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Relatorio Descritivo da Patente de Invengao para "METO-
DO PARA PROCESSAMENTO DE POLIMEROS CRISTALINOS EM
PELETES E APARELHO PARA PROCESSAR POLIMEROS CRIS-
TALINOS EM PELETES".

Pedido Relacionado

[001] Este pedido é designado ao Pedido Provisorio co-pendente
com numero de série U.S. 60/684.556, depositado em 26 de maio de
2005, e por meio desse reivindica a prioridade do mesmo.

Campo da Invencdo

[002] A presente invengdo, em geral, refere-se a um metodo e
aparelho para peletizagao submersa em agua e secagem subsequente
de peletes poliméricos com um nivel aumentado de cristalinidade.
Mais particularmente, a presente invengéo refere-se a um meétodo e
aparelho para peletizagdo submersa em agua de poliésteres, poliami-
das, policarbonatos, poliuretanos termoplasticos, e seus respectivos
copolimeros, com secagem subseqlente destes péletes e granulos de
tal forma que a cristalizacdo destes péletes ou granulos seja auto-
iniciada. O processo de peletizacdo e secagem aqui descrito produz
peletes e granulos que possuem um nivel desejado de cristalinidade
ao inves de uma estrutura amorfa. A presente invencao se expande
mediante as descrigbes dos Pedidos Pendentes com nameros de série
U.S. 10/717.630 e 10/954.349, depositados em 21 de novembro de
2003 e 1° de outubro de 2004, respectivamente, que sao pertencentes
a Gala Industries, Inc. de Eagle Rock, Virginia (daqui por diante, Gala),
ao cessionario da presente invencao e ao pedido. As descrigcdes dos
Pedidos Pendentes U.S. supramencionados s3o expressamente in-
corporados neste pedido a guisa de referéncia, bem como se tivessem
detalhados no presente documento, e os pedidos supramencionados
sao referidos daqui por diante como "os pedidos Gala".

Antacedentes da Invencdo
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[003] As Patentes U.S. e os Pedidos de Patente Publicados que
se seguem incluem descrigées que podem ser relevantes a presente
invengdo e sdo expressamente incorporados a guisa de referéncia

nesse pedido, bem como se tivessem detalhados no presente docu-

mento:

Numero Inventores
5.563.209 Schumann et al
6.706.824 Pfaendner et al
5.648. 032 Nelson et al
6.762.275 Rule et al
6.790.499 Andrews et al
6.344.539 Palmer
6.518.391 McCloskey et al
5.663.281 Brugel
6.455.664 Patel et al
6.740.377 Pecorini et al
5.750.644 Duh

6.121.410 Gruber et al
6.277.951 Gruber et al
4.064.112 Rothe et al
4.161.578 Herron
5.412.063 Duh et al
5.532.335 Kimball et al
5.708.124 Al Ghatta et al
5.714.571 Al Ghatta et al
5.744.571 Hilbert et al
5.744.572 Schumann et al
6.113.997 Massey et al
6.159.406 Shelby et al
6.358.578 Otto et al
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6.403.762 Duh
5.864.001 Masse et al
6.534.617 Batt et al
6.538.075 Krech et al

2005/0049391 Rule et al
2005/0056961 Bonner

Sumario da Invencio

[004] A presente invengado e voltada para um sistema de peleti-
zagao que produza péletes polimericos debaixo d'agua que retenham
calor latente suficiente para auto-iniciar o processo de cristalizagdo e
que proporcionem essencialmente uma estrutura cristalina suficiente
sem a necessidade por uma etapa de aquecimento adicicnal para os
peletes e granulos poliméricos antes do processamento adicional. Os
pedidos Gala tém demonstrado a eficacia desta condigdo elevada de
calor em poli (tereftalato de etileno) ou PET e copolimeros constituidos
a partir deste. Descobriu-se que outros polimeros, que podem ser cris-
talizados quando submetidos a condigdes analogas elevadas de calor,
se beneficiam da redugdo do tempo de permanéncia dos péletes e
granulos na pasta fluida de agua, deixando calor suficiente nos péletes
e granulos durante o estagio de secagem para permitir que a cristali-
zagao se inicie nos peletes e granulos. Estes polimeros sao incluidos
na ampla categoria de polimeros aqui identificados como "polimeros
cristalinos”.

[005] Para se realizar a cristalizagao auto-iniciada, descobriu-se
que 0s péletes devem ser separados da agua o mais rapido possivel
com um aumento significante da velocidade com a qual eles fluem da
saida do peletizador submerso em agua e, para e através, do aparelho
de secagem. Tais péletes saem do secador retendo muito de seu calor
latente e podem ser transportados em condutores com vibragao con-

vencional, vibratorio similar ou outro equipamento de tratamento, de tal
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modo que, com o tempo adicional, a cristalinidade desejada seja al-
cangada. O armazenamento dos péletes quentes em recipientes reten-
tores de calor ou em recipientes isoladores de calor € incluido na pre-
sente invengao proporcionando tempo para completar o nivel desejado
de cristalizagdo. A cristalizagdo desejada é ao menos suficiente para
evitar aglomeragao dos péletes e granulos quando submetidos ao pro-
cessamento adicional.

[006] A separagao dos péletes e granulos da agua e o aumento
subsequente da velocidade do pélete ao aparelho de secagem sao
realizados de acordo com 0s mesmos procedimentos gerais e apare-
Ihos descritos para PET e copolimeros nos pedidos Gala. Uma vez
que os péletes e granulos cortados deixam a caixa d’agua do peletiza-
dor submerso na pasta fluida de agua, injeta-se ar ou outro gas inerte
adequado no tubo de transporte que se estende da caixa d’agua até o
aparelho de secagem. O ar injetado serve para aspirar agua em vapor
o separando, de forma eficaz, dos péletes e granulos e, aumenta adi-
cionalmente a velocidade de transporte dos péletes para e, essencial-
mente, através do secador. Este aumento na velocidade de transporte
é rapido o suficiente para permitir que o pélete permane¢a a uma tem-
peratura quente o suficiente para iniciar o processo de cristalizagéo
dentro dos péletes e granulos, que pode ser amorfo mediante a saida
do secador centrifugo. Outros métodos convencionais de secagem de
péletes com eficacia comparavel podem ser empregados por um indi-
viduo versado na técnica e s&o aqui em incluidos a titulo de referéncia.
[007] Para se alcangar a aspiragao da agua e o aumento da velo-
cidade de transporte a partir da saida da caixa d’agua do peletizador
até o secador, o ar injetado deve se encontrar a uma velocidade muito
alta. Em particular, o volume do ar injetado deveria ser, de preferéncia,
de ao menos 100 metros cubicos por hora com base na injegao atra-

vés de uma valvula em um tubo de 3,81 centimetros (1,5 polegada) de
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didmetro. Este volume de fluxo ira variar de acordo com o volume de
passagem, eficacia de secagem e didmetro do tubo conforme sera en-
tendido por um individuo versado na técnica. Pode-se usar nitrogénio
ou outro gas inerte ao invés de ar. Outros métodos que proporcionam
separagao comparavel da agua liquida dos péletes com aceleragéo do
pélete para e através do secador podem ser empregados por um indi-
viduo versado na técnica e s&o aqui incluidos a titulo de referéncia.
[008] A taxa da injegdo de ar na tubulagdo da pasta fluida, de
preferéncia, é regulada através do uso de uma valvula esférica ou de
outro mecanismo de valvula situado ap6s o ponto de injegao de ar. A
regulagao através deste mecanismo de valvula permite maior controle
do tempo de permanéncia dos péletes e granulos no tubo de transpor-
te e no aparelho de secagem, e serve para aprimorar a aspiragéo da
pasta fluida de pélete/agua. A vibragao é reduzida ou eliminada no tu-
bo de transporte também através do uso do mecanismo de valvula
apos o ponto de injegao de ar.

[009] A regulagédo da injegdo de ar proporciona um controle ne-
cessario para reduzir o tempo de transporte da saida da caixa d’agua
do peletizador através do secador, permitindo que os péletes retenham
calor latente significante nos péletes. Os péletes com didmetro maior
nao perdem calor tdo rapido como os péletes com didmetro menor
perdem e, portanto, podem ser transportados a uma velocidade menor
que a velocidade dos péletes menores. Os resultados comparaveis
sao alcangados aumentando-se a velocidade da injegao de ar a medi-
da que o didmetro do pélete diminui, conforme sera entendido por um
individuo versado na técnica. A redugao do tempo de permanéncia en-
tre a caixa d’agua do peletizador e o secador deixa calor suficiente nos
péletes para alcangar a cristalizagdo desejada. A retengao de calor
dentro do pélete é garantida através do uso de um condutor vibratorio

retentor de calor que segue a liberagao do pélete a partir do secador
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e/ou através do uso de condutores de armazenamento convencional
isoladores de calor.

[0010] Os tempos de transporte no condutor vibratério sao descri-
tos nos pedidos Gala como sendo eficazes de 20 a 90 segundos, e
foram considerados particularmente eficazes de 30 a 60 segundos.
Esta estrutura de tempo deveria ser eficaz para os polimeros aqui
descritos. A cristalizagdo de 30% ou mais, de preferéncia, 35% ou
mais, e, com preferéncia maxima, de 40% ou mais, pode ser alcanga-
do através do processo aqui descrito. A variagdo nos tempos de per-
manéncia para o polimero e misturas de polimero pode ser ajustada
conforme a necessidade com a finalidade de otimizar os resultados da
formulagao particular e do nivel desejado de cristalinidade, conforme
sera entendido por um individuo versado na técnica. As etapas de
aquecimento adicionais sdo eliminadas através do uso do processo
aqui descrito.

[0011] Consequentemente, € um objetivo da presente invengao
proporcionar um método e aparelho para processar polimeros cristali-
zados em um sistema de peletizagdo submerso em agua que possa
produzir cristalizagdo nos péletes de polimero que saem do secador.
[0012] Outro objetivo da presente invengéo consiste em proporcio-
nar um método e aparelho para produzir cristalizagdo em péletes de
polimeros cristalizados utilizando um sistema de peletizagdo submerso
em agua, sem a necessidade de uma etapa secundaria de aquecimen-
to dispendiosa para converter péletes de polimeros amorfos em péle-
tes de polimeros cristalizados.

[0013] Um objetivo adicional da presente invengao consiste em
proporcionar um método e aparelho para peletizagcdo submersa em
agua de polimeros cristalizados, onde um gas inerte é injetado na
agua e a pasta de fluido do pélete deixa o peletizador para produzir

uma forma mista de vapor d’agua de tratamento de pasta fluida, desse
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modo, proporcionando melhor retengao de calor nos péletes transpor-
tados.

[0014] Ainda outro objetivo da presente invengao consiste em pro-
porcionar um método e aparelho para peletizagdo submersa em agua
de polimeros cristalizados de acorde com um objetivo anterior, onde
os péletes sao rapidamente transportados pelo do equipamento atra-
vés da injegdo de ar a uma taxa de vazado de ao menos 100 m3hora a
cerca de 175 m*hora ou maior, de tal modo que o tempo de perma-
néncia dos péletes antes da saida do secador seja suficientemente
reduzido para gerar uma cristalizagdo na ordem de 30% a 40% da cris-
talizagao total (100%).

[0015] Outro objetivo adicional da presente invengao consiste em
proporcionar um método e aparelho para produzir péletes de polime-
ros cristalinos utilizando um sistema de peletizagdo submersa em
agua, onde os péletes que saem do secador tém calor suficiente re-
manescente no interior dos péletes para que pelo menos uma cristali-
zacgao total de 35% dos péletes ocorra sem aquecimento subseqliente.
[0016] Outro objetivo adicional da presente invengao consiste em
proporcionar um meétodo e aparelho de peletizagao submersa em agua
para produzir péletes de polimeros cristalinos, onde o tempo de per-
manéncia dos péletes a partir do tempo de extrusdo, na face da matriz
até que saia do secador centrifugo, é reduzido a menos de cerca de
um segundo por inje¢ao de gas na linha de pasta fluida do peletizador
ao secador.

[0017] Outro objetivo adicional da presente invengao consiste em
proporcionar um meétodo e aparelho de peletizagao submersa em agua
para produzir péletes de polimeros cristalinos de acordo com o objeti-
vo anterior, onde o tempo de permanéncia é regulado usando um me-
canismo de valvula para pressurizagao aprimorada do misto de vapor

d’agua a jusante da valvula na linha de pasta fluida.
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[0018] Outro objetivo da presente invengao consiste em proporcio-
nar um sistema de peletizagdo submersa em agua, onde os péletes
quentes que saem do secador sdo conduzidos em um condutor vibra-
torio ou outro equipamento de tratamento ou vibratério para alcangar
uma cristalizagao virtualmente uniforme por todo volume de pélete de
saida dado.

[0019] Qutro objetivo adicional da presente invengao consiste em
expandir 0 escopo dos polimeros e copolimeros para que o aparelho e
metodo dos pedidos Gala possam alcangar a cristalizagado polimerica
auto-iniciada.

[0020] Estes objetivos junto a outros objetivos e vantagens que se
tornardo subseguentemente evidentes residem nos detalhes de cons-
trugdo e operagao da invengao, tal como € descrito e reivindicado mais
detalhadamente nas partes que se seguem, sendo que referéncias fo-
ram feitas aos desenhos em anexo formando uma parte do mesmo,
onde as referéncias numéricas similares se referem as partes similares
em todo documento.

Breve Descricdo dos Desenhos

[0021] A Figura 1 € uma ilustragdo esquematica de um sistema de
peletizagao submerso em agua, que inclui um peletizador submerso
em agua e um secador centrifugo fabricado e vendido junto a Gala
com inje¢do de ar e condutor vibratorio de acordo com a presente in-
vengao.

[0022] A Figura 2a € uma ilustrag8o esquematica da vista lateral
do condutor vibratorio da Figura 1.

[0023] A Figura 2b é uma ilustragcao esquematica da vista posterior
do condutor vibratorio da Figura 1.

[0024] A Figura 3 ilustra os componentes do sistema de peletiza-
¢gao submerso em agua mostrado na Figura 1 durante um modo de

derivacado quando a linha de processo tiver sido desligada.
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[0025] A Figura 4 € uma ilustragao esquematica que mostra o mé-
todo e aparelho para inje¢cao de ar ou de outro gas inerte na linha de
pasta fluida a partir do peletizador até o secador de acordo com a pre-
sente invengao.

[0026] A Figura 5 € uma ilustracdo esquematica que mostra um
método e aparelho preferidos para injecdo de gas inerte na linha de
pasta fluida a partir do peletizador até o secador incluindo uma vista
expandida da valvula esférica na linha de pasta fluida.

[0027] A Figura 6 € uma ilustracdo esguematica que mostra um
sistema de peletizacdo submerso em agua que inclui cristalizagao e
um secador comercializado junto a Gala para uso juntoc ac processa-
mento de poliuretano termoplastico.

[0028] A Figura 7 € uma ilustragdo esquematica da porgao de cris-
talizagao do sistemna mostrado na Figura 6.

Descricdo Detalhada das Modalidades Preferidas

[0029] As modalidades preferidas da invengdo sdo explicadas em
detalhes. Deve-se entender que a invengao ndo se limita em seu es-
copo aos detalhes de construgao, disposigcao dos componentes, ou
componentes guimicos apresentados na descri¢ac que segue 0s de-
senhos ou conforme ilustrada nos mesmos. As modalidades da inven-
¢ao sao capazes de ser praticadas ou realizadas de diversas formas e
estdo contidas no escopo da invengao.

[0030] As descricbes das modalidades que sucedem a utilizagao
da terminologia incluida por razbes de esclarecimento, e pretende-se
que sejam entendidas no significado mais amplo incluindo todas as
técnicas equivalentes pelos individuos versados na técnica. Os com-
ponentes polimericos apresentados nesta invengao proporcionam aos
versados na técnica, em detalhes, a amplitude do método conforme
descrito, e nao tém a intengao de limitar o escopo da invengao.

[0031] Os poliesteres que sao qualificados como polimeros crista-
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linos pela presente invengao apresentam a férmula estrutural geral:

(OR. sub.1.0) .sub. x. [(C=0) R. sub.2. (C=0)] .sub.y e/ou
[(C=0) R. sub.1.0] .sub.x. [(C=0) R. sub.2.0] .sub.y. R.sub.l e R. sub.2
aqui descrita incluem porgdes substituidas alifaticas, ciclo alifaticas,
aromaticas e suspensas que incluem, porém nao se limitam a, halogé-
nios, funcionalidades nitro, grupos alquila e arila, e podem ser as
mesmas ou diferentes. Com mais preferéncia, os poliésteres aqui des-
critos incluem poli (tereftalato de etileno) ou PET, poli (tereftalato de
trimetileno) ou PTT, poli (tereftalato de butileno) ou PBT, poli (naftalato
de etileno) ou PEN, acido polilatco ou PLA e poli (alfa-
hidroxialcanoatos) ou PHA. As poliamidas que sao qualificadas como
polimeros cristalinos pela presente invengdo apresentam a férmula
estrutural geral:

[N(H, R)R. sub.1.N(H, R)] .sub.x. [(C=0) R. sub.2. (C=0)]
.sub .y e/ou [(C=0O)R. sub. I.N(H,R)] .sub.x. [(C=0) R. sub.2.N (H, R)]
.sub .y. R.sub.l e R. sub.2 aqui descrita inclui por¢gdes substituidas ali-
faticas, ciclo alifaticas, aromaticas e suspensas que incluem, porém
nao se limitam a, halogénios, funcionalidades nitro, grupos alquila e
arila, e podem ser as mesmas ou diferentes. R aqui descrito inclui, po-
rém ndo se limita a, porgdes alifaticas, ciclo alifaticas e aromaticas.
Com mais preferéncia, as poliamidas inclui adipamida de politetrameti-
leno ou nailon 4,6, adipamida de poliexametileno ou nailon 6,6, seba-
camida de poli hexametileno ou nailon 6,10, poli (hexametilenodiami-
na-co-acido dodecanodidico) ou nailon 6,12, policaprolactama ou nai-
lon 6, poliheptanolactama ou nailon 7, poliundecanolactama ou nailon
11 e polidodecanolactama ou nailon 12.
[0032] Os policarbonatos que sao qualificados como polimeros
cristalinos pela presente invengédo apresentam a férmula estrutural ge-
ral:

[(C=0) OR. sub.1.0] .sub.x. [(C=0) OR. sub.2.0] .sub.y.
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R.sub.l e R. sub.2 aqui descrita inclui por¢gées substituidas alifaticas,
ciclo alifaticas, aromaticas e suspensas que incluem, porém nao se
limitam a, halogénios, funcionalidades nitro, grupos alquila e arila, e
podem ser as mesmas ou diferentes. Com mais preferéncia, os poli-
carbonatos incluem bisfenol e carbonatos de bisfenol substituidos, on-
de o bisfenol apresenta a férmula estrutural HOPhC (CH. sub.3)
.sub.2.PHOH ou HOPhC (CH. sub.3) . (CH. sub.2. CH. sub3) .PhOH,
onde o Ph descreve o anel fenila e os substituintes incluem, porém
nao limitados a, funcionalidades de alquila, cicloalquila, arila, halogénio
e nitro.
[0033] Os poliuretanos que sédo qualificados como polimeros cris-
talinos pela presente invengao apresentam a formula estrutural geral:
[(C=0) OR. sub.1.N (H,R)] . sub.x [(C=0) OR. sub.2.N (H,
R) .sub .y. R.sub.1 e R. sub.2 aqui descrita inclui por¢gées substituidas
alifaticas, ciclo alifaticas, aromaticas e suspensas que incluem, porém
ndo se limitam a, halogénios, funcionalidades nitro, grupos alquila e
arila, e podem ser as mesmas ou diferentes. R aqui descrito inclui, po-
rém ndo se limita a, porgdes alifaticas, ciclo alifaticas e aromaticas.
Com mais preferéncia, os poliuretanos incluem copolimeros de poliure-
tano de poliéter e/ou poliuretano de poliéster que incluem metilenobis
(fenilisocianato).
[0034] Os poliésteres e copolimeros adicionais ndo descritos ante-
riormente, as poliamidas e copolimeros, policarbonatos e copolimeros,
e poliuretano e copolimeros que sdo qualificados como polimeros cris-
talinos pela presente invengao podem ser constituidos por ao menos
um diol incluindo etileno glicol, 1,2-propileno glicol, 1,3-propileno glicol,
1,3-butanodiol, 1,4-butanodiol, 1,5-pentanodiol, 1,3-hexanodiol, 1,6-
hexanodiol, neopentil glicol, decametileno glicol, dodecametileno glicol,
2-butil- 1,3-propanodiol, 2,2-dimetil-1, 3-propanodiol, 2,2-dietil- 1,3-

propanodiol, 2-etil- 2-isobutil- |,3-propanodiol, 2-metil-1, 4-pentanodiol,
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3-metil- 2,4-pentanodiol, 3-metil- 1,5-pentanodiol, 2,2,4-trimetil- 1,3-
pentanodiol, 2-etil- |,3-hexanodiol, 2,2,4-trimetil- |, 6-hexanodiol, 1,2-
cicloexanodiol, 1,4-cicloexanodiol, 1, 2-cicloexano dimetanol, 1,3-
cicloexano dimetanol, 1,4-cicloexano dimetanol, dietileno glicol, trietile-
no glicol, polietileno glicol, dipropileno glicol, tripropileno glicol, polipro-
pileno glicol, politetrametileno glicol, catecol, hidroquinona, isossorbe-
to, 1,4-bis (hidroximetil)-benzeno, 1,4-bis (hidroxietoxi)-benzeno, 2,2-
bis (4-hidroxifenil) propano e isdbmeros dos mesmo.

[0035] Outros poliésteres e copolimeros, poliamidas e copolime-
ros, policarbonatos e copolimeros, e poliuretanos e copolimeros que
sdo qualificados como polimeros cristalinos pela presente invengao
podem ser constituidos por ao menos uma lactona ou hidroxiacido que
incluem butirolactona, caprolactona, acido lactico, acido glicdlico, acido
2-hidroxi etoéxi acético, 3-acido hidroxi propdxi acético e acido 3-hidroxi
butirico.

[0036] Outros poliésteres e copolimeros, poliamidas e copolime-
ros, policarbonatos e copolimeros, e poliuretanos e copolimeros que
sdo qualificados como polimeros cristalinos pela presente invengao
podem ser constituidos por ao menos um diacido que inclui acido ftali-
co, acido isoftalico, acido tereftalico, acido naftaleno-2,6-dicarboxilico e
isdmeros, acido estilbeno dicarboxilico, acido 1,3-cicloexano dicarboxi-
lico, acidos difenil dicarboxilicos, acido succinico, acido glutarico, acido
adipico, acido azelaico, acido sebacico, acido fumarico, acido pimélico,
acido undecanodiéico, acido octadecanoditico e acido cicloexanodia-
cético.

[0037] Outros poliésteres e copolimeros, poliamidas e copolime-
ros, policarbonatos e copolimeros, e poliuretanos e copolimeros que
sdo qualificados como polimeros cristalinos pela presente invengao
podem ser constituidos por ao menos um diéster que inclui ftalato de

dimetila ou dietila, isoftalato de dimetila ou dietila, tereftalato de dimeti-
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la ou dietila, naftaleno-2,6-dicarboxilato de dimetila e isdbmeros.

[0038] Outras poliamidas e copolimeros, poliésteres e copolime-
ros, policarbonatos e copolimeros, e poliuretanos e copolimeros que
sao qualificados como polimeros cristalinos pela presente invengao
podem ser constituidos por diaminas que incluem 1,3-propanodiamina,
1,4-butanodiamina, 1,5-pentanodiamina, 1,6-hexanodiamina, 1,8-
octanodiamina, 1,10-decanodiamina, 1,12-dodecanodiamina, 1,16-
hexadecanodiamina , fenilenodiamina, 4,4’-diamino difeniléter, 4,4’-
diamino difenilmetano, 2,2-dimetil 1,5-pentanodiamina, 2,2,4-trimetil,
1,5-pentanodiamina e 2,2,4-trimetil-l,6-hexanodiamina.

[0039] Outras poliamidas e copolimeros, poliésteres e copolime-
ros, policarbonatos e copolimeros, e poliuretanos e copolimeros que
sdo qualificados como polimeros cristalinos pela presente invengao
podem ser constituidos por ao menos uma lactama ou aminoacido que
incluem propiolactama, pirrolidinona, caprolactama, heptanolactama,
caprilactama, nonanolactama, decanolactama, undecanolactama e
dodecanolactama.

[0040] E, outros poliuretanos e copolimeros, poliésteres e copoli-
meros, poliamidas e copolimeros, e policarbonatos e copolimeros que
sdo qualificados como polimeros cristalinos pela presente invengao
podem ser constituidos por ao menos um isocianato que inclui diisoci-
anato de 4,4’-difenilmetano e isdmeros, diisocianato de tolueno, diiso-
cianato de isoforona, diisocianato de hexametileno, diisocianato de eti-
leno, 4,4’-metilenobis (fenilisocianato) e isdmeros, diisocianato de xili-
leno e isbmeros, diisocianato de tetrametil xilileno, diisocianato de 1,5-
naftaleno, diisocianato de 1,4-cicloexila, difenilmetano- 3,3’-dimetoxi-
4.4’-diisocianato, diisocianato de 1,6-hexano, 1,6-diisocianato- 2,2,4,4-
tetrametilexano, 1,3-bis (isocianatometil) cicloexano e diisocianato de
1,10-decano.

[0041] Um sistema de peletizagdo submerso em agua para uso
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junto a presente invengao é mostrado, de forma esquematica, na Figu-
ra 1. O sistema de peletizagdo submerso em agua é designado, em
geral, pela referéncia numérica 10 e inclui um peletizador submerso
em agua 12, tal como um peletizador submerso em agua Gala, com o
centro e laminas cortantes 14 expostas na vista separada da caixa
d’agua 16 e da placa de matriz 18.

[0042] No sistema de peletizagao submerso em agua 10, os poli-
meros a serem processados sao alimentados por cima usando um to-
nel ou funil de polimero 160 (veja a Figura 6), tipicamente, em uma
extrusora 155 e s&o submetidos ao cisalhamento e calor para o derre-
timento do polimero. Os poliésteres e poliamidas sao tipicamente ex-
trudados a partir de cerca de 200T a cerca de 300° C. As formulagdes
de adesivos termofundiveis s&do tipicamente extrudadas a partir de
cerca de 100TC a cerca de 200C. Os policarbonatos sé&o tipicamente
extrudados a partir de cerca de 225T a cerca de 35 0T, e os poliure-
tanos sao tipicamente extrudados a partir de cerca de 175C a cerca
de 300C. O polimero fundido é alimentado no filtro (screen changer)
20 (veja Figura 1) para remover quaisquer particulas sélidas ou mate-
rial estranho. A fusdo continua a alimentar através da bomba de en-
grenagem 22, que proporciona uma taxa de fluxo leve e controlada na
valvula desviadora de polimero 24 e nos furos da matriz na placa da
matriz 18. Os filamentos de polimero fundido formados por extruséo
através dos furos da matriz entram na caixa d’agua 16 e sao cortados
pelos centros e laminas cortantes giratérios 14 para formar os péletes
ou granulos desejados. Este processo, conforme aqui descrito, é
exemplar por natureza e outras configuragdes alcangam o fluxo poli-
meérico desejado, ja que sao prontamente entendidos por um individuo
versado na técnica e/ou de outra forma definidos de acordo com a téc-
nica anterior s&o incluidos no escopo da invengao.

[0043] A técnica anterior tem demonstrado as diversas modifica-
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¢Oes e aditivos ao processo de extrusdo que sao uteis na redugdo da
degradagao do extrudado térmica ou oxidativamente. Entre essas
adaptagdes incluem-se a remogao a vacuo de bioprodutos e monéme-
ros em excesso, redugcdo de hidrélise, controle de despolimerizagao
catalitica, inibicado de catalisadores de polimerizagao, protegdo do gru-
po final, acentuagdo do peso molecular, extensao da cadeia do poli-
mero e uso de purgas de gas inerte.

[0044] A agua entra na caixa d’agua 16 através do tubo 26 e re-
move rapidamente os péletes entdo formados da face da matriz para
formar um pélete e pasta fluida de agua. A agua de processo circulada
através da caixa d’agua do peletizador incluida nesta invengdo nao
tem carater limitativo e pode conter aditivos, co-solvente e auxiliares
de processamento conforme a necessidade com o fim de facilitar a pe-
letizagdo, evitar a aglomeragéo e/ou manter o fluxo de transporte con-
forme sera entendido pelos individuos versados na técnica. A pasta
fluida de agua do pélete formada deixa a caixa d’agua através do tubo
28 e é conduzida na dire¢ao do secador 32 através da linha de pasta
fluida 30.

[0045] De acordo com esta invengao, injeta-se ar no na linha de
pasta fluida do sistema 30 no ponto 70, de preferéncia, adjacente a
saida da caixa d’agua 16 e préximo ao comego da linha de pasta fluida
30. O local preferido 70 para injegéo de ar facilita o transporte dos pé-
letes mediante 0 aumento da taxa de transporte e facilitando a aspira-
¢ao da agua na pasta fluida, desta forma permitindo que os péletes e
granulos retenham calor latente suficiente para produzir a cristalizagéo
desejada. Ar a alta velocidade ¢ injetado, de forma conveniente e eco-
némica na linha de pasta fluida 30 no ponto 70 utilizando linhas de ar
comprimido convencionais tipicamente disponiveis em instalagdes in-
dustriais, tal como um compressor pneumatico. Pode-se utilizar outro

gas inerte incluindo, porém n&o limitado a nitrogénio, de acordo com
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esta invengéo para conduzir os péletes a uma velocidade alta confor-
me descrito. Este fluxo de ar a alta velocidade ou de gas inerte é al-
cangado usando o gas comprimido que produz um volume de fluxo de
ao menos 100 m*horas utilizando uma valvula esférica padrio para
regulagéo de uma pressdo de ao menos (8 bar) na linha de pasta flui-
da 30 cujo didmetro de tubo padrao tem, de preferéncia, um diametro
de tubo de 3,81 centimetros (1,5 polegada).

[0046] Aos individuos versados na técnica, as taxas de fluxo e os
diametros de tubo podem variar de acordo com o volume de rendimen-
to, nivel de cristalinidade desejado e tamanho dos péletes e granulos.
O ar a alta velocidade ou o gas inerte entram em contato com a pasta
fluida de agua do pélete gerando vapor d’agua por aspiragdo, e dis-
persa os péletes por toda linha de pasta fluida propagando estes péle-
tes em velocidade aumentada ao secador 32, de preferéncia, a uma
taxa menor que um segundo da caixa d’agua 16 até a saida do seca-
dor 34. A aspiragao a alta velocidade produz uma mistura de péletes
em uma mistura de ar/gas que pode se aproximar de 98 a 99% em vo-
lume de ar na mistura gasosa.

[0047] A Figura 5 mostra uma disposigcéo preferencial para a inje-
¢ao de ar na linha de pasta fluida. A pasta fluida de agua/pélete deixa
a caixa d'agua do peletizador 102 na linha de pasta fluida 106 (Figura
4) através do vidro transparente 112 acima do cotovelo angulado 114
que o ar comprimido é injetado a partir da valvula 120 através da linha
de pasta fluida angulada 116 e acima do cotovelo ampliado 118 atra-
vés da entrada do secador 110 e no secador 108. Prefere-se que a
injegdo de ar no cotovelo angulado 114 esteja alinhada com os eixos
geométricos da linha de pasta fluida 116, proporcionando o efeito ma-
ximo de da injegao de ar na pasta fluida de pélete/agua resultando em
aspiragao constante da mistura.

[0048] O angulo formado entre o eixo geométrico vertical da linha
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de pasta fluida 116 e o eixo geométrico longitudinal da dita linha de
pasta fluida 116 pode variar de 0° a 90° ou mais, conforme exigido pe-
la variancia de altura do peletizador 102 relativa a altura da entrada
110 até o secador 108. Esta diferenga em altura ocorre devido ao po-
sicionamento fisico do secador 108 em relagao ao peletizador 102 ou
pode ser uma consequéncia da diferenga de tamanhos do secador e
peletizador. De preferéncia, o angulo se encontra dentro da faixa de
30° a 60°, sendo que o angulo mais preferencial é de 45°. O cotovelo
ampliado 118 na entrada do secador 110 facilita a transigdo da pasta
fluida de pélete/agua aspirada a alta velocidade a partir da linha de
pasta fluida de entrada 116 na entrada do secador 110 e reduz a velo-
cidade da pasta fluida do pélete no secador 108.

[0049] A posigao preferencial do equipamento, conforme mostrado
na Figura 5, permite o transporte dos péletes a partir do peletizador
102 até a saida do secador 108 em, aproximadamente, um segundo, o
gue minimiza a perda de calor dentro do pélete. Isto ainda é otimizado
mediante a inser¢ao de um segundo mecanismo de valvulas, ou, com
mais preferéncia, de uma segunda valvula esférica 150, depois da por-
ta de injegdo de ar 120. Esta valvula esférica adicional permite uma
melhor regulagédo do tempo de permanéncia dos péletes na linha de
pasta fluida 116 e reduz qualquer vibragdo que possa ocorrer na linha
de pasta fluida. A segunda valvula esférica permite uma pressurizagao
adicional do ar injetado dentro da cdmara e aprimora a aspiragio da
agua a partir da pasta fluida de pélete/agua. Isto se torna especialmen-
te importante, ja que o tamanho dos péletes e granulos diminuem de
tamanho.

[0050] Os péletes sdo ejetados através da saida 126 do secador
108 e sdo, de preferéncia, direcionados a uma unidade vibratéria, co-
mo um condutor vibratério 84 ilustrado esquematicamente nas Figuras

2a e 2b. A agitacgao resultante da agéo vibratoria do condutor vibratério
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84 permite que calor seja transferido entre os péletes a medida que
eles entram em contato com outros péletes e componentes do condu-
tor vibratério. Isto promove uma melhor uniformidade de temperatura e
resulta em uma cristalinidade aprimorada e mais uniforme dos péletes
e granulos. A agitagao alivia a tendéncia de os péletes aderirem entre
si e/ou aos componentes do condutor vibratério como uma conse-
guéncia da temperatura elevada do pélete.

[0051] O tempo de permanéncia dos péletes e granulos no condu-
tor vibratério contribui para o grau desejado de cristalizagdo a ser al-
cangado. Quanto maior for o pélete maior o tempo de permanéncia.
Tipicamente, o tempo de permanéncia é de cerca de 20 segundos a
cerca de 120 segundos ou maior, de preferéncia, de 30 segundos a 60
segundos, e com mais preferéncia, cerca de 40 segundos, para permi-
tir que os péletes se cristalizem até o grau desejado, e para permitir
que os péletes se resfriem para manipulagido. Os péletes maiores rete-
rao mais calor e se cristalizam mais rapidamente que os menores. In-
versamente, quanto maior o tamanho do pélete, maior o tempo de
permanéncia necessario para o pélete resfriar para propésitos de ma-
nipulagdo. A temperatura desejada do pélete para o empacotamento
final é, tipicamente, menor que a temperatura que seria necessaria pa-
ra um processamento adicional. Genericamente, observa-se que as
temperaturas abaixo da temperatura de cristalizagao, T.sub.c, do péle-
te sdo suficientes para processamento adicional, embora as tempera-
turas abaixo da temperatura de transi¢ao vitrea, T.sub.g, sejam apro-
priadas para o empacotamento. Os valores obtidos por calorimetria
exploratéria diferencial medida no modo de resfriamento s&o bons in-
dicadores das temperaturas conforme aqui identificado.

[0052] Outros métodos de resfriamento ou métodos além de um
condutor vibratério podem ser usados para permitir que os péletes que

saem do secador tenham tempo suficiente para cristalizar e, subse-
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quentemente resfriar para manipulagdo. Por exemplo, uma diretriz al-
ternativa para a atual invengao é o sistema de cristalizagdo de pélete
(PCS), comercializado junto a Gala. O PCS Gala é ilustrado nas Figu-
ras 6 e 7. O PCS Gala proporciona uma cristalizagdo e resfriamento
adicional mediante a passagem do pélete e pasta fluida de agua atra-
vés da valvula de admissdo 201 no recebedor de aglomerado 202
através da valvula de admissao do tanque 205 e em um tanque equi-
pado com um agitador representado como 206 na Figura 7. Apos o
preenchimento de agua inicial através da valvula de preenchimento de
agua 204, a pasta fluida de pélete/agua é alternativamente introduzida
em trés tanques separados permitindo que um tempo adicional para o
resfriamento e cristalizagdo com agitagéo evite a aglomeragéo dos pé-
letes ou granulos. Os detalhes do processo atual sdo descritos na lite-
ratura do produto e uma breve discussio esta aqui inclusa para propo6-
sitos ilustrativos. A pasta fluida do pélete resfriado deixa o tanque
apropriado através da valvula de drenagem 207, e é transportada atra-
vés do tubo de transporte 210 através da bomba de processo 209 até
o secador 32 através da entrada do secador 33 na Figura 1 conforme
detalhado anteriormente.

[0053] Como uma alternativa, o PCS Gala pode ser fixado em se-
quéncia depois do secador 108 ou depois do condutor vibratério 84,
permitindo que uma cristalizagao adicional dos péletes seja alcangada.
Conforme descrito acima, a agua incluindo os aditivos e co-solventes
de processamento estdo contidos no escopo do processo. A tempera-
tura da agua ou das solugdes contendo agua pode ser controlada em
um, dois, ou todos os trés tanques, e podem ser as mesmas ou dife-
rentes em cada um dos tanques para conferir uma cristalinidade maior.
A medida que o grau de cristalizagdo aumenta a temperatura de crista-
lizagdo também aumenta e a temperatura de processamento pode ser

aumentada para produzir um grau de cristalinidade ainda maior. Con-
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forme tem sido historicamente demonstrado, a cristalinidade aumenta-
da confere propriedades aprimoradas na maioria dos polimeros e as
condigbes podem ser otimizadas de acordo com 0s ganhos necessa-
rios nessas propriedades desejaveis.

[0054] Os péletes e granulos do secador 108 ou do condutor vibra-
tério 84 podem ser embalados ou armazenados conforme a necessi-
dade. Eles também podem ser transferidos a policondensagao de es-
tado sdlido ou polimerizagao de estado sdlido, aqui identificada como
"SSP", e extensamente detalhada na técnica anterior. O uso da agita-
¢ao com fluxo de co-corrente ou contracorrente de gas inerte, prefe-
rencialmente gas nitrogénio, e temperaturas elevadas € um compo-
nente comum do processo de SSP. Este processo requer cristalizagao
aprimorada proporcionada pela atual invengdo para evitar aglomera-
¢ao dos péletes e granulos nas temperaturas necessarias para a ope-
ragao apropriada do processo de SSP. O peso molecular aumentado,
que é resultado do processo de SSP, permite que polimeros claros e
amorfos sejam obtidos. As aplicagdes e usos sdo bem revelados na
técnica anterior. Descrever as condigdes de processamento para os
diversos polimeros aqui contidos apropriados para o SSP esta além do

escopo deste pedido.
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REIVINDICAGOES

1. Método para processamento de polimeros cristalinos em
péletes utilizando um aparelho que inclui um peletizador submerso em
agua (12) e um secador (32, 108), o dito método compreendendo:

extrudar os filamentos de um polimero cristalino através de
uma placa de matriz (18) para corte no dito peletizador submerso em
agua (12);

cortar os filamentos de polimero em péletes em uma cama-
ra de corte do dito peletizador (12);

transportar os ditos péletes para fora da dita camara de cor-
te por meio de uma linha de pasta fluida (30, 116) até o dito secador
(32, 108) como uma pasta fluida de agua e pélete, cristalizando os di-
tos péletes;

caracterizado pelo fato de que compreende ainda:

injetar um gas a alta velocidade na dita linha de pasta fluida
(30, 116) com pasta fluida de agua e pélete na mesma, para gerar
uma névoa de vapor de agua e aumentar a velocidade dos péletes
dentro e fora do dito secador (32, 108);

a dita névoa de vapor de agua sendo formada pela aspira-
¢ao da agua em vapor usando o dito gas em alta velocidade de modo
a separar os péletes a partir da agua, o dito gas de alta velocidade
sendo injetado na dita linha de pasta fluida (30, 116) através de uma
porta de injegdo (120), e os ditos pételes saindo do secador (32, 108)
sendo cristalizados utilizando calor interno retido pelos ditos péletes.

2. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que os ditos péletes que saem do dito secador (32, 108)
sao manipulados para evitar aglomeragao.

3. Método de acordo com a reivindicagao 2, caracterizado
pelo fato de que os ditos péletes que saem do dito secador (32, 108)

sao agitados para evitar aglomeragdo e para alcangar uma cristalini-
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dade desejada a partir do calor interno retido.

4. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que os ditos péletes saem do dito secador (32, 108) a uma
temperatura média acima de 135C.

5. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que os ditos péletes saem do dito secador (32, 108) a uma
temperatura média acima de 145<C.

6. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que a cristalizagao dos ditos péletes é de 30% ou maior.

7. Método de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado
pelo fato de que a cristalizagao dos ditos péletes é de 35% ou maior.

8. Método de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado
pelo fato de que a cristalizagao dos ditos péletes é de 40% ou maior.

9. Método de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
pelo fato de que a dita etapa de transportar os ditos péletes para fora
do dito peletizador (12) até o dito secador (32, 108) inclui transportar a
dita pasta fluida, de forma ascendente, em um angulo a partir da verti-
cal entre 30° e 60°.

10. Método de acordo com a reivindicagao 9, caracterizado
pelo fato de que a dita etapa de transportar os ditos péletes para fora
do dito peletizador (12) até o dito secador (32, 108) inclui transportar a
dita pasta fluida, de forma ascendente, em um angulo a partir da verti-
cal de 45°.

11. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o dito gas de alta velocidade é ar.

12. Método de acordo com a reivindicagao 11, caracteriza-
do pelo fato de que o dito ar é injetado em alinhamento com a diregéo
de fluido da pasta fluida de agua e pélete.

13. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado

pelo fato de que o dito gas a alta velocidade é injetado a uma taxa de



3/5

fluxo de pelo menos 100 m*hora a uma presséo de 800 kPa (8 bar).

14. Método de acordo com a reivindicagao 13, caracteriza-
do pelo fato de que o dito gas de alta velocidade esta sendo injetado
em uma taxa de fluxo de menos que 100 m*hora até 175 m*/hora.

15. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que a dita névoa de vapor de agua tem um componente
de gas de 98% em volume.

16. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que o gas injetado na dita pasta fluida aumenta a veloci-
dade de fluxo do pélete a partir do peletizador (12) até uma saida do
dito secador (32, 108) a uma taxa menor que um segundo.

17. Método de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fato de que a cristalizagdo dos ditos péletes ocorre utilizando
apenas o calor interno retido da extrusdo e na auséncia de qualquer
etapa de aquecimento secundaria, enquanto passam através do dito
aparelho.

18. Aparelho para processar polimeros cristalinos em péle-
tes, que compreende um peletizador submerso em agua (12) para cor-
tar os filamentos de um polimero cristalino extrudado no dito peletiza-
dor (12) em péletes, uma tubulagao para introduzir agua no dito peleti-
zador (12), uma linha de pasta fluida (30, 116) para transportar pasta
fluida de agua e pélete para fora do dito peletizador (12) e até um se-
cador (32, 108) para secar os ditos péletes, uma unidade de agitagéo
(84) para receber os ditos péletes que saem do dito secador (32, 108)
para evitar aglomeragao e para atingir uma cristalinidade desejada;

caracterizado pelo fato de que compreende ainda:

uma porta de injegdo (120) para injetar um gas de alta velo-
cidade na dita pasta fluida de agua e pélete para gerar uma névoa de
vapor de agua e alcangar a velocidade dos péletes e para fora do dito

secador (32, 108), a dita névoa de vapor de agua sendo formada pela
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aspiragao da agua em vapor usando o dito gas de alta velocidade de
modo a separar os péletes a partir da agua, e os ditos péletes saindo
do dito secador (32, 108) com calor interno suficiente para iniciar a
cristalizagao dos ditos péletes.

19. Aparelho de acordo com a reivindicagao 18, caracteri-
zado pelo fato de que o gas de alta velocidade é um gas inerte que se
movimenta a uma taxa de fluxo de 100 m®hora a 175 m*hora.

20. Aparelho de acordo com a reivindicagao 18, caracteri-
zado pelo fato de que o dito aparelho compreende, ainda, um ou mais
recipientes isoladores de calor que servem para receber os ditos péle-
tes fora do dito secador (32, 108) para alcangar uma cristalizagao de-
sejada dos ditos péletes.

21. Aparelho de acordo com a reivindicagao 18, caracteri-
zado pelo fato de que uma porgdo da dita linha de pasta fluida (30,
116) é vertical e outra por¢gdo é ascendentemente angulada em um
angulo entre 30° e 60° em relagao a vertical.

22. Aparelho de acordo com a reivindicagao 21, caracteri-
zado pelo fato de que uma porgdo da dita linha de pasta fluida (30,
116) é vertical e outra por¢gdo é ascendentemente angulada em um
angulo de 45° em relagao a vertical.

23. Aparelho de acordo com a reivindicagao 21 ou 22, ca-
racterizado pelo fato de que a dita linha de pasta fluida (30, 116) inclui
um cotovelo (114) e uma porgéo reta (116).

24. Aparelho de acordo com a reivindicagao 23, caracteri-
zado pelo fato de que a dita porta de injegdo de gas (120) introduz o
dito gas de alta velocidade no dito cotovelo (114) em alinhamento com
um eixo geométrico longitudinal da dita porgao reta (116).

25. Aparelho de acordo com a reivindicagao 18, caracteri-
zado pelo fato de que a dita linha de pasta fluida (30, 116) inclui uma

segao vertical (106) em relagdo ao dito peletizador (12), uma segao
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reta angulada (116) em relagdo a dita seg¢ao vertical (106), e uma se-
¢ao alargada (118) em uma extremidade externa da dita porgao reta
angulada para reduzir a velocidade da pasta fluida dos ditos péletes

que entram no dito secador (32, 108).
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