; em sua forma natural e na
forma de filme como eletrodo seletivo para espécies quimicas caso conectado a um
aparato eletroanalitico; em sensores € como revestimento de protecdo para sensores
de pressdo sem a perda de informagao devido a condutividade do material.

BREVE DESCRICAO DAS FIGURAS

0013 A Figura lapresenta um esquema da obtencdo da IPN PU-P3MT a partir do
PU.
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0014 A Figura 2, apresenta fotografias dos corpos de prova de PU apods as etapas
de reacdo.

0015 A Figura 3 apresenta espectros de FTIR-ATR das composi¢cdes de IPN.

0016 A Figura 4 apresenta um comparativo dos espectros Raman das composi¢oes
de IPNsPU-P3MTexcitadas com o laser verde.

0017 A Figura 5 apresenta um comparativo dos espectros Raman das composi¢oes
de IPNsPU-P3MTexcitadas com o laser vermelho.

0018 A Figura 6 apresenta voltamogramas das composi¢cdes de IPNs PU-P3MT,
em destaque, ampliagdo da IPN 7% GLI.

0019 A Figura 7 apresenta valores de condutividade para as IPNsPU-P3MT em
(Qm)™.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

0020 A presente invencdo refere-se arede polimérica interpenetrante de
elastbmeros de poliuretano e poli(3-metiltiofeno) (IPN PU-P3MT), respectivo
método de confec¢cdo,compreendido por duas etapas a partir do poliuretano base, e
cuja dita rede polimérica interpenetrante é passivel de ser utilizada em isolado ou
como parte da composi¢do de um outro material.

0021 A confeccdo da IPN PU-P3MT da presente invencao se dd em duas etapas: a
primeira € a sintese do poliuretano base, incrementada inusitadamente por uma
segunda etapa em que ocorre a sintese do poli(3-metiltiofeno) no volume livre do
elastobmero de poliuretano.

Sintese do Poliuretano

0022 A sintese do poliuretano também ocorre em duas etapas, sendo que na
presente inven¢ao € composta por quatro diferentes composicdes de poliuretano, nas
quais hd a variacdo tanto no excedente do diisocianato de 2,4-tolileno (em 2% e 7%
de NCO' livre), como no uso do agente de extensdo de cadeia, dietileno glicol
(DEG), ou do agente de reticulagdo, glicerol (GLI).

0023 A primeira etapa € denominada sintese do pré-polimero, que compreende
cadeias pequenas contendo apenas unidades repetitivas de polipropileno glicol e de

diisocianato de 2,4 tolileno.Esta massa polimérica é liquida, incolor epossui fluidez.
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Para esta etapa da sintese, adiciona-se o polipropileno glicol a um baldo de fundo
redondo em um banho termostatizado em temperatura entre 70°C e 95°C, a qual é
mantida por toda a reacdo. Sob agitacdo mecénica constante, € vertido o
diisocianato de 2.4 tolileno em seus respectivos excessos estequiométricos de 2% e
7% de NCO' livre. Ao atingir o periodo compreendido entre 90 minutos a 120
minutos de reagdo, adiciona-se 0 DEG ou o GLI, encerrando a primeira etapa. O
procedimento subsequente se dd pelo periodo de 2 minutos a 20 minutose com
temperatura entre 70°C a 95°C. Ao término deste tempo, interrompe-se a agitacao e
aplica-se pressdo reduzida para a retirada de ar da massa polimérica que, mesmo
sendo um liquido incolor, possui um aumento relativo na sua viscosidade.
Interrompe-se a reacdo e verte-se o liquido viscoso resultante em um molde
previamente preparado com desmoldante. O produto no molde é encaminhado a
estufa a vacuo e é deixado para cura pelo periodo de 20 horas a 96horas na mesma
faixa de temperatura de 70°C a 95°C das etapas anteriores. Ao final, obt€ém-se um
material resistente e flexivel, o elastomero de poliuretano, que serd base da rede
interpenetrante.

Sintese do Poli(3-Metiltiofeno) e Confeccdo da Rede Interpenetrante

0024 A segunda etapa da confec¢do da rede € a sintese do polimero condutor, que
se d4 em duas etapas. Para a sintese do poli(3-metiltiofeno) no volume livre do
poliuretano, foram utilizados corpos de prova de dimensdo2,0 cm x 2,0 cm, com
espessura varidvel entre 0,05 cma 0,5 cm. Estes corpos de prova de poliuretano, de
aspecto borrachoso, firme e transparente, sdo imersos em uma solucdo de cloreto
férrico (FeCl;) em acetonitrila (solvente) com concentracdo variando entre 0,05
mol.L™'a 2,5 mol.L" pelo periodo de 12 horas a 48horas em temperatura entre
15°Ca 25°C. Dado o periodo de imersao, os corpos adquirem a coloracdo vermelho-
alaranjada, por absorver a solucdo de cloreto férrico.

0025 Este corpo, contendo a solugdo, é encaminhado para a estufa a vacuo por 12
horasa 96horas para a retirada do solvente. O poliuretano contendo FeCl; em sua
rede € imerso no mondmero 3-metiltiofeno em temperatura entre 15°Ca 25°C,

assim, 0 mondmero em contato com o cloreto férrico retido na rede do poliuretano,
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polimeriza. Ao final de 12 horas a 48 horas de imersdo, o corpo torna-se azul-
esverdeado, devido a presenca do poli(3-metiltiofeno) em seu estado mais oxidado.
Visualiza-se, também, que a solu¢do ao redor do corpo adquire a mesma coloragao,
devido as fracdes soltiveis do polimero condutor. Para garantir total conversdo e
incorporagdo do poli(3-metiltiofeno) na rede, o corpo contendo o polimero condutor
na rede do poliuretano é imerso na solu¢do resultante da dltima etapa pelo periodo
de 6 horas a 48 horas e, ap0s isto, a solucio é deixada para evaporar em temperatura
entre 15°Ca25°C, por até36 horas, para que nao haja o rompimento da rede.

0026 Para retirada total do solvente, a rede polimérica interpenetrante &
encaminhadaa estufa a vacuo pelo periodo entrel2 horas a72 horas. Ao fim, obtém-
se a rede polimérica interpenetrante do elastdmero de poliuretano e do polimero
condutor poli(3-metiltiofeno). Para melhor representar a confec¢do da IPN PU-
P3MT, a Figura 1 exibe as etapas de sintese do material, desde o poliuretano base
até a formacao da IPN PU-P3MT. Ja a Figura 2 apresenta imagens do material em
cada etapa de sintese: a) PU puro (incolor); b) PU contendo FeCls; c) IPN
PU/P3MT requzidoy; d) IPN/P3MT 4opadey — azul esverdeado escuro; e¢) IPN apods a
secagem.

0027 A existéncia de uma rede polimérica interpenetrante entre o poliuretano,
conforme a composi¢do e aspecto apresentados, e o poli(3-metiltiofeno), seguindo a
defini¢do e ocasionando o entrelacamento fisico entre as cadeias distintas, s6 pode
ser alcancada utilizando o método revelado pela presente invencdo. Assim, IPN PU-
P3MT s6 ocorre com a incorporagao do cloreto férrico e posteriormente imersao no
monomero 3-metiltiofeno. Apenas utilizando o relatado método, o material obtido,
objeto desta invencgdo, exibe como propriedades homogeneidade, flexibilidade e
condutividade elétrica. Para exibir tais propriedades, o polimero condutor e o
FeClsalcancam entre 25%a 40% em massa do total da composi¢do da IPN PU-
P3MT desta invengao.

Caracterizacoes e propriedades

0028 Para verificar e comprovar algumas das propriedades da IPN PU-P3MT,

alguns procedimentos e caracterizacdes foram realizados.
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Espectroscopia na Regido do Infravermelho (FTIR)

0029 Através deste tipo de andlise pode-se determinar os tipos de ligacdes e
funcdes quimicas presentes no material analisado. Ao incidir radiacdo
infravermelha no material, a amostra absorve ou reflete uma radiac@o caracteristica
de um determinado tipo de ligacdo. Os sinais que caracterizam determinado tipo de
ligacdo nesta caracterizacdo sdo denominados de bandas. Para comprovagdao da
formacdo do P3MT na rede polimérica, fez-se a andlise no modo reflectincia total
atenuada (ATR) da rede polimérica final obtida, a qual € exibida na Figura 3. A
Tabela 3, apresentada abaixo, contém as denominac¢des das principais bandas
contidas em ambos os espectros, assim evidenciando as principais bandas referentes
ao poliuretano e ao poli(3-metiltiofeno). As denominagdes de bandas ‘H’, ‘I’ e ‘J’
identificam tipos de ligacdes quimicas presentes no poli(3-metiltiofeno) como
ligacdo entre atomos de carbono e enxofre e, também, banda referente
exclusivamente a anel aromatico, presente nos politiofenos ramificados. Assim, por

esta caracterizagdo,identifica-se a sintese do poli(3-metiltiofeno) na rede.

Tabela 3 - Atribuicoes das principais bandas dos PUs e IPNs.
Denominacio N° de onda (cm'l) Atribuicao
A 3500 — 3300 cm’” Bandas de v (N-H) ou (O-H)
B 2984 — 2854 cm’’ v (C-H)sp;
C 1722 - 1699 cm’™ v(C=0)
D 1597 — 1591 cm’™ V(C=C)yromdtico
E 15351516 cm™ 5 (N-H)
F 1227 - 1219 cm™ v (C-N)
G 1078 — 1068 cm’™ V(C-0)srer
H 827 — 824 cm’’ o0 (anel tiofénico 2, 3, 5 substituido)
I 704 — 700 cm’’ 5 (C-S-C)
J 632 — 626 cm” v(C-S)

Espectroscopia Raman

0030 Semelhante a espectroscopia na regidao do infravermelho, a espectroscopia
Raman analisa e determina tipos de ligacdo e funcdo quimica. No entanto, ¢ um
método distinto, em que um laser com comprimento de onda discreto incide sobre
amostra, na qual ha espalhamento energético devido a interacdo do laser com a
matéria da amostra. Ao retornar ao equipamento, a radiacdo, com diferenca

energética, € interpretada e assim construido o espectro. Nesta espectroscopia, 0s
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sinais também sao denominados bandas e referem-se as ligacdes quimicas e as
conformacdes exibidas pelas moléculas. Diferentemente do infravermelho, esta
espectroscopia confere dados quantitativos.

0031 Foram realizadas andlises em dois lasers de comprimento de onda distintos,
de 532 nm (verde) e de 633 nm (vermelho). As Figuras 4 e 5 apresentam,
respectivamente, os espectros das IPNs PU-P3MT no laser vermelho e verde. No
entanto, nesta andlise, s6 foi possivel identificar bandas referentes ao polimero
condutor poli(3-metiltiofeno), uma vez que o poliuretano sofre fluorescéncia com a
incidéncia do laser sobre as amostras, apresentando um halo ao invés de
bandas.Para anulad-lo nos espectros foi realizado o procedimento de linha base. As
atribui¢des das bandas referente ao poli(3-metiltiofeno) nos espectros da IPN PU-

P3MT estao contidos na Tabela 4, abaixo.

Tabela 4 - Atribuicoes das principais bandas no P3MT nas IPNs PU-P3MT.
e~ P3MT ~
Atribuicao Reduzido Oxidado Notacao

v C,=C; (assim.) 1512 1498 Vi
v C,=C; 1445 -//- V)
Radical-cation (Quindide) -//- 1420 0,
Dication (Quinoéide) -//- 1395 0>
0 CHj; no plano (deformacao) 1383 -//- F
v CB'CB’ 1352 1353 V3
v C,-Cy 1206 1217 V4
0 Cy-H (bend) 1182 1188 Vs

v C,-C, (assim.) 1146 1160 E,, E,
v anel-CHj; 983 983 D
v C-S (anel) 872 865 C
0 C-S-C (deformacio do anel) 737 736 '
0 C-S-C (deformaciao do anel) 718 721 V7
0 do anel no plano 548 548 B
6 CH; fora do plano (bend) 274 274 A

Voltametria Ciclica

0032 Nesta andlise aplica-se potencial elétrico na amostra, desde regides mais
negativas até as mais positivas, ou seja, uma varredura, com a finalidade de obter
resposta em forma de corrente elétrica. Se o material for eletroativo, apresentard
sinais ou ondas voltamétricas, indicando que o material sofre reagdes do tipo redox.

Estas reacdoes indicam que o material pode ser utilizado como dispositivo
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eletroquimico, por exemplo, um sensor. A Figura 6 apresenta os voltamogramas das
composicdes de IPNs PU-P3MT e sinais referentes as reagOes de oxidacdo e
reducao que ocorrem na amostra. No sentido de oxidacdo, em potencial aproximado
de -0,2 V, as IPNs apresentam onda voltamétrica referente a oxidacdo do
iniciador/dopante FeCl; e em 0,2 V uma banda alargada, sinal caracteristico de
polimeros condutores, referente ao P3MT. No sentido contrdrio, dereducao,
apresenta uma onda mais alargada e sem distincdo das espécies, referente a redugdo
do cloreto férrico e do polimero condutor. Assim, a rede IPN PU-P3MTapresenta
eletroatividade, podendo ser empregada como dispositivo eletroquimico como, por
exemplo, sensor ou eletrodo seletivo. O perfil espesso entre as curvas nos
voltamogramas, sentido de oxidacdo (sentido positivo) e o de redugdo (sentido
negativo), indica a ocorréncia da denominada corrente capacitiva, ou seja, a energia
que o material retém. Assim, as IPNs PU-P3MT podem ser empregadas como
capacitores.

Medida de Resisténcia Elétrica: Método Quatro Terminais

0033 Para verificar a propriedade de conducdo elétrica na IPN PU-P3MTutilizou-
se do método quatro terminais nas amostras. Nesta caracteriza¢do € aplicada uma
diferenca de potencial em pontos diferentes e opostos da amostra, pelos quais
percorre-se a corrente elétrica, no caso de um material condutor. Em outros dois
pontos distintos da amostra, em superficie ortogonal aos que se aplicou a corrente, é
verificada a resisténcia elétrica. Por meio da resisténcia elétrica obtida, calcula-se a
condutividade do material. A Figura 7 apresenta os valores de condutividade
calculados para cada composicdo de IPN PU-P3MT. Verifica-se que a IPN PU-
P3MT € um material semi-condutor, que possui uma condutividade elétrica na
ordem de até 10" (Qm), assim atingindo o principal objetivo da invencdo, ou seja,
um material passivel de conducao elétrica. Os valores de condutividade obtidos nas
IPNs PU-P3MTsao demasiadamente superiores a condutividade do PU base, que
ndo pode ser aferida devido a alta resistividade do mesmo, pois ao ser analisado
ultrapassa o limite de afericdo do equipamento utilizado, caracterizando o PU base

como um material isolante.
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REIVINDICACOES

1. O método de confeccdo de uma rede polimérica interpenetrante de

elastobmero de poliuretano e poli(3-metiltiofeno),caracterizado pelo mondmero 3-

metiltiofeno ser polimerizado na estrutura do poliuretano,cuja sequéncia de etapas
de sintese do poli(3-metiltiofeno) na rede do poliuretano se divide em duas etapas
principais, sendo: uma primeira etapa de imersdo do elastobmero de poliuretano em
uma solucdo de cloreto férrico (reagente de polimerizacdo e dopante do poli(3-
metiltiofeno)) em acetonitrila para a inser¢ao da espécie quimica em sua estrutura; e
uma segunda etapa de imersdo deste composto,contendo cloreto férrico, no
mondmero 3-metiltiofeno, para sintese do poli(3-metiltiofeno) e obtencdo da dita
rede polimérica interpenetrante de elastomero de poliuretano e poli(3-metiltiofeno).

2. O método de confeccdo de uma rede polimérica interpenetrante de

elastomero de poliuretano e poli(3-metiltiofeno), de acordo com a reivindicacao 1

caracterizado pela sintese do polimero condutor, compreender:

- imergir corpo de prova de poliuretano em uma solugdo de cloreto férrico
(FeCl;) em acetonitrila (solvente) com concentragdo na faixa de 0,05mol.L " a 2,5
mol.L"! pelo periodo de 12 horas a 48 horas em temperatura entre 15°C a 25°C;

- encaminhar dito corpo de prova para o vacuo pelo periodo del2 horas a 96
horas para a retirada do solvente;

- imergir o poliuretano contendo FeCl; em sua rede no monOmero 3-
metiltiofeno em temperatura entre 15°C a 25°C, de modo que o mondmero em
contato com o cloreto férrico retido na rede do poliuretano, polimerize;

- imergir o corpo contendo o polimero condutor na rede do poliuretano na
solucdo resultante da ultima etapa pelo periodo de 12 horas a 48 horas, de modo a
garantir total conversdo e incorporacao do poli(3-metiltiofeno) na rede;

- evaporar a solucdo em temperatura entre 15°C a 25°C, por até 36 horas,
para que nao haja o rompimento da rede;

- encaminhar a rede interpenetrante a estufa a vicuo pelo periodo de 12 horas
a 72 horas, para retirada total do solvente; e

- obter a rede polimérica interpenetrante de elastobmero de poliuretano e
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poli(3-metiltiofeno).
3. A rede polimérica interpenetrante de elastomero de poliuretano e poli(3-

metiltiofeno) obtida pelo método da reivindicacdo 1 ou 2, caracterizada por

compreender o entrelacamento fisico entre as cadeias poliméricas de poliuretano e
poli(3-metiltiofeno), sendo macroscopicamente homogénea e compreendendo uma
condutividade elétrica na faixa de 5,0 x 10 (Qm)™ a 3,0 (Qm)™".

4. A rede polimérica interpenetrante de elastomero de poliuretano e poli(3-

metiltiofeno) de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizada por seu uso na

confeccdo de dispositivos opto-eletronicos, capacitores, sensores ou eletrodos

seletivos.
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DESENHOS
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Desenho 3
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Desenho 4
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Desenho 5
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Desenho 7
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RESUMO
“REDE POLIMERICA INTERPENETRANTE DE ELASTOMEROS DE
POLIURETANO E POLI(3-METILTIOFENO) E RESPECTIVO METODO DE
CONFECCAO”.A presente invengdo pertence ao campo técnico de compostos
macromoleculares organicos, sua preparacdo, seu processamento quimico e
composi¢des, da ciéncia de materiais e da ciéncia de polimeros, mais
especificamente se refere a confeccdo de uma rede polimérica interpenetrante
constituida pelo elastomero de poliuretano e pelo polimero condutor poli(3-
metiltiofeno). A presente invengdo se caracteriza pela sintese quimica de um novo
material constituido pelo polimero condutor poli(3-metiltiofeno) (P3MT) e um
elastomero de poliuretano (PU). A sintese deste material se dad através da
polimerizacdo do mondmero 3-metiltiofeno (3MT) pelo agente oxidante cloreto
férrico anidro (FeCl;), sendo este sintetizado na presenca do elastomero de
poliuretano. As cadeias deste polimero condutor se formam e se acomodam no
volume livre da rede poliuretinica, ou seja, no espacgo livre entre as cadeias do
elastdomero. O PU € obtido por meio da reagdo entre o poliol polipropilenoglicol
1000 (PPG1000) e o diisocianato de 2,4 tolileno (TDI). O material resultante é uma
mistura de polimeros denominada rede polimérica interpenetrante (IPN), nas quais
ha a polimerizacdo de um polimero em presenga ao outro. A IPN entre o poliuretano
e o poli(3-metiltiofeno) possui como caracteristicas a flexibilidade do elastdomero e

a condutividade elétrica proveniente do polimero condutor.
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