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0 C1 Cl12-acrilato de alquila ou metacrilato esta na faixa de 99,8:0,2 a 50:50; e b) um dispersante que é
um copolimero que compreende unidades estruturais de etileno e um monémero de acido carboxilico,
em que o copolimero tem um indice de fluxo de fundicdo na faixa de 50 a 2.000 g/10 min a 190 °C, e a
razao peso-para-peso de unidades estruturais de etileno para mondémero de &cido carboxilico esta na
faixa de 95:5 a 75:25; em que o dispersante tem uma concentracdo na faixa de 9 a 50 por cento em
peso com base no peso da pelicula curada; e em que a soma do dispersante e o polimero-base
compreende de 10 al00 por cento do peso de pelicula curada. O artigo da presente invencéo é (util
como uma barreira para uma ampla faixa de materiais hidrofébicos e hidrofilicos.
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“PROCESSO PARA PREPARAR UM REVESTIMENTO, E, ARTIGO”
ANTECEDENTES DA INVENCAO

[001] A presente invencdo refere-se a um artigo que compreende
papel revestido com uma dispersdo aquosa de particulas de poliolefinas bem
como papel revestido com uma pelicula de poliolefina que surge a partir dessa
dispersao.

[002] Revestimento de papel ou papeldao para uso em uma faixa de
aplicacdes € conhecido por fornecer barreiras para uma ampla faixa de
substancias que incluem 4gua, dleo e acidos. Tipicamente, revestimentos de
alto desempenho, tais como aqueles usados para copos para beber de papel,
sdo preparados por revestimento ou laminacao por extrusao de uma resina de
poliolefina fundida diretamente no papel. Esse processo fornece cobertura
continua sobre o substrato e previne que o liquido colocado no copo ou
contamine o papel ou seja absorvido completamente, o que, desse modo,
causa falha estrutural do artigo. Apesar das excelentes propriedades de
barreira desses revestimentos por extrusdo, no entanto, limitacdes em estado
dos métodos de extrusdo exigem uma camada de revestimento que é muito
mais espessa que o necessario para alcangar as propriedades de barreira
desejadas; portanto, poliolefina € desperdicada. Presentemente, revestimentos
produzidos por extrusdo tém um peso de revestimento de pelo menos 15 g/m?,
quando um peso de revestimento significativamente inferior € suficiente.

[003] Revestimentos de barreira aplicados contra liquido para papel
e papelao foram descritos na técnica. Por exemplo, o Pedido n°® US
2006/0063877 descreve uma dispersdo aquosa de um copolimero de olefina
que € util em aplicacdes de revestimento de papel para melhorar brilho. O
Pedido n2US 2016/0145806 revela a copolimero de etileno-acido
(met)acrilico para uso como uma camada repelente de agua. Entretanto, a
invenc¢do exige camadas separadas para alcangcar uma ampla faixa de barreiras

para materiais hidrofébicos e hidrofilicos.
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[004] Consequentemente, seria um avanco na técnica de papel ou
papeldo revestido reduzir a quantidade de uma camada de barreira polimérica
aplicada ao substrato sem afetar negativamente o desempenho.

SUMARIO DA INVENCAO

[005] A presente invencdo aborda uma necessidade fornecendo-se,
em um aspecto, um processo para preparar um revestimento de camada tnica
onifébico em papel ou papelao que compreende as etapas de:

a) aplicar em papel ou papeldo uma composicio que
compreende 4gua, um dispersante, um polimero-base e um agente
neutralizante; e

b) aquecer a composi¢do para produzir uma pelicula curada
que tem uma densidade de peso de revestimento na faixa de 1 a 20 g/m?;

em que a soma do dispersante e o polimero-base compreende
de 10 a 100 por cento do peso de pelicula curada; em que

o dispersante é um copolimero que compreende unidades
estruturais de etileno e um mondmero de 4cido carboxilico, em que o
copolimero tem um indice de fluxo de fundicdo na faixa de 50 a
2.000 g¢/10 min a 190 °C; em que a razdo peso-para-peso de unidades
estruturais de etileno para mondmero de 4cido carboxilico estd na faixa de
95:5 a 70:30; e em que o dispersante tem uma concentragdo na faixa de 9 a 50
por cento em peso com base no peso da pelicula curada;

o polimero-base compreende unidades estruturais de etileno e
um C;-Cjy-acrilato de alquila ou metacrilato, em que a razdo peso-para-peso
das unidades estruturais de etileno para o C;-Cj,-acrilato de alquila ou
metacrilato estd na faixa de 99,8:0,2 a 50:50;

em que o agente neutralizante € amdnia ou uma base organica
que tem um ponto de ebulicdo de menos que 250 °C; em que a concentracio
do agente neutralizante é suficiente para neutralizar pelo menos metade dos

grupos de 4cido carboxilico associados ao dispersante.
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[006] Em um segundo aspecto, a presente invengdo € um artigo que
compreende de 1 a 12 g/m> de uma pelicula polimérica curada que se
sobrepde a papel ou papeldo, em que a pelicula polimérica compreende:

a) um polimero-base que compreende unidades estruturais de
etileno e um C;-Cjz-acrilato de alquila ou metacrilato, em que a razdo peso-
para-peso das unidades estruturais de etileno para o C;-Cj,-acrilato de alquila
ou metacrilato esta na faixa de 99,8:0,2 a 50:50; e

b) um dispersante que € um copolimero que compreende
unidades estruturais de etileno € um monomero de acido carboxilico, em que
o copolimero tem um indice de fluxo de fundicdo na faixa de 50 a
2.000 g/10 min a 190 °C, e a razdo peso-para-peso de unidades estruturais de
etileno para mondmero de 4cido carboxilico esta na faixa de 95:5 a 70:30;

em que o dispersante tem uma concentracdo na faixa de 9 a 50

por cento em peso com base no peso da pelicula curada; e em que a soma do
dispersante e o polimero-base compreende de 10 a 100 por cento do peso de
pelicula curada.
[007] A presente invencdo fornece uma maneira de preparar um
papel ou papeldo revestido com um revestimento relativamente fino de uma
camada de barreira onifébica que mantém resisténcia a mancha a uma ampla
variedade de substancias

DESCRICAQ DETALHADA DA INVENCAO

[008] Em um primeiro aspecto, a presente invencdo € um processo
para preparar um revestimento de camada Unica onifébico em papel ou
papeldao que compreende as etapas de:

a) aplicar em papel ou papelaio uma composicio que
compreende 4gua, um dispersante, um polimero-base e um agente
neutralizante; e

b) aquecer a composi¢do para produzir uma pelicula curada

que tem uma densidade de peso de revestimento na faixa de 1 a 20 g/m?;
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em que o dispersante e a soma do polimero-base compreendem
de 10 a 100 por cento do peso de pelicula curada; em que

o dispersante é um copolimero que compreende unidades
estruturais de etileno e um mondmero de acido carboxilico, em que o
copolimero tem um indice de fluxo de fundi¢do na faixa de 50 a
2.000 g¢/10 min a 190 °C; em que a razdo peso-para-peso de unidades
estruturais de etileno para mondmero de 4cido carboxilico estd na faixa de
95:5 a 70:30; e em que o dispersante tem uma concentragdo na faixa de 9 a 50
por cento em peso com base no peso da pelicula curada;

o polimero-base compreende unidades estruturais de etileno e
um C;-Cjy-acrilato de alquila ou metacrilato, em que a razdo peso-para-peso
das unidades estruturais de etileno e do C;-Cjs-acrilato de alquila ou
metacrilato estd na faixa de 99,8:0,2 a 50:50;

em que o agente neutralizante € amdnia ou uma base organica
que tem um ponto de ebulicdo de menos que 250 °C; em que a concentra¢io
do agente neutralizante é suficiente para neutralizar pelo menos metade dos
grupos de acido carboxilico associados ao dispersante.

[009] A composicdo, que € uma dispersao aquosa que compreende o
dispersante, o polimero-base, e o agente neutralizante pode ser preparada por
um processo continuo ou em batelada. Um exemplo de um processo continuo
preferencial é extrusdo com parafuso de rosca dupla, conforme descrito no
documento n® U.S. 8.722.787, Exemplo Comparativo E. Um processo em
batelada pode ser realizado, por exemplo, com a utilizacdo de um misturador
Helicone 2CV, que é um misturador em batelada cOnico que usa laminas
coOnicas de entrosamento duplo para misturar materiais de alta viscosidade. A
concentragdo de polimeros na dispersdo aquosa estd, preferencialmente, na
faixa de 20, mais preferencialmente, de 25 e, com maxima preferéncia, de 30
por cento em peso a, preferencialmente, 50 e, mais preferencialmente, a 45

por cento em peso, com base na concentragdao de dgua e nos polimeros.

PeticB0 870180046185, de 30/05/2018, pag. 13/28



5715

[0010] O dispersante € um copolimero que compreende unidades
estruturais de etileno e um mondmero de acido carboxilico, tais como 4cido
acrilico, 4cido metacrilico ou 4cido itaconico. Conforme usado no presente
documento, o termo “unidade estrutural” do mondmero nomeado se refere ao
remanescente do mondmero apds a polimerizacdo. Por exemplo, uma unidade

estrutural de metacrilato de metila € conforme ilustrado:

unidade estrutural de metacrilato de metila

em que as linhas pontilhadas representam os pontos de fixagao
da unidade estrutural ao polimero de base.
[0011] O copolimero tem um indice de fluxo de fundi¢do na faixa de
50 a 2.000 g/10 min a 190 °C (de acordo com ASTM D1238) e a razdo peso-
para-peso de unidades estruturais de etileno para mondmero de &acido
carboxilico estd na faixa de 95:5, preferencialmente, de 90:10 e, mais
preferencialmente, de 85:15 por cento em peso; para 70:30 e,
preferencialmente, para 75:25 por cento em peso, com base no peso do
dispersante. A concentracdo do dispersante estd, preferencialmente, na faixa
de 10, mais preferencialmente, de 15 por cento em peso a, preferencialmente,
a 40, mais preferencialmente, a 30 por cento em peso, com base no peso da
pelicula curada. Exemplos de dispersantes comercialmente disponiveis
adequados incluem Copolimero PRIMACOR™ 59801 e Copolimero
NUCREL™ 2806 (Uma marca registrada de Dow Chemical Company ou
seus afiliados).
[0012] O polimero-base é um copolimero que compreende unidades
estruturais de etileno e um C;-Cj,-acrilato de alquila ou metacrilato, em que a
razdo peso-para-peso das unidades estruturais de etileno para o C;-C,-acrilato

de alquila ou metacrilato estd na faixa de 99,8:0,2, preferencialmente, de
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99,7:0,3; e, mais preferencialmente, de 99,6:0,4; para 50:50, mais
preferencialmente, para 60:40; e, com maxima preferéncia, para 65:35.
Polimeros-base preferenciais incluem acrilato de etileno-co-metila; acrilato de
etileno-co-etila; e acrilato de etileno-co-butila. A concentracdo de polimero-
base na composicdo € suficiente para formar uma pelicula curada com um
valor de Cobb de menos que 10 g/m? e contaminacio de 6leo de menos que
10 por cento, preferencialmente, menos que S5 por cento, mais
preferencialmente, 0 por cento. Preferencialmente, a concentracdo do
polimero-base estd, com preferéncia, na faixa de 1, mais preferencialmente,
de 2, a 90, mais preferencialmente, a 80 e, com maxima preferéncia, a 75 em
peso por cento, com base no peso da pelicula curada. Exemplos comerciais de
polimeros-base  incluem: Polimero funcional ~AMPLIFY ™ EA103,
Copolimero de acrilato de butila de etileno ELVALOY™ AC34035; e
Copolimero de acrilato de metila de etileno AC1609. (AMPLIFY e
ELVALOQOY s3o marcas registradas de Dow Chemical Company ou seus
afiliados.)

[0013] O agente neutralizante é uma base orgéanica que tem um ponto
de ebulicao de menos que 250 °C, preferencialmente, amonia ou uma amina;
exemplos de aminas adequadas tais como N,N-dimetiletanolamina,
dietilamina e morfolina. A concentragdo de agente neutralizante ¢é
suficientemente alta para neutralizar pelo menos metade dos grupos de 4cido
carboxilico no dispersante. Por exemplo, se o dispersante compreende 0,05
mol de grupos de 4cido carboxilico, pelo menos 0,025 mol de uma amina, tal
como N,N-dimetiletanolamina seria exigida. Dessa forma, a razdo de
funcionalidade de base no agente neutralizante, preferencialmente, grupos de
amina ou amodnia, para grupos de 4cido carboxilico no dispersante é pelo
menos 0,5:1. Preferencialmente, a razdo estd na faixa de 0,7:1, mais
preferencialmente, de 0,9:1 e, mais preferencialmente, de 1,1:1 para,

preferencialmente, 3:1, e, mais preferencialmente, para 2,5:1.
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[0014] A composi¢do pode compreender outros componentes que
incluem agentes de acoplamento poliméricos para melhorar a compatibilidade
entre o dispersante € o polimero-base. Um exemplo de um agente de
acoplamento adequado inclui anidrido de etileno-co-maleico, que, quando
usado, esti presente em uma concentracdo na faixa de 5 por cento em peso a
20, mais preferencialmente, a 10 por cento em peso com base no peso da
pelicula curada.

[0015] A composicdo pode compreender, adicionalmente,
copolimeros de etileno-co-alqueno ndo funcionalizados, tais como
copolimeros de etileno-co-octeno ou etileno-co-hexeno. Esses copolimeros
ndo funcionalizados podem ser usados em uma concentragdo de até 85 por
cento em peso, com base no peso da pelicula curada.

[0016] A composi¢ao também pode compreender até 5 por cento em
peso, com base no peso da pelicula curada, de uma cera, tais como etileno
bis(estearamida) e ceras de poliolefina, tais como o Polietileno Polywax 655
comercialmente disponivel.

[0017] A composi¢do pode ser aplicada em papel ou papeldo com a
utilizacdo de uma barra de extracdo de enrolamento a fio. A pelicula imida
pode, entdo, ser aquecida para remover agua, preferencialmente, a uma
temperatura na faixa de 50 °C, mais preferencialmente, de 70 °C a,
preferencialmente, 150 °C, mais preferencialmente, 120 °C para fornecer uma
densidade de peso de revestimento de 1, preferencialmente, de 2, mais
preferencialmente, de 4 e, com maxima preferéncia, de 6 g/m?, a 20,
preferencialmente, a 15, mais preferencialmente, a 12 e, com mixima
preferéncia, 10 g/m?. E desejavel, na prética, remover tanto quanto possivel
do agente neutralizante durante o processo de aquecimento (cura). O papel ou
papeldao pode nao ser revestido, ou pré-revestido para criar uma superficie

lisa.
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[0018] Foi descoberto que uma camada muito fina de uma pelicula
com baixa absor¢do de 4gua e alta resisténcia a 6leo (uma pelicula onifébica)
pode ser revestida em papel ou papeldao; ademais, a aplicagdo pode ser feita
em uma Unica passagem pelo fato de que as propriedades onifébicas estarem
presentes em polimero-base e o dispersante na composi¢do aquosa aplicada.
Descobriu-se surpreendentemente que até uma concentracdo baixa de
funcionalidade de acrilato ou metacrilato no polimero-base resulta na
diferenca entre uma camada onifébica eficaz e uma camada ineficaz.
EXEMPLOS

PREPARACAO DE AMOSTRA

[0019] Formulacdes de revestimento foram preparadas diluindo-se
composicdes de dispersdo de poliolefina a formulagdao de sélidos desejada
com a utilizagdo de 0,3% em peso de N,N-dimetiletanolamina em 4gua
deionizada. O substrato foi 203 g/m? de papeldo de sulfato branqueado s6lido
(SBS) ndo revestido. Revestimentos de amostras de papel e papelao foram
preparados com a utilizacio de um revestidor automatico Elcometer 4340
Aplicador de Pelicula Motorizado com uma barra de extracao de enrolamento
a fio #10, #12 ou #30. As amostras foram curadas em um forno FA Forno
180L Fisher Scientific Isotemp tanto em 80 °C como 110 °C por 2 min.
MEDICOES DE PESO DE REVESTIMENTO

[0020] O peso de revestimento de amostras foi medido cortando-se
secOes de 46,26 cm? (7,17 pol®) de papel revestido e ndo revestido, entdo,
colocando-se as secdes em um forno a 80 °C por 2 min. Todas as amostras
foram, entdo, pesadas e o peso de revestimento foi determinado pela diferenca
entre as amostras revestidas e nio revestidas.

MEDICOES DE ABSORCAO DE AGUA

[0021] A testagem de absorcdo de agua foi desempenhada em uma
versdao modificada de método TAPPI T441 “Capacidade de absor¢do de dgua

de papel, papeldo e painel de fibra dimensionados (ndo biliosos) (teste de
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Cobb).” Amostras de papel ou papeldo revestido foram preparadas com a
utilizacdo do método acima e, entdo, cortadas em amostras redondas de 25
cm? com a utilizacdo de um molde circular e pressio pneumatica. Uma
amostra redonda foi colocada em um forno a 80 °C por 2 min, entdo,
removida e pesada, entdo, colocada em uma esteira de borracha; um anel de
metal circular foi afixado no topo da amostra redonda e preso para evitar
vazamento de dgua. Agua a 90 °C foi, entdo, derramada sobre a amostra a
uma altura de 1 cm (25 ml de liquido de teste) e deixada para descansar por 2
min. No final do periodo de teste, o liquido de teste foi derramado e a amostra
revestida foi colocada entre duas folhas de papel mata-borrdo. Um rolo de
metal de 10 kg foi passado sobre a amostra duas vezes. Finalmente, a amostra
foi pesada e a absorcdo de dgua foi calculada com base na diferenca em massa
entre a amostra exposta € ndo exposta.

MEDICOES DE RESISTENCIA A OLEO E GRAXA

[0022] Resisténcia a 6leo e graxa de revestimentos foi desempenhada
com a utilizagdo de um método de teste Ralston Purina 2 modificado. O papel
ou papeldo revestido foi cortado em uma amostra de teste 12,9 x 12,9 cm? (27
x 27 quadrada) e pesado. A amostra de teste foi colocada em uma folha de
papel quadriculado padrdo com uma grade de 6,35 mm (*4”), papel o qual foi
fixado em uma folha de metal. Duas voltas de flanela de algodao de 2,54 cm
(17) saturadas com Oleo vegetal foram colocadas no centro do papel ou
papeldo revestido. As voltas foram retidas no lugar por um peso de bronze
com um didmetro e um comprimento de 2,54 cm (1 polegada). As amostras
de papel e papeldo revestidos costadas as mesmas dimensdes também foram
colocadas na folha de metal para medir perda de dgua pelo substrato de papel
durante envelhecimento a quente subsequente. As amostras foram
envelhecidas a quente em um forno a 60 °C por 24 h, apés cada momento em
que as amostras foram deixadas para resfriar em temperatura ambiente. O

peso e as voltas de algodao foram removidos e 6leo em excesso foi secado
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com uma toalha de papel. Finalmente, as amostras foram pesadas e a absorcao
de 6leo (em g/m?) foi calculada com base na diferenca de massa que corrige
perda de 4gua; o papel quadriculado foi examinado para determinar a
percentagem dos quadrados contaminados pela falha de bloqueio de 6leo.
[0023] Nos exemplos e no exemplo comparativo a seguir, EA103 se
refere a Polimero funcional AMPLIFY™ EA103; 5980i se refere a
Copolimero PRIMACOR ™ 5980i; DMEA se refere a dimetiletanolamina;
MA-co-PE se refere a cera de polietileno enxertada com anidrido maleico
Licocene 431; 8401 se refere a Elastdmero de poliolefina ENGAGE™ 8401;
8402 se refere a Elastdmero de poliolefina ENGAGE™ 8402; AC34035 se
refere a Copolimero de acrilato de butila de etileno ELVALOY ™ AC34035;
AC1609 se refere a Copolimero de acrilato de metila de etileno ELVALOY ™
AC1609. (ENGAGE e ELVALOY sao marcas registradas de Dow Chemical
Company ou seus afiliados.)

EXEMPLO 1 - PREPARACAO DE UMA DISPERSAO AQUOSA DE UM
POLIMERO-BASE E UM DISPERSANTE EM UMA RAZAO P/P 75:25

[0024] A camara de fundicdo de um misturador Helicone 2CV foi
pré-aquecida a 90 °C e, entdo, carregada com EA103 (60,03 g) e 59801 (20,02
g), para uma composicdo de mistura de 75,0% de EA103 e 25,0% de 5980.
Agua deionizada (22,54 ml) e de DMEA (11,46 ml, 200% de neutralizacao)
também foram pré-carregados com a utilizagdo de uma bomba de seringa
ISCO. Os componentes na camara de fundi¢do foram aquecidos a 152 °C,
temperatura na qual o misturador foi iniciado; a velocidade de misturacio
inicial foi mantida em 43 rpm por 5 minutos, entdo, elevada a 98 rpm pelo
restante da execucdo. O material foi branco e uniforme apdés 30 min de
misturacdo. Agua de dilui¢io foi adicionada com uma bomba ISCO na taxa
de 1 ml/min por 30 min, entdo, 1,5 ml/min por 55 min. Apds a dilui¢do ser
concluida, o misturador foi desligado e o conteido foi resfriado. Uma vez que

a temperatura do conteido alcancou 91,5 °C, a pressdo na camara foi
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lentamente ventilada. A vélvula de guilhotina foi aberta e o material foi
coletado (206,3 g, 91,6% de recuperacao) e filtrado antes do uso.

EXEMPLO 2 - PREPARACAO DE UMA DISPERSAO AQUOSA DE
POLIMERO-BASE, DISPERSANTE E AGENTE DE ACOPLAMENTO
POLIMERICO EM UMA RAZAO P/P/P DE 65:25:10

[0025] A camara de fundicdo de um misturador Helicone 2CV foi
pré-aquecida a 90 °C e, entdo, carregada com EA103 (51,99 g), agente de
acoplamento polimérico (8,00 g) MA-co-PE e 5980i (20,02 g), para uma
composicao de mistura de 65,0% de EA103, 10,0% de MA-co-PE e 25,0% de
5980i. Agua deionizada (22,83 ml) e DMEA (12,71 ml, 200% de
neutralizacdo) também foram pré-carregados com a utilizacdo de uma bomba
de seringa ISCO. Os componentes na cdmara de fundicdo foram aquecidos a
143 °C, temperatura na qual o misturador foi iniciado; a velocidade de
mistura¢do inicial foi mantida em 43 rpm por 5 minutos, entdo, elevada a 98
rpm pelo restante da execucdo. O material foi branco e uniforme ap6s 30 min
de misturacgao. Agua de diluicdo foi adicionada com uma bomba ISCO na
taxa de 1 ml/min por 30 min, entdo, 1,5 ml/min por 56 min. A dilui¢cdo foi
interrompida por 8 min durante a segunda parte da adi¢do. Ap6s a dilui¢do
estar completa, o misturador foi desligado e o contetido foi resfriado. Uma
vez que a temperatura do conteddo alcancou 88,6 °C, a pressdo na camara foi
lentamente ventilada. A vélvula de guilhotina foi aberta e o material foi
coletado (188,90 g, 82,8% de recuperagao) e filtrado antes do uso.
EXEMPLO 3 - PREPARACAO DE UMA DISPERSAO AQUOSA DE
POLIMERO-BASE, DISPERSANTE, AGENTE DE ACOPLAMENTO
POLIMERICO E 8401 EM UMA RAZAO P/P/P/P DE 26:25:10:39

[0026] EA103 (26 por cento em peso de s6lidos de polimero), 59801

(25 por cento em peso de solidos de polimero), MA-co-PE (10 por cento em
peso de solidos de polimero) e 8401 (39 por cento em peso de solidos de

polimero) foram alimentados individual e concomitantemente a partir de funis
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separados nos pesos relativos especificados em uma taxa de 6,8 kg/h (15
Ibs/h) em uma extrusora Bersdorff ZE25 UTX de 25 mm com 48 L/D
(girando em 300 rpm). O perfil de temperatura de extrusora foi alterada
linearmente para 150 °C antes da introducdo, através de bombas ISCO, de
agua (14,3 ml/min a 123 °C e 3,34 MPa (485 psi)) e DMEA (17,7 ml/min)
separada e concomitantemente. Agua de dilui¢do (115 ml/min a 143 °C e 4,48
MPa (650 psi)) foi, entdo, adicionada e a mistura foi resfriada a 97° C na
saida da extrusora. Um regulador de contrapressdao foi usado na saida da
extrusora para ajustar a pressdo no barril de extrusora para reduzir formagao
de vapor. A dispersdo resultante foi resfriada e filtrada através de um filtro de
200-um.

EXEMPLO 4 - PREPARACAO DE UMA DISPERSAO AQUOSA DE
POLIMERO-BASE, DISPERSANTE E AGENTE DE ACOPLAMENTO
POLIMERICO EM UMA RAZAO P/P/P DE 65:25:10

[0027] Esse exemplo foi realizado substancialmente conforme
descrito no Exemplo 2 exceto que AC34035 (52,02 g) foi usado no lugar de
EA103. A dispersao (200,83 g, 88,01 % de recuperagdo) foi coletada e o
material foi filtrado antes do uso.

EXEMPLO 5 - PREPARACAO DE UMA DISPERSAO AQUOSA DE
POLIMERO-BASE, DISPERSANTE E AGENTE DE ACOPLAMENTO
POLIMERICO EM UMA RAZAO P/P/P DE 65:25:10

[0028] Esse exemplo foi preparado substancialmente conforme
descrito para o Exemplo 2. ApOs a pressdo na camara ser lentamente
ventilada, a valvula de guilhotina foi aberta e o material foi coletado (208,16
g, 91,23 % de recuperacdo) como uma dispersdo espumante, que foi filtrada
antes do uso para remover o material espumante do topo da dispersao.
EXEMPLO COMPARATIVO 1 - PREPARACAO DE POLIMERO-BASE
NAO FUNCIONALIZADO E DISPERSANTE
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[0029] A camara de fundicdo do misturador Helicone 2CV foi pré-
aquecida a 90 °C e, entdo, carregada com 8402 (60,02 g) e 5980i (20,01 g),
para uma composicdo de mistura de 75,0% de 8401 e 25,0% de 5980i. Agua
deionizada (22,54 ml) e DMEA (11,43 ml, 200% de neutralizacao) também
foram pré-carregados com a utilizagdo de uma bomba de seringa ISCO. A
configuracio de temperatura foi, entdo, elevada para 155 °C, o que alcancou
uma temperatura interna de 143 °C para a execucdo. A velocidade de
misturagao inicial de 5 rpm foi mantida por 15 min, entdo, aumentada para 43
rpm e retida por 5 minutos a 143 °C antes de elevar a velocidade de
misturador para 98 rpm pelo restante da execucdo. O material foi branco e
uniforme ap6s 30 min de misturagao. Agua de diluicao foi adicionada em 1
ml/min por 30 min e, entdo, 1,5 ml/min por 55 min por um total de 112,5 ml
de diluicao. Apés a diluicdo ser concluida, o aquecedor foi diminuido para 90
°C e a velocidade de misturagdo reduzida de volta para 5 rpm durante o
processo de resfriamento. Uma vez que a temperatura interna alcangou 87,5
°C, o misturador foi interrompido e a pressdo na camara foi lentamente
ventilada. A valvula de guilhotina foi aberta, o material foi coletado (206,04
g, 91,5 % de recuperacdo) e a amostra foi filtrada antes do uso.

[0030] A Tabela 1 ilustra um resumo das composicdes de amostra

TABELA 1 - COMPOSICOES DE AMOSTRA

. . Agente de Olefina ndo
Polimero-base Dispersante - .
Exemplo (% em peso) (% em peso) acoplamento (% em | funcionalizada
0 p ¢ p peso) (% em peso)
1 EA103 (75%) 5980i (25%) Nenhum Nenhum
2 EA103 (65%) 59801 (25%) MA-co-PE (10%) Nenhum
3 EA103 (26%) 59801 (25%) MA-co-PE (10%) 8401 (39%)
4 AC34035 (65%) 5980i (25%) MA-co-PE (10%) Nenhum
5 AC1609 (65%) 59801 (25%) MA-co-PE (10%) Nenhum
Comp. 1 8402 (75%) 59801 (25%) Nenhum Nenhum
TESTAGEM DE ABSORCAO DE AGUA
[0031] Todas as amostras foram curadas a 110 °C por 2 min. Todos

os dados de Cobb foram gerados a 90 °C de agua por 2 min. O valor-alvo de

Petica0 870180046185, de 30/05/2018, pag. 22/28



14 /15

Cobb para absorc¢do de agua foi <10 g/m* A Tabela 2 ilustra os pesos de
revestimento e valores de Cobb para todas as amostras. EA se refere a acrilato
de etila; BA se refere a acrilato de butila; e MA se refere a acrilato de metila.

TABELA 2 - PESOS DE REVESTIMENTO E VALORES DE COBB

Exemplo N° Comonomero Come(I)rrllcz)r:Se;)o % revzziioni:ento Valo(r ?GZCObb

(g/mz) g/m”)

1 EA 14,6 5.0 5.8

2 EA 12,6 6,2 4,6

3 EA 5.1 9,3 8,1

4 BA 22,8 5.9 42

5 MA 5.9 8,1 6.5

Comp. 1 Nenhum Nenhum 9.4 3,1

[0032] Tabela 2 mostra que todas as amostras, incluindo a amostra

comparativa, passaram no teste de absorcdo de agua para pesos de

revestimento menores que 10 g/m?.

TESTAGEM DE RESISTENCIA A OLEO E GRAXA

[0033] Todas as amostras foram curadas a 110 °C por 2 min. O valor-
alvo para absorg¢do de 6leo foi <15 g/m? e o valor-alvo para contaminac@o foi
0%. A Tabela 3 € um resumo da absorcdo e contaminagdo de Oleo para as
amostras. O Exemplo 6 foi preparado mesclando-se 3,42 g da dispersdo a
partir do Exemplo 1 com 36,58 g do Exemplo Comparativo 1; O Exemplo 7
foi preparado mesclando-se 0,68 g da dispersdo a partir do Exemplo 3 com
39,32 g da dispersdo a partir do Exemplo Comparativo 1.

TABELA 3 - DADOS DE ABSORCAO E CONTAMINACAO DE OLEO

Exemplo N° ((:(?/OH;)E(;I::S)O reV}::ZiiOn?;to Absor(g?;o ;1@ oleo Contaroninagﬁo

(g/m?) g/m) (%)

1 14,6 7.8 44 0

2 12,6 9,8 0.9 0

3 5.1 9,0 2.7 0

4 22,8 9,0 10,6 0

5 5.9 8,7 1,3 0

6 0,5 83 1,0 0
7 0.1 6.2 493 43,8
Comp. 1 Nenhum 7,7 47,4 93,7
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[0034] A Tabela 3 mostra que as amostras de papel revestidas
preparadas a partir de dispersdes que contém copolimeros de poliolefina
funcionalizados com uma concentragdo suficiente de coacrilato passaram nos
testes de absor¢do e contaminagdo de Oleo; no entanto, a amostra de papel
revestida preparada com a dispersdo que contém apenas poliolefina nao

funcionalizada com um alquilacrilato falhou em ambos os testes.
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REIVINDICACOES

1. Processo para preparar um revestimento de camada unica

onifébico em papel ou papeldo, caracterizado pelo fato de que compreende as

etapas de:

a) aplicar em papel ou papeldo uma composicdo que
compreende 4gua, um dispersante, um polimero-base e um agente
neutralizante; e

b) aquecer a composi¢ao para produzir uma pelicula curada
que tem uma densidade de peso de revestimento na faixa de 1 a 20 g/m?;

em que a soma do dispersante ¢ do polimero-base compreende
de 10 a 100 por cento do peso de pelicula curada; em que

o dispersante ¢ um copolimero que compreende unidades
estruturais de etileno e um mondmero de 4cido carboxilico, em que o
copolimero tem um indice de fluxo de fundicdo na faixa de 50 a
2.000 g/10 min a 190 °C; em que a razdo peso-para-peso de unidades
estruturais de etileno para mondmero de acido carboxilico estd na faixa de
95:5 a 70:30; e em que o dispersante tem uma concentragao na faixa de 9 a 50
por cento em peso com base no peso da pelicula curada;

o polimero-base compreende unidades estruturais de etileno e
um C,-Cjy-acrilato de alquila ou metacrilato, em que a razdo peso-para-peso
das unidades estruturais de etileno para o C;-Cjs-acrilato de alquila ou
metacrilato estd na faixa de 99,8:0,2 a 50:50, ¢ em que a concentracdo de
polimero-base esta na faixa de 2 a 80 por cento em peso, com base no peso da
pelicula curada;

em que a pelicula curada tem um peso de revestimento na
faixa de 4 a 12 g/m?;

em que o agente neutralizante € amdnia ou uma base organica

que tem um ponto de ebuli¢gdo de menos que 250 °C; em que a concentragao
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do agente neutralizante ¢ suficiente para neutralizar pelo menos metade dos
grupos de acido carboxilico associados ao dispersante.

2. Processo de acordo com a reivindica¢do 1, caracterizado

pelo fato de que a pelicula curada tem um peso de revestimento na faixa de 4
a 12 g/m?; em que

o dispersante ¢ um copolimero de etileno e acido acrilico ou
acido metacrilico;

o polimero-base ¢ acrilato de etileno-co-metila, acrilato de
etileno-co-etila ou acrilato de etileno-co-butila; e

o agente neutralizante ¢ amdnia ou uma amina.

3. Processo de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado

pelo fato de que a pelicula curada tem um peso de revestimento na faixa de 4
a 10 g/m?, em que a razdo peso-para-peso de unidades estruturais de etileno
para unidades estruturais de acido acrilico ou 4cido metacrilico estd na faixa
de 90:10 a 75:25; e a concentracao do dispersante esta na faixa de 10 a 40 por
cento com base no peso da pelicula curada.

4. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagoes 1

a 3, caracterizado pelo fato de que a concentracdo de polimero-base ¢

suficiente para formar uma pelicula curada com um valor de Cobb de menos
que 10 g/m? e contaminagdo de 6leo de menos que 5%.
5. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1

a 4, caracterizado pelo fato de que a concentragao de polimero-base estd na

faixa de 2 a 75 por cento em peso, com base no peso da pelicula curada.
6. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1

a 5, caracterizado pelo fato de que a composicio compreende,

adicionalmente, de 5 a 10 por cento em peso de um agente de acoplamento
polimérico, com base no peso da pelicula curada.

7. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1

a 6, caracterizado pelo fato de que a composicio compreende,
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adicionalmente, até¢ 85 por cento em peso de um copolimero de etileno-co-
octeno ou etileno-co-hexeno, com base no peso da pelicula curada.
8. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1

a 7, caracterizado pelo fato de que a composicio compreende,

adicionalmente, até 5 por cento em peso de uma cera, com base no peso da
pelicula curada.
9. Processo de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1

a 8, caracterizado pelo fato de que a pelicula curada tem um peso de

revestimento de 6 a 10 g/m?.

10. Artigo, caracterizado pelo fato de que compreende de 4 a

12 g/m? de uma pelicula polimérica curada que se sobrepde a papel ou
papeldo, em que a pelicula polimérica compreende:

a) um polimero-base que compreende unidades estruturais de
etileno e um C;-C,;-acrilato de alquila ou metacrilato, em que a razdo peso-
para-peso das unidades estruturais de etileno e o C;-Ci,-acrilato de alquila ou
metacrilato esta na faixa de 99,8:0,2 a 50:50; ¢

b) um dispersante que ¢ um copolimero que compreende
unidades estruturais de etileno e um mondmero de acido carboxilico, em que
o copolimero tem um indice de fluxo de fundicdo na faixa de 50 a
2.000 g/10 min a 190 °C, e a razdo peso-para-peso de unidades estruturais de
etileno para mondmero de acido carboxilico esta na faixa de 95:5 a 70:30;

em que o dispersante tem uma concentra¢dao na faixa de 9 a 50
por cento em peso com base no peso da pelicula curada; e em que a
concentracao de polimero-base esta na faixa de 2 a 80 por cento em peso, com
base no peso da pelicula curada; e em que a soma do dispersante ¢ o
polimero-base compreende de 10 a 100 por cento do peso de pelicula curada.

11. Artigo de acordo com a reivindica¢do 10, caracterizado

pelo fato de que a pelicula curada tem um peso de revestimento de 6 a

10 g/m?.
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12. Artigo de acordo com a reivindicagdio 10 ou 11,

caracterizado pelo fato de que a concentracdo de polimero-base estd na faixa

de 2 a 75 por cento em peso, com base no peso da pelicula curada.
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