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Relatorio  descritivo da Patente de Invencio para: “RECIPIENTE DE
POLIESTER COM AUMENTADA BARREIRA DE GAS”.

Esta invencdo refere-se a recipientes de poliéster. Em particular, esta
invencio refere-se a recipientes de poliéster para uso em aplicagtes em que a
aumentada barreira de gds € descjivel.

Fundamentos da invencgio

O polietleno tereftalato e seus copolimeros (a seguir refendos
coletivamente como "PET") siio largamente usados para produzir recipientes
bebidas naoc-alcoolicas carbonatadas, sucos, dgua e similares, devido a sua
excelente combinagdo propriedades de transparéncia, mecinicas e de barreira de
gas, Apesar destas caracteristicas desejdvels, insuficiente barreira de PET para
oxigénio ¢ dioxido de carbono limita a aplicagio de PET para embalagens
menores, bem como para acondicionar produtos sensiveis ao oxigénio, tais como
cerveja, suco e mate, Uma necessidade largamente expressa existe na industria de
embalagens para melhorar mais as propriedades de barreira ao gis do PET.

A permeabilidade relativamente elevada de PET ao dioxido de carbono
limita 0 uso de recipientes de PET menores para acondicionar refrigerantes
carbonatados. A taxa de permeaciio de didxido de carbono através de recipientes
de PET estd na faixa de taxa de perda 3 a 14 em’ por dia ou 1,5 a 2% por semana
em temperatura ambiente, dependendo do tamanho do recipiente. Um recipiente
menor tem uma relagio maior de drea de superficie para volume resultando em
uma mais clevada taxa de perda relativa. Por essa razéio, os recipientes de PET sio
atualmente usados apenas como recipientes maiores para acondicionar
refrigerantes carbonatados, guanto latas metalicas e recipientes de vidro sido a
escolha para menores recipientes de refrigerante carbonatado.

A quantidade de didxido de carbono remanescente em um
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refrigerante carbonatado acondicionado determina sua vida em prateleira.
Normalmente, os recipientes de refrigerante carbonatado sdo enchidos com
aproximadamente quatro volumes de dioxido de carbono por volume de dgua.
E geralmente aceito que um refrigerante carbonatado acondicionado alcance o
final de sua vida em prateleira quando 17,5% do dioxido de carbono do
recipiente esta perdido devido a permeacio do didxido de carbono através da
parede lateral do recipiente ¢ fechamento. A permeabilidade de PET ao
dioxido de carbono, portanto, determina a vida em prateleira da bebida
carbonatada acondicionada e, assim, a adequabilidade de PET como um
material de embalagem.

Numerosas tecnologias foram desenvolvidas ou estdo sendo
desenvolvidas para aumentar a barreira de PET a pequenas moléculas de gs.
Por exemplo, revestimentos externos ou internos para aumentar a barreira de
gas dos recipientes de PET foram desenvolvidos. A camada de revestimento é
normalmente uma muito elevada camada barreira, inorganica ou orgénica, e
diminui a difusdo de gases. A implementacdo desta tecnologia, entretanto,
requer equipamento de revestimento ndo normalmente utilizado na
manufatura de bebidas acondicionadas e, portanto, requer substancial
investimento de capital, aumentado uso de energia e aumentado espago de
piso. Em muitas instalagdes de acondicionamento de bebida que j& estdo
repletas, espago adicional ndo é uma op¢ao.

Recipientes em multi-camadas foram também desenvolvidos
com uma elevada camada barreira intercalada entre duas ou mais camadas
PET. A implementagio desta tecnologia também requer substancial
investimento de capital ¢ a deslaminacio das camadas do recipiente impactam
a aparéncia, barreira ¢ desempenho mecanico dos recipientes.

Um aditivo barreira para o PET ou um polimero com inerentes
propriedades barreira seriam solugBes preferidas. Tampouco tais solugdes

requerem investimento de capital adicional e, portanto, nfo tém as limitagdes
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inerentes a outras tecnologias. Um aditivo barreira pode também ser
adicionado durante o processo de moldagem por injegio, o que dd mais
flexibilidade para operagdes a jusante.

L. M. Robeson e J. A. Faucher descrevem em J. Polymer
Science, Parte B 7, 35-40 (1969) que certos aditivos poderiam ser
incorporados dentro de polimeros, para aumentar seu modulo e propriedades
de barreira de gds, através de um mecanismo de antiplastificacdo. Este artigo
descreve a utilizagdo de aditivos com policarbonato, cloreto de polivinila,
oxido de polifenileno e 6xido de polietileno.

No WO 01/12521, Plotzker et al. propds o uso de aditivos
selecionados de 4-hidroxi benzoatos ¢ moléculas relacionadas, para aumentar
as propriedades de barreira de gas de PET. Este pedido de patente publicado
descreve aditivos barreira da seguinte estrutura:

HO-Ar-COOR,  HO-Ar-COOR1COO-AR-OH,  HO-AS-
CONHR, HO-AR-CO-NHR3-COO-AR-OH, HO-AR-CONHR2NHCO-AR-
OH

Na estrutura precedente, AR € selecionado do grupo
consistindo de fenileno ou naftaleno substituido ou ndo substituido. E R1, R2
e R3 sdo selecionados do grupo consistindo de grupos C1 a C6 alquila, um
grupo fenila e um grupo naftila.

Os aditivos precedentes, descritos na arte, suprem somente
moderada melhoria na barreira PET, menos do que 2,1 vezes (X) para barreira
de oxigénio para os melhores exemplos com um nivel de carga de 5% em
peso. Neste nivel de carga, entretanto, PET experimenta substancial
degradacdo e uma significativa queda da viscosidade intrinseca (IV). Embora
a diminui¢do do nivel do aditivo reduza a degradagio de PET, ela também
reduz o fator de melhoria de barreira, tanto assim que ndo existe real beneficio
na utilizagdo destes aditivos na embalagem de refrigerantes carbonatados ou

alimento sensivel a oxigénio. Parte da perda de IV ¢ devida a adigéio do menor
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aditivo molecular. A perda de IV adicional resulta quando os aditivos contém
grupos funcionais capazes de reagir com PET e provocar a colapso do peso
molecular, Os aditivos com grupos funcionais reativos usualmente sdo mais
soliveis em PET e, assim, ndo concedem turvacdo ao frasco. PET com uma
IV significativamente menor nio pode ser usada em recipientes de moldagem
por sopro, tais como recipientes de bebidas. Além disso, PET com mais baixa
IV torna os recipientes com fraco desempenho mecdnico, tal como
deformagdo, impacto na queda e similares. Outrossim, os recipientes PET
produzidos de PET com mais baixa IV tém fraca resisténcia a fissuragdo por
tensdo, o que ¢ indesejavel em aplicagdes de recipiente.

O PET foi modificado ou misturado com outros componentes
para aumentar a barreira de gas do PET. Exemplos incluem copolimeros ou
misturas de polietileno naftalato (PEN)/PET, PET modificado por isoftalato
(IPA), PET misturado com polietileno isoftalato (PEI) ou um poliamida, tal

como nailon, e PET modificado com didis baseados em resorcinol. Para um

“copolimero PET obter moderado aumento barreira de 2X ou superior, a

modificacdo € normalmente mais do que 10 a 20 por cento em peso ou em
mol dos co-mondmeros totais. Quando PET ¢ modificado em um tal nivel, as
caracteristicas de estiramento do PET sdo mudadas dramaticamente, de modo
que o projeto de preforma do recipiente PET normal nio pdde ser usado na
manufatura de recipientes. Utilizando-se estes copolimeros PET para moldar
preformas de recipiente PET convencionais resulta em preformas que ndo
podem ser totalmente estiradas e os recipientes finais sdo de produgdo muito
dificil, se ndo impossivel. Mesmo se tal recipiente puder ser produzido, ele
nfo apresenta melhorado desempenho barreira ¢ apresenta deteriorado
desempenho fisico, de modo que ndo pode ser usado para acondicionar
refrigerantes carbonatados. As Patentes U.S. 5.888.598 e 6.150.450
descrevem preformas de recipiente PET reprojetadas, com paredes laterais

mais espessas, para compensar a relacdo de estiramento aumentada. Esta
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preforma mais espessa, entretanto, requer novos moldes, que requerem
adicional investimento de capital. A preforma mais espessa é também
produzida em uma taxa de produtividade mais baixa, porque ela leva muito
tempo para esfriar e aquecer a preforma de parede mais espessa. Além disso,
as misturas PET com poliamida, tal como ndilon, desenvolveram
amarelecimento e turvagdo e ndo sdo transparentes como o PET convencional

Assim, ha necessidade na arte de aumentar o desempenho
barreira de PET para uso em aplicacdes que requererdo aumentada barreira,
tais como na embalagem de bebidas carbonatadas e bebidas e alimentos
sensiveis a oxigénio, de uma maneira que néo cause substancial degradagdo
de PET, néo impacte substancialmente a relagéio de estiramento de PET e ndo
impacte negativamente a transparéncia de PET.
SUMARIO DA INVENCAO

Esta invengdo trata a necessidade acima descrita de um
recipiente com aumentada barreira de gds, ao fornecer um recipiente de
poliéster com aumentadas propriedades barreira compreendendo uma
composi¢do de poliéster tendo uma IV de 0,65 dL/g a 1,0 dL/g ¢
compreendendo um poliéster ¢ um aditivo de aumento de barreira de gés
orgdnico reativo. O poliéster é produzido utilizando-se pelo menos um
primeiro catalisador de policondensagfio, preferivelmente selecionado do
grupo consistindo de metais dos grupos 3, 4, 13 e 15 da Tabela Periodica e
compreende um residuo de catalisador permanecendo no poliéster oriundo da
formagio do poliéster. O residuo de catalisador compreende pelo menos uma
parte do pelo menos um primeiro catalisador de policondensagéo. Por causa
da selecio do primeiro catalisador de policondensagfio, o recipiente de
poliéster desta invengdo tem uma barreira de gés relativamente elevada,
porém ndo tem propriedades fisicas substancialmente deterioradas.
Especificamente, selecionando-se o primeiro catalisador de policondensagio

dos grupos 3, 4, 13 e 14 da Tabela Periddica reduz-se ou evita-se reagdo do



10

15

20

25

aditivo barreira de gas orgénico reativo com o poliéster e, assim, reduz-se ou
evita-se o colapso do peso molecular do poliéster. Por conseguinte, a
composicdo de poliéster mantém um elevado IV e experimenta uma
relativamente baixa queda de 1V. Para PET produzido com catalisadores fora
dos grupos 3, 4, 13 e 14, o residuo de catalisador é capaz de catalisar a reaco
do aditivo barreira reativo com poliéster e causar excessiva queda de IV do
poliéster.

Além disso, em uma forma de realiza¢do preferida, o primeiro
catalisador de policondensacio selecionado pode ser eficazmente desativado
por um agente desativante de catalisador, que reduza a reatividade do residuo
de catalisador com o poliéster. Assim, esta invencdo permite que o aditivo de
aumento da barreira de gas organico reativo funcione na composi¢io de
poliéster, sem interferéncia do catalisador residual.

De acordo com uma forma de realizagio particular, o poliéster
da composi¢do de poliéster compreende um copolimero baseado em
poli(etileno tereftalato) (copolimero PET). Em uma forma de realizagdo
desejada, o poliéster compreende um copolimero PET tendo menos do que
20% de modificagdo de componente didcido e/ou menos do que 10% de
modificagio de componente diol, com base em 100% em mol de componente
diacido ¢ 100% em mol de componente diol.

A composi¢do de poliéster desejavelmente compreende um
poliéster tendo residuos de catalisador de metais dos grupos 3 e 4 da tabela
periddica, ou grupos 13 e 14 da tabela periddica. Em uma forma de realizagio
desejavel, os residuos de catalisador contém titanio, aluminio, germénio ou
galio.

De acordo com outra forma de realizagdo, esta invengio
abrange um método para aumentar as propriedades de barreira de gés de uma
composi¢do de poliéster, compreendendo um poliéster com um aditivo de

aumento de barreira de gas reativo organico, para formar uma composigéo de
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poliéster tendo uma IV de 0,65 dL/g a 1,0 dL/g. O poliéster é produzido
utilizando-se pelo menos um primeiro catalisador de policondensagéio
selecionado do grupo consistindo de metais dos grupos 3, 4, 13 ¢ 14 da Tabela
Periédica. A composigdo de poliéster compreende um residuo de catalisador
permanecendo no poliéster, oriundo da formagéo do poliéster, e o residuo de
catalisador compreende pelo menos uma parte do pelo menos um primeiro
catalisador de policondensacdo. A composigéo de poliéster é formada dentro
do recipiente.

De acordo com uma forma de realizacfo particular da
invengdio, a etapa de misturar compreende ainda as etapas de aquecer o
poliéster em forma sdlida para fundir o poliéster que tem um volume livre,
adicionar o aditivo de aumento de barreira de gas orgénico ao poliéster e
misturar o aditivo de aumento de barreira de gés orgénico com o poliéster
fundido, em condi¢es de modo que pelo menos uma parte do aditivo de
aumento de barreira de gds orgénico permanega ndo reagido com o poliéster e
seja disposto no volume livre do poliéster.

Além disso, em outra forma de realizacdo da invenco, a etapa
de formar o recipiente compreende moldagem por sopro de estiramento.
Formas de realizagdo particulares desta invengdo fornecem recipientes de
poliéster, tais como recipientes PET, com aumentada barreira de gés e, em
particular, aumentada barreira para dioxido de carbono e oxigénio. Isto torna
certas formas de realizagdo da presente invengfio particularmente adequadas
para acondicionar refrigerantes carbonatados e bebidas e alimentos sensiveis a
oxigénio. Formas de realizagdo particulares obtém esta aumentada barreira de
gds, enquanto mantendo aceitdveis propriedades fisicas e clareza.

Em uma forma de realizagdo particular, um agente desativante
de catalisador de policondensacdio € misturado dentro da composi¢do de
poliéster e reduz a reatividade do residuo de catalisador.

Outros objetivos, aspectos ¢ vantagens desta invengdo tornar-
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se-d0 evidentes pela seguinte descrigéo detalhada, desenhos e reivindicacdes.
BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

A Fig. 1 € uma ilustragdo esquematica de um sistema para

produzir um recipiente PET com aumentada barreira de gés, de acordo com
uma forma de realizagfio desta invencdo.

A Fig. 2 é uma vista em elevagio seccional de uma preforma
de recipiente moldado, produzida de acordo com uma forma de realizagio
desta invencao.

A Fig. 3 € uma vista em elevagéo seccional de um recipiente
moldado por sopro, produzido da preforma da Fig. 2, de acordo com uma
forma de realizagio desta invencdo.

A Fig. 4 ¢ uma vista em perspectiva de uma bebida
acondicionada produzida de acordo com uma forma de realizagdo desta
invenggo.

DESCRICAQ DETALHADA DAS FORMAS DE REALIZACAO

Esta invengdo abrange um recipiente de poliéster com
aumentada barreira de gis e um método para produzir um recipiente de
poliéster com aumentada barreira de gds. Como explicado mais
detalhadamente abaixo, as formas de realizacdo desta invengdo fornecem um
recipiente de poliéster com aumentada barreira a gases, clareza dptica e boas
propriedades fisicas.

Esta invencdo ¢ aplicavel a qualquer poliéster e ¢ adequada
para usos em que é desejavel uma elevada barreira de gis. Os poliéster
adequados para uso nas formas de realizagdo desta invengfo incluem
copolimeros PET, naftalato de polietileno (PEN), isoftalato de polietileno e
similares. Os copolimeros PET sdo particularmente uteis porque eles sio
usados para muitas aplicagdes barreira, tais como peliculas e recipientes.
Recipientes adequados incluem mas néo sdo limitados a garrafas, tambores,

garrafas para dgua, refrigerantes e similares.
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Os copolimeros PET adequados para uso nas formas de
realizagdo desta invengo compreendem um componente diol tendo repetidas
unidades de etileno glicol e um componente didcido tendo repetidas unidades
de acido tereftalico. Desejavelmente, em algumas formas de realizagdo, o
copolimero PET tem menos do que 20% de modificagdo de componente
diacido e/ou menos do que 10% de modificagdo de componente diol, com
base em 100% em mol de componente didcido e 100% em peso de
componente diol. Tais copolimeros PET séo bem conhecidos.

De acordo com formas de realizagdo desta invengdo, os
aditivos de aumento de barreira de gas orgdnicos sdo selecionados com base
em sua afinidade com seu respectivo poliéster, tal como copolimero PET, e
sua tendéncia de ndo reagir com o respectivo poliéster. Os poliésteres,
incluindo copolimeros PET, tém volume livre entre as cadeias poliméricas.
Como ¢é sabido daqueles hdbeis na arte, a quantidade de volume livre nos
poliésteres tais como copolimeros PET determina sua barreira as moléculas de
gas. Quanto mais baixo o volume livre, mais baixo a difusdo de gds e mais
elevada a barreira para moléculas de gés. Aditivos eficazes devem, portanto,
ter boa afinidade em relago aos poliésteres. A afinidade do aditivo para o
respectivo poliéster deve ser bastante préxima, de modo que o aditivo possa
ser incorporado intimamente no meio das cadeias de poliéster, para encher o
volume livre, quando o aditivo for misturado com o poliéster, tal como
durante o processamento de fusfio do poliéster. Preferivelmente, aditivos
eficazes que enchem o volume livre do poliéster também comportam-se como
antiplastificantes, para restringir a mobilidade da cadeia polimérica, reduzindo
a difusdo e, assim, a permeagéo das moléculas de pas.

Descjavelmente, o aditivo de aumento de barreira de gas
organico ¢ pelo menos parcialmente disposto no volume livre do poliéster
entre as cadeias de poliéster e solidifica-se dentro do volume livre, quanto a

mistura é esfriada até a temperatura ambiente, apos o processamento de fusdo.
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Se a afinidade de um aditivo for demasiado baixa, ele pode nfo dispersar-se
no poliéster em um nivel molecular e encher o volume livre do poliéster.
Aditivos de baixa afinidade podem realmente separar as cadeias de poliéster e
comportarem-se como um plastificante, aumentando o volume livre do
poliéster ¢ aumentando a permeabilidade a gds do poliéster, bem como
produzindo artigos que ndo tém clareza dptica.

Os compostos organicos que sdo estruturalmente similares ao
respectivo poliéster tendem a ter boa afinidade para o poliéster. De acordo
com formas de realizagdo desta invengéo, os aditivos de aumento de barreira
de gis organicos desejaveis tm um ou mais e, preferivelmente, dois ou mais
componentes estruturais moleculares em comum com o respectivo poliéster a
que sdo para ser ligados. Por exemplo, se um poliéster tiver grupos alquila,
grupos fenila ou grupos naftila, os aditivos orgénicos com uma afinidade para
o poliéster teriam alguns destes componentes estruturais moleculares também.

A afinidade de um candidato de composto de aumento de
barreira orgénico pode ser predita com base na proximidade do pardmetro de
solubilidade do composto aditivo candidato, em comparagdo com o pardmetro
de solubilidade do poliéster. Quanto mais proximo o pardmetro de
solubilidade do aditivo candidato e do poliéster, melhor a afinidade e a
dispersdo do aditivo candidato dentro do poliéster em um nivel molecular,
para encher o volume livre do poliéster e aumentar a barreira de gas do
poliéster. Aqueles habeis na arte podem calcular o pardmetro de solubilidade
dos compostos utilizando as regras de adi¢do de grupo, tais como no método
de Hoy descrito em Krevelen D. W. Van, Properties of Polymers, publicado
por Elsevier, 3a. edi¢fio completamente revisada, 1990.

De acordo com as formas de realizagdo desta invencdo, o
pardmetro de solubilidade do aditivo de aumento de barreira de gas organico
néo é mais do que 20% menos ou mais do que o pardmetro de solubilidade do

poliéster. Preferivelmente, o pardmetro de solubilidade do composto aditivo
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de aumento de barreira de gas organico € mais do que 15% menos ou mais do
que o pardmetro de solubilidade do poliéster e mesmo mais preferivelmente o
parametro de solubilidade do aditivo de aumento de barreira de gas organico
ndo ¢ mais do que 10% menos ou mais do que o pardmetro de solubilidade do
poliéster.

Assim, de acordo com uma forma de realizacdo desta
invengéo, um método adequado para aumentar as propriedades barreira de gas
de uma composi¢do de poliéster compreender misturar um poliéster com um
aditivo de aumento de barreira de gds organico reativo, para formar uma
composigdo de poliéster tendo um IV de 0,65 dl/g a 1,0 dl/g. O poliéster é
feito usando-se pelo menos um primeiro catalisador de policondensacio
selecionado do grupo consistindo de metais dos grupos 3, 4, 13 e 14 da Tabela
Periodica. A composigdo de poliéster compreende um residuo de catalisador
remanescente no poliéster da formagdo do poliéster e o residuo de catalisador
compreende pelo menos uma parte do pelo menos um primeiro catalisador de
policondensacdo. Em formas de realizacdo desejaveis, o residuo de
catalisador esta presente na composicdo de poliéster em uma quantidade de
somente até 250 ppm e € preferivelmente menos. A composigéo de poliéster ¢
formada dentro do recipiente.

Empregando-se este método, aditivos de aumento de barreira
de gds orgénicos reativos adequados, para uso com copolimeros PET, de
acordo com as formas de realizacdo desta invencdo, incluem aqueles
pertencentes aos grupos descritos como ésteres, diésteres, amidas, diamidas,
poliamidas, imidas, diimidas, poliimidas, ésteres nfo baseados em carbono,
diésteres ndo baseados em carbono, poliésteres néo baseados em carbono, tais
como ésteres de fosfato ou sulfato, alcodis, dialcodis, polialcodis, incluindo
fenois e compostos tipo fenol e compostos reativos de abertura de anel, tais
como ésteres ciclicos, amidas ciclicas, anidridos e epoxidos.

Aditivos de aumento de barreira de gds orgénicos reativos
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particularmente adequados para uso com copolimeros PET, de acordo com as
formas de realizagdo desta invengdo, incluem aqueles tendo a formula
quimica RIOOC-AR-COOR2, em que AR ¢é selecionado do grupo
consistindo de fenileno e naftaleno ¢ R1 e R2 sdo selecionados do grupo
consistindo de GRUPOS C1 a C6 alquila, um grupo fenila e um grupo naftila.
Neste caso, o termo aditivos de aumento de barreira de gas orgénicos reativos
significa aditivos que provocam perda de viscosidade intrinseca (IV) que €
significativamente maior do que aquela que normalmente setia observada
devido a efeitos de diluigio do aditivo, quando os aditivos sdo combinados
com copolimero PET produzido de catalisador de policondensagéo, tal como
antimonio. De acordo com outra forma de realizacdo, R1 e R2 sfo
selecionados do grupo consistindo de grupos C1 a C6 alquila, um grupo fenila
e um grupo naftila. De acordo com uma forma de realizagdo particular,
aditivos de aumento de barreira de gés organicos para copolimeros PET séo
sclecionados de um grupo consistindo de dimetil tereftalato, dimetil isoftalato,
2,6-metil naftalato, dietil tereftalato e dietil isoftalato.

O aditivo de aumento de barreira de gas orgénico ¢ o poliéster
podem sofrer uma reagio de transesterificagdo e causar problemas na
aplicago do recipiente, tais como diminui¢de do [V da composigdo de
poliéster a niveis inaceitdveis, como explicado acima. Um método de tratar
este problema ¢ desativando-se qualquer policondensacdo residual do
poliéster. A reagdo de transesterificagio da resina de copolimero PET
acredita-se ser catalisada pelo catalisador de policondensa¢do residual. Um
caminho para desativar estes catalisadores tem sido adicionar compostos
desativadores de catalisador, tais como compostos contendo fésforo, a
composicdo de poliéster. Uma vez os catalisadores sejam desativados, eles
ndo catalisaram a reacfio de transesterificacdo e tal reacdo serd diminuida
durante o processamento em fuséo do poliéster, tal como copolimero PET e a

mistura aditiva de aumento da barreira de gas. Os compostos contendo fosforo



10

15

20

25

13

incluem compostos tanto organicos como inorganicos. Exemplos incluem mas
ndo sdo limitados a 4cido fosférico, acido polifosforico e tris(2,4-di-t-
butilfenil)fosfito, tris monononilfenil fosfito. Estes aditivos séo tipicamente
adicionados a composigfio de poliato em quantidades menores do que 2000
ppm. A extensdo desta desativagdo, entretanto, néo ¢ suficiente para eliminar
a degradacfio do poliéster através da reacdo com os aditivos de aumento da
barreira organica, quando certos catalisadores de policondensagéio sdo usados
na formag#o do poliéster por reagdo de policondensacio.

Em formas de realizagio desejaveis, a composicdo de poliéster
compreende um segundo catalisador de policondensagdo selecionado do
grupo consistindo de cobalto, antimdnio, zinco, manganés, magnésio, césio,
célcio e cadmio. O segundo catalisador de policondensagfio esta presente na
composicdo de poliéster em uma quantidade somente até 3 ppm da
composicao de poliéster, porque tais catalisadores tendem a reduzir o IV da
composicdo de poliéster. Especificamente, a reatividade dos catalisadores de
policondensagdo, tais como cobalto, antiménio, zinco, manganés, magnésio,
césio, calcio e cadmio ndo ¢ mitigada na extensdo necessaria para fazer uso
dos agentes desativadores baseados em fosforo, uma alternativa vidvel em
comparagio com a redugdo ou eliminagdo substancial dos residuos de
catalisador metalicos contendo cobalto, antimdnio, zinco, manganés,
magnesio, césio, calcio ou cadmio.

A reagdo entre o aditivo de aumento de barreira de gas
organico e a composi¢do de poliéster pode reduzir o IV da composicdo de
preforma de recipiente resultante. Como explicado acima, PET com um
significativamente mais baixo IV ndo pode ser usado em recipientes de
moldagem por sopro, tais como recipientes de bebidas, porque PET de mais
baixo IV produz recipientes com fraco desempenho mecénico, tal como
deformagdo, resisténcia a impacto de queda e similares. Outrossim, os

recipientes PET produzidos de PET de IV mais baixo tém fraca resisténcia ao
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fissuramento por tensdo para aplicagdes CSD, o que é indesejavel em
aplicacbes de recipiente. A fim de preparar as preformas de recipiente e
recipientes com adequadas propriedades fisicas ¢ um IV adequado para
eficiente moldagem das preformas e moldagem por sobro de tais preformas
em recipientes, a composi¢do de poliéster desejavelmente tem um IV de pelo
menos 0,65, mais preferivelmente cerca de0,65 a cerca de 1,0 ¢, mesmo mais
preferivelmente, de cerca de 0,70 a cerca de 0,86. As unidades para IV aqui
sdo todas em di/g, medidas de acordo com ASTM D4603-96, em que o IV da
resina baseada em PET ¢ medida a 30°C com concentragio de 0,5% em peso
em uma solugdo de 60/40 (em peso) de fenol/1,1,2,2-tetracloroetano. Como
examinado acima, o poliéster tendo catalisadores residuais com minimo ou
nenhum cobalto, antiménio, zinco, manganés, magnésio, césio, calcio e
cadmio, substancialmente alivia a redugdo do I'V. O teor total de cobalto,
antiménio, zinco, manganés, magnésio, césio, célcio e cadmio ¢
desejavelmente menor do que 3 ppm.

De acordo com uma forma de realizagdo particular, aditivos de
aumento de barreira de gds orgénicos adequados para polimeros e
copolimeros PET sdo misturados com poliéster tendo residuos de catalisador
de metal baseados em titanio e aluminio, sem a presenga de residuos contendo
cobalto, antimdnio, zinco, manganés, magnésio, césio, calcio ou cadmio.
Outros aditivos de aumento de barreira de gas orgénicos adequados para
copolimeros PET e outros poliéster serdo evidentes dqueles habeis na arte por
esta especificagdo.

Portanto, a escolha do catalisador na produgdo do poliéster
permite a implementacdo da invencdo. Os catalisadores baseados em titdnio e
aluminio apresentam excelentes resultados em termos de minimizagio da
perda IV excessiva, devida a reagdo com o aditivo aumentador da barreira
organica reativa, enquanto as resinas de polimero, que empregam

catalisadores, co-catalisadores ou aditivos baseados em cobalto, antimdnio,
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zinco, mangangs, magnésio, césio, calcio e cddmio pouco fazem para reduzir
a perda de IV. No uso de co-catalisadores de manganés e cobalto, um agente
desativante ou seqiiestrante, tal como 4cido polifosfico ou outro composto
fosforoso ¢ tipicamente adicionado para evitar a despolimerizagdo durante o
segundo estagio de producdo de resina. Entretanto, os exemplos abaixo
mostram que tais agentes desativantes ndo podem desativar o manganés ou
cobalto a0 grau que ¢é necessdrio para praticamente empregar aditivos de
aumento de barreira de gés organicos reativos, Como explicado aqui acima,
metais cataliticamente ativos adicionais para producfo de resina PET, que
podem ser Uteis nas formas de realizago desta invencdo, vém dos grupos 3 e
4 da tabela periddica, bem como grupos 13 e 14. A periodicidade dos
elementos da moderna tabela periddica sugere que existe reatividade quimica
similar por todo o grupo. Como tal, zircdnio e hafnio podem ser Uteis como
andlogos para catalisadores de titdnio, e gdlio, indio e talio podem ser
andlogos uteis de aluminio. Germanio, estanho e chumbo do grupo 14 devem
também ter uma reatividade que é adequada para as formas de realizago
desta invencgo.

Um agente desativador de catalisador de policondensacéo pode
opcionalmente ser adicionado & composi¢do de poliéster em uma quantidade
para suficientemente desativar o residuo de catalisador de policondensagdo da
composi¢do de poliéster, de modo que o aditivo de aumento de barrcira de gas
organico reativo é capaz de suficientemente aumentar as proptiedades de
barreira de gas da composi¢éo de poliéster ¢ do resultante recipiente de
poliéster. De acordo com formas de realizagdo desta invengdo, o agente
desativador do catalisador de policondensacgo esta presente na composigio de
poliéster em quantidade de 10 a 500 ppm em peso da composigdo de poliéster
e, preferivelmente, esta presente na composigéo de poliéster em quantidade de
100 a 500 ppm em peso da composi¢o de poliéster.

Tgualmente, o composto aditivo de aumento da barreira de gés
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organico € adicionado 2 composi¢o de poliéster em uma quantidade
suficiente para aumentar as propriedades de barreira de gis do poliéster. De
acordo com uma forma de realizagdo desta invengdo, o poliéster est presente
na composi¢do de poliéster em quantidade de 99,99% a 90% em peso da
composico de poliéster ¢ o aditivo de aumento de barreira de gds orgénico
estd presente na composicdo de poliéster em uma quantidade de 0,01% a
cerca de 10% em peso da composicdo de poliéster. De acordo com outra
forma de realizagdo desta invencdo, copolimero PET estd presente na
composi¢fo de poliéster em uma quantidade de 99,99% a cerca de 95% em
peso da composigéo de poliéster e o aditivo estd presente na composicéo de
poliéster em uma quantidade de cerca de 0,01% a cerca de 5% em peso da
composicdo de poliéster. De acordo com ainda outra forma de realizagdo
desta invengdo, o copolimero PET esta presente na composigdo de poliéster
em uma quantidade de cerca de 97% a cerca de 95% em peso da composicdo
de poliéster e o aditivo estd presente na composi¢do de poliéster em uma
quantidade de cerca de 3% a cerca de 5% em peso da composigiio de
poliéster.

De acordo com formas de realizagdo desta invengao, o aditivo
de aumento de barreira de gés orgénico e o agente desativador de catalisador
de policondensagfio sfio combinados com a composi¢io de poliéster por
mistura do poliéster tendo residuo de catalisador e o aditivo de aumento da
barreira de gas orgdnico ¢ do agente desativador de catalisador de
policondensagdo sob condigdes de processamento de fusdo, compreendendo
aquecer o poliéster em forma solida para fundir o poliéster, adicionar o
aditivo de aumento de barreira de gas orgdnico e o agente desativador do
catalisador de policondensagdo 4 composi¢do de poliéster e misturar o aditivo
de aumento de barreira de gds orgénico e o agente desativador do catalisador
de policondensagéo com o poliéster fundido em condigdes de modo que pelo

menos uma parte do aditivo de aumento de barreira de gds orgénico
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permanece néo reagido com o poliéster e esteja disposto no volume livre do
poliéter. Temperaturas de processamento em fusdo dos copolimeros PET, por
exemplo, variam de cerca de 270 a 300°C. De acordo com o precedente, a
mistura do aditivo de aumento de barreira de gas orgénico e do poliéster
permanece em temperaturas de processamento em fusdo por menos do que
cinco minutos e preferivelmente de cerca de um a trés minutos. Este tempo
permite mistura adequada dos componentes, porém ndo prové reacdo
excessiva entre o aditivo de barreira de gas organico e o poliéster.

Quando o mecanismo da intensificacdo de barreira esta
enchendo o volume livre do poliéster, uma vez o aditivo de aumento de
barreira seja incorporado dentro da cadeia de poliéster por reagdo quimica, o
aditivo ndo ¢ capaz de mover-se livremente para encher o volume livre do
poliéster e sua eficacia no aumento da barreira ¢ reduzido.

Assim, durante o processamento em fusdo do polidster, tal
como copolimero PET e aditivo de aumento de barreira de gds orgénico, a
temperatura de fusdo ¢ o tempo do ciclo sdo preferivelmente minimizados
para minimizar a possibilidade de uma reagéio entre o poliéster ¢ o aditivo.
Baixa temperatura de fusdo e curto tempo de ciclo j& foram praticados na
moldagem por injecdo, para reduzir a degradagio dos copolimeros PET e para
economizar energia durante a produgfio. A temperatura tipica para
processamento em fusdo de copolimero PET ¢ entre 270 e 300°C e o tempo de
permanéncia em fusdo ¢ tipicamente menor do que dois minutos. Para reduzir
a reagdo entre o aditivo aumentador da barreira orgénica e o copolimero PET,
a moldagem por injecfio preferivelmente é realizada tdo baixa quanto
possivel.

Como descrito acima, a composi¢do de poliéster desta
invengdo € util para produzir recipientes em que aumentada barreira de gas é
desejavel. Em resumo, tais recipientes sdo feitos moldando-se as composicdes

de poliéster acima descritas no desejado recipiente por métodos
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convencionais, tais como moldagem em fusdo. Processos de moldagem em
fusdo incluem mas ndo sdo limitados a moldagem por injegéo, extrusdo,
formagdio térmica e moldagem por compressio. O método particularmente
preferido para produzir os recipientes desta invencdo é moldagem de
estiramento por sopro.

A Fig, 1 ilustra um sistema 10 de acordo com uma forma de
realizagdo desta invengdo, para produzir uma preforma de recipiente rigida
12 (ilustrada na Fig. 2) e um recipiente rigido 14 (ilustrado na Fig. 3) da
preforma. como é mostrado na Fig. 1, pelotas de copolimero PET sélidas
20, um aditivo de aumento de barreira de gds orgdnico tal como dimetil
tereftalato (DMT) 22 e, opcionalmente, um agente desativador de
catalisador sdo adicionados a um alimentador ou tremonha 24, que supre os
componentes a um extrusador de fusdo a quente 26, em que os
componentes sdo fundidos e misturados. O extrusador de fus&o a quente 26
entdo extrusa a mistura fundida de copolimero PET, aditivo de aumento de
barreira de gds orgdnico e, opcionalmente, agente desativador do
catalisador dentro de um dispositivo de moldagem por injegdo 28, para
formar a preforma 12. A preforma ¢ esfriada e removida do dispositivo de
moldagem por injegdo 28 ¢ suprida a um dispositive de moldagem por
sopro de estiramento 30, cujo sopro de estiramento molda a preforma 12
em um recipiente rigido acabado 14.

Como explicado acima, o tempo de permanéncia na fuséo da
producio de preforma é preferivelmente menor do que cinco minutos e
preferivelmente de cerca de um a cerca de trés minutos. As temperaturas da
fusio sdo desejavelmente de 170 a cerca de 300 °C e, mais desejavelmente, de
cerca de 270 a cerca de 290°C. O tempo de permanéncia da fusdo comegca
quando o copolimero PET, agente desativador do catalisador e aditivo
aumentador da barreira orgdnico penetram no extrusador de fusdo 26 e

comegam 2 fundir e termina apds injegdo da mistura fundida dentro do molde
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de injecdo, para formar a preforma 12.

Como é bem conhecido daqueles habeis na arte, os recipientes
podem ser produzidos por moldagem de sopro de uma preforma de recipiente.
Exemplos de estruturas de preforma e recipiente adequados sdo descritos na
Patente U.S. No, 5.888.598.

Voltando a Fig. 2, uma preforma de recipiente de poliéster
12 ¢ ilustrada. Esta preforma 12 € feita moldando-se por inje¢do resina
baseada em PET e compreende um acabamento de gargalo rosqueado
112, que termina em sua extremidade mais baixa em um flange de
cobertura 114. Embaixo do flange de cobertura 114, ha uma secdo
genericamente cilindrica 116, que termina cm uma secdo 118 de
didmetro externo gradualmente crescente, a fim de prover uma crescente
espessura de parede. Embaixo da se¢fo 118 hd uma segfo de corpo
alongado 120.

A preforma 12 ilustrada na Fig. 2 pode ser moldada por
sopro por estiramento para formar um recipiente 14 ilustrado nas Figs. 3
¢ 4. O recipiente 14 compreende um casco 124 compreendendo um
acabamento de gargalo rosqueado 126, definindo uma boca 128, um
flange de cobertura 130 embaixo do acabamento de gargalo rosqueado,
uma secdo afilada 132, estendendo-se do flange de cobertura, uma segéo
de corpo 134, estendendo-se embaixo da se¢do afilada e um base 136 no
fundo do recipiente. O recipiente 14 ¢ adequadamente usado para
produzir uma bebida acondicionada 138, como ilustrado na Fig. 4. A
bebida acondicionada 138 inclui uma bebida tal como uma bebida de
soda carbonatada, disposta dentro do recipiente 14 ¢ um fechamento 140
selando a boca 128 do recipiente.

A preforma 12, recipiente 14 e bebida acondicionada 138 sdo
apenas exemplos de aplicagdes utilizando as preformas da presente invengao.

Dever ser entendido que o processo e aparelho da presente invengdo podem
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ser usados para produzir preformas e recipientes tendo uma variedade de
configuracoes.

A presente invengdo ¢é descrita acima e ainda ilustrada
embaixo por meio de exemplos, que nio sdo para ser interpretados de forma
alguma como impondo limitagdes ao escopo da invengdo. Ao contrario, € para
ser claramente entendido que pode haver recurso a varias outras formas de
realizagio, modificagdes e seus equivalentes que, apos leitura da descrigdo
aqui, podem sugerir-se para aqueles habeis na arte, sem desvio do escopo da
invengdo e das reivindicagdes anexas.

Exemplo 1

Uma resina PET experimental foi produzida utilizando-se
um catalisador Ti. A resina ndo continha antimdnio, cobalto, zinco ou
manganés. O copolimero PET foi secado em um forno de vacuo a 140°C

durante a noite a um nivel de umidade abaixo de 50 ppm. Os aditivos

foram secados em um forno a vacuo a 100°C por 2 horas, para remover a

umidade da superficie. O copolimero PET e os niveis de carga de 3% em
peso de DMT ou DMI foram misturados e entdo moldados por injegdo em
uma maquina de moldagem por inje¢do de cavidade unitaria Arburg, para
produzir 24,5 g 500 ml] de preformas. As preformas foram entfo moldadas
por sopro com uma méquina de moldagem por sopro Sidel SBO 2/3 para
produzir frascos de 500 ml aceitdveis, A taxa de transmissdo de oxigénio
dos frascos foi medida usando-se um instrumento modelo Mocon 2/60 a
22,2°C e 50% RH com a taxa de purga de 99% N,/1% H, de 10 ml/min, Os
resultados sdo mostrados na Tabela 1. Também mostrados nesta tabela sdo
os resultados IV da preforma, medidos de acordo com ASTM D 4603-96 a
30 °C com 0,5% em peso de concentragdo em uma solugdo de
tenol/1,1,2,2-tetracloroetano de 60/40 (fragdo em peso). Tanto DMT como
DMI tém IVs aceitdveis para composi¢bes de poliéster compreendendo

residuo de catalisador de Ti.
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Tabela 1
Aditivo barreira | Aditivo barreira Taxade Fator de IV medida nas
CAS# transmissdo de | melhoria de preformas
oxigénio batreira (BIF)
(cm®/emb/dia)
PET 0,046 1,00 0,75
experimental
3% de dimetil 120-61-6 0,034 1,35 0,72
tereftalato
3% dimetil|  1459-93-4 0,030 1,53 0,74
isoftalato
Exemplo 2

Um frasco de copolimero PET comercialmente disponivel de
grau de resina, manufaturado por Eastman Chemical, de Kingsport, TN, com
menos do que 3% em peso de modificagdo de cicloexanodimetanol para diol,
foi usado como controle. O copolimero PET foi secado em um forno de vacuo
a 140 °C durante a noite a um nivel de umidade abaixo de 50 ppm. Os
aditivos foram secados em um forno de vacuo a 100 °C por 2 horas, para
remover a umidade da superficie. O copolimero PET e 5% em nivel de carga
de 5% em peso de aditivo foram misturados e entéo moldados por injegéo em
uma méquina de moldagem de inje¢do de cavidade unitiria Arburg de lab.,
par produzir preformas de 26,5 g. As preformas foram moldadas por sopro
com uma maquina de moldagem por sopro Sidel SBO 2/3 para produzir
garrafas de 20-0z (622 g) aceitdveis. As prdpriedades barreira das garrafas
foram entdo determinadas usando-se um instrumento FTIR de acordo com o
método descrito na Patente U.S. No. 5.473.161. A vida em prateleira, em
semanas, ¢ mostrado na Tabela 2. Quanto mais elevada a vida em prateleira,
mais elevada a barreira. Uma melhoria de vida em prateleira de 20% ou mais
¢ considerado ser eficaz. A vida em prateleira de um recipiente e determinada
pelo tempo em que a embalagem retém CO, sob condigdes controladas de
22°C ¢ 50% de umidade relativa. Os valores informados sdo para garrafas
com perda de CO, de 17,5%, pressurizadas com gés CO, a uma presséo

equivalente a 4 volumes de CO,/volume de 4gua e sdo medidos pelo uso de
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Espectroscopia Infravermelha de Transformagéo Fourier (FT-IR). Os valores
para o aumento da vida em prateleira sdo calculados pela relagdo da garrafa

com aditivo com uma garrafa da mesma resina sem aditivo.

Tabela 2
Aditivo barreira |Aditivo  barreira| Vida em prateleira| % aumento vida
CAS# (semanas) em prateleira
Controle  PET 8,7 0
Eastman
dimetil tereftalato| 120-61-6 11,1 27,6
(DMT)
dimetil isoftalato|1459-93-4 13,7 57,5
(DMI)
dietil ftalato | 84-66-2 10,7 23
(DEP)
difenil  ftalato|84-62-8 10,7 23
(DPP)

Como mostrado na Tabela 2, a adi¢fo de aditivos de aumento
de barreira de gas foi eficaz em um nivel de carga de 5% em peso. Além
disso, quanto mais similares os pardmetros de solubilidade do aditivo e PET,
maiores as propriedades de barrcira de gas, como explicado acima.

A Patente U.S. No. 6.150.454 descreve uma composigio
PET/PEI com mais elevadas propriedades barreira do que PET de grau de
garrafa tradicional. Quando um nivel de carga nominal de 10% em mol PIA
foi usado, houve uma melhoria maxima de 25% de vida em prateleira CO,.
No exemplo acima, nivel de carga de 5% em peso de DMI transforma-se em
nivel de carga de 5,7 nominais% em mol de PIA se todo DMI estivesse
reagido e incorporado dentro da cadeia PET, que é bem abaixo do nivel de
carga nominal de 10% em mol informado na Patente U.S. No. 6.150.454. O
nivel de carga mais baixo de nosso exemplo resulta em 57,5% de melhoria de
vida em prateleira, em comparagdo com a melhoria de 25% de vida em
prateleira derivada do nivel de carga nominal de 10% em peso PIA
incorporado dentro da cadeia PET, como descrito na Patente U.S. No.

6.150.454. Estes resultados mostram que o aumento da barreira de gas de
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DMI néo € devido a contribuigdo de DMI incorporado dentro cadeia PET,
como o foi no caso da Patente U.S. No. 6.150.454, porém sem duvida devido
a supressdo do volume livre e  anti-plastificacdo.
Exemplo 3

Para mostrar o efeito da escolha de catalisador sobre o IV da
composi¢do polimérica, diversas resinas poliméricas diferentes foram
submetidas a analise de metais, para assegurar que estiverem livres de
residuos de cobalto, antimdnio, zinco, manganés, magnésio, césio, célcio e
cadmio. O catalisador e concentragdes de residuos metélicos sdo mostrados na

Tabela 3.

Tabela 3
- -
Conc. em gﬁ 5 z w§|Ew| 8@ ,conr-[:l Qg 3
Zw|l EgIeYlzE| Eo) 2 eE 32| =
P lZE| ES|g¥| 08|50 | 8a| BE|2E| &
(glgana) B | QT | % > I

Li 0,08 | 0,00 | 000 | 0,00 | 0,00 [ 0,00 0,00 | 0,00 0,00
Mg |[0,14 | 0,6l 0,79 | 031 | 0,83 | 0,34 0,15 | 0,10 0,32
Al 0,20 | 1,00 | 1,50 | 0,28 | 13,00 | 0,41 17,00 | 0,23 0,47
Ca 0,00 | 0,00 [ 1,20 | 2,30 | 13,00 | 0,00 0,87 | 0,00 1,80
Ti  [28,00 | 21,00 | 1,80 | 0,30 | 63,00 | 0,26 046 | 0,13 0,28
Mo [029 | 0,52 | 084 | 0,13 | 0,50 | 0,05 0,05 | 0,18 0,06
Co [2500 | 0,52 | 026 | 1,10 | 035 | 0,06 0,06 | 35,00 | 034
n 0,11 | 029 | 093 1,50 | 0,97 | 0,13 0,38 | 0,15 0,94
Sh 094 | 036 | 210,00 200,00 0,30 (220,00 | 0,11 |210,00 | 0,01
Fe 021 | 1,40 | 19,00 | 039 | 1,40 | 0,46 040 | 036 2,20

As seguintes resinas estavam substancialmente livres de
cobalto, antiménio, zinco, manganés, magnésio, césio, calcio e cadmio:
Zimmer CC3, Mitsui C135, Toyobo GS-IPET.

As resinas mostradas na Tabela 3 foram combinadas com DMI
e/ou DMT da mesma maneira como descrita no Exemplo 1 e o IV da
preforma ou extrusado foi medida. Diversas amostras foram co-misturadas
com varios agentes desativadores ou seqliestrantes de fosforo, para
demonstrar a futilidade dos agentes desativadores. Os resultados de IV sfo

mostrados na Tabela 4.
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Tabela 4
Resina Aditivo Nivel 1\ AlV
Invista 1101E - Controle 0,802 0
DMT 3% 0,677 0,125
DMT 5% 0,546 0,256
DMI 3% 0,701 0,101
DMI 5% 0,610 0,192
DMT/Ultranox 626' 5%/0,5% 0,563 0,239
DMI/Ultranox 626' 5%/0,5% 0,707 0,095
DMT/PPA’ 5%/30 ppm 0,494 0,308
DMI/PPA’ 5%/30 ppm 0,641 0,161
Voridian CB12 - Controle 0,76 0
DMT/Clariant CE’ 3%/0,5% 0,72 0,040
DMI/Clariant CE* | 3%/0,5% 0,71 0,050
DMI 3% 0,69 0,07
Zimmer CC3 -- Controle 0,75 0
DMT 3% 0,72 0,03
DMI 3% 0,74 0,01
DMT/CDPO" 3%1500 ppm 0,72 0,03
DMI/CDPO’ 3%1500 ppm 0,74 0,01
Mitsui - Controle 0,73 0
DMT 3% 0,63 0,10
DMI 3% 0,65 0,08
M&G 8006 - Controle 0,75 0
DMT 3% 0,59 0,16
DMI 3% 0,66 0,09
Wellman Ti818 - Controle 0,73 0
DMT 3% 0,31 0,22
DMI 3% 0,61 0,12
Toyobo GS-IPET - Controle 0,82 0
DMI 3% 0,77 0,05
Futura - Controle 0,79 0
DMI 3% 0,80 -0,01
DMI/Ultranox 626 3%/0,2% 0,80 -0,01
1 Ultranox 626 ¢ um composto de fosforo adicionado para limpar residuos de catalisador de metal
de transicio em excesso.
2 PPA ¢ acido polifosférico; também limpa residuos de catalisador de metal de transicdo em
excesso
3 Dilatador de Cadeia (“CE”)
4 CDPO ¢ também um limpador de metal baseado em fosforo.

A diferenga no IV da resina Zimmer, Toyobo GS-IPET e
resina Futura situa-se dentro das formas de realizagdo preferidas deste pedido.
O uso de agentes desativantes ndo foi suficiente para expandir o escopo da
tecnologia para incluir cobalto, antimdnio, zinco, manganés, magnésio, césio,
calcio e cadmio. A barreira de gas para O, e CO, para as resinas Zimmer €

Toyobo GS-IPET € mostrada na Tabela 5.
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Tabela 5
Resina Aditivo Nivel COBIF' | OBIF BIF  pam
resina
corrente’
Zimmer CC3 | DMT 3% - 1,35 1,30 (Oy)
Zimmer CC3 | DMT 3% - 1,54 1,49 (0y)
Toyobo GS-{DMT 3% 127 - 1,47 (COy)
IPET
1 BIF é medido em relag#o &s mesmas resinas de base
2 Zimmer CC3 foi comparado com resina Invista 1101E e Toyobo GS-IPET foi
comparado com resina Voridian CB12,

Deve ser entendido que o precedente refere-se a formas de
realizagfio particulares da presente invengdo e que numerosas mudangas

podem ser feitas nela sem desvio do escopo da inven¢fo, como definido pelas

reivindicagdes anexas.
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REIVINDICACOES

1. Recipiente caracterizado pelo fato de compreender uma
composicao de poliéster compreendendo:

um poliéster produzido utilizando-se pelo menos um primeiro
catalisador de policondensagdo selecionado do grupo consistindo de metais
dos grupos 3, 4, 13 e 14 da tabela periédica e compreendendo um residuo
de catalisador permanecendo no poliéster pela formacdo do poliéster, o
residuo de catalisador compreendendo pelo menos uma parte do pelo
menos um primeiro catalisador de policondensagio; e

um aditivo de aumento de barreira de gés orgénico reativo, em que o
aditivo de aumento de barreira de gids orginico ¢ um composto tendo a
formula quimica RIOOC-AR-COOR2, em que AR e selecionado do grupo
consistindo de fenileno e naftaleno, e R1 e R2 sdo selecionados do grupo
consistindo de grupos Cl1 a CI10 alquila, um grupo fenila, € um grupo
naftila;

em que a composicdo de poliéster tem uma IV (viscosidade
intrinseca) de 0,65 dl/g a 1,0 dl/g.

2. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo
fato de a composicgao de poliéster ter uma IV de 0,70 dl/g a 0,86 dl/g.

3. Recipiente, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo
fato de a composicao de poliéster ter uma IV de 0,75 dl/g a 0,86 dl/g.

4. Recipiente, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo
fato de pelo menos um primeiro catalisador de policondensacdo ser
selecionado do grupo consistindo de titanio, aluminio, germéanio e gélio.

5. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo

fato de compreender um segundo catalisador de policondensacao,
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selecionado do grupo consistindo de cobalto, antimdénio, zinco, manganés,
magnésio, césio, cdlcio e cadmio, o segundo catalisador de
policondensagdo presente na composicdo de poliéster em uma quantidade
de até 3 ppm do poliéster.

6. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo
fato de o poliéster ter um primeiro pardmetro de solubilidade € um volume
livre e o aditivo de aumento de barreira de gas organico ter um segundo
parametro de solubilidade, pelo menos uma parte do aditivo sendo nao
reagido com o poliéster e disposto no volume livre do poliéster, o segundo
parametro de solubilidade sendo de ndo mais do que 20% menos ou mais
do que o primeiro parametro de solubilidade.

7. Recipiente, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo
fato de o poliéster estar presente na composicdo de poliéster em uma
quantidade de 99,99% a 90% em peso da composicdo de poliéster e o
aditivo de aumento de barreira de gés orglnico estar presente na
composicio de poliéster em uma quantidade de 0,01% a 10% em peso da
composicao de poliéster.

8. Recipiente, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado pelo
fato de o poliéster compreender um copolimero baseado em poli(etileno
tereftalato) (copolimero PET).

9. Recipiente, de acordo com a reivindicacdo 8, caracterizado pelo
fato de o poliéster compreender um copolimero baseado em poli(etileno
tereftalato) (copolimero PET), tendo menos do que 20% de modificagcao de
componente didcido e/ou menos do que 10% de modificacio de
componente diol, com base em 100% em mol de componente didcido e

100% em mol de componente diol.
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10. Recipiente, de acordo com a reivindicacdo 8, caracterizado pelo
fato de o aditivo de aumento de barreira de gés orgéanico ser um composto
tendo a férmula quimica R10OC-AR-COR2, em que AR e selecionado do
grupo consistindo de fenileno e naftaleno e R1 e R2 serem selecionados do
grupo consistindo de grupos C1 a C6 alquila, um grupo fenila e um grupo
naftila.

11. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado pelo
fato de o aditivo de aumento de barreira de gas orgénico ser um composto
selecionado do grupo consistindo de dimetil tereftalato, dimetil isoftalato,
2,6-dimetil naftalato, dietil tereftalato e dietil isoftalato.

12. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 8, caracterizado pelo
fato de o copolimero PET estar presente na composicdo de poliéster em
uma quantidade de 99,99% a 90% em peso da composi¢cdo de poliéster e o
aditivo de aumento de barreira de gds orgdnico estar presente na
composicao de poliéster em uma quantidade de 0,01% a 10% em peso da
composicao de poliéster.

13. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo
fato de a composicio de poliéster compreender ainda um agente
desativador de catalisador de policondensa¢do para reduzir a reatividade do
residuo de catalisador com o poliéster.

14. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 13, caracterizado
pelo fato de o agente desativador do catalisador de policondensagao estar
presente na composi¢ao de poliéster em uma quantidade de 50 ppm a 500
ppm.

15. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado pelo

fato de o recipiente ser um recipiente rigido moldado por sopro por
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estiramento, compreendendo uma base, uma boca de extremidade aberta e
um corpo estendendo-se da base para a boca de extremidade aberta.

16. Recipiente, de acordo com a reivindicagdo 15, caracterizado
pelo fato de ser adequado para uso na producdo de uma bebida

acondicionada.
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Resumo da Patente de invencgio para: “RECIPIENTE DE POLIESTER
COM AUMENTADA BARREIRA DE GAS”.

Um recipiente de poliéster, com aumentada propriedade de barreira
de gas, compreende uma composi¢ao de poliéster tendo uma IV de 0,65
dL/g a 1,0 dL/g e compreendendo um poliéster ¢ um aditivo de aumento de
barreira de gas organico reativo. O poliéster € feito utilizando-se pelo
menos um primeiro catalisador de policondensacdo, selecionado do grupo
consistindo de metais dos grupos 3, 4, 13 e 14 da tabela periddica e
compreende um residuo de catalisador remanescente no poliéster oriundo
da formacao do poliéster. O residuo de catalisador compreende pelo menos

uma parte do pelo menos um primeiro catalisador de policondensacao.
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