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Relatorio Descritivo da Patente de Invengdo para “ARTIGOS
PREPARADOS POR EXTRUSAO, MOLDAGEM E SUAS COMBINACOES E SEU
PROCESSO DE PRODUCAO, TUBOS MONO- OU MULTICAMADAS E
COMPOSICAO POLIOLEFINICA HETEROFASICA”.

Refere-se o presente invento a artigos rigidos preparados por
extrusdo, moldagem e suas combinagdes, tais como moldagem de tubos, moldagem de folhas,
moldagem de filmes, extrusdo de perfis, ou moldagem a sopro. Mais particularmente, o
presente invento se refere a tubos, encaixes e artigos laminados mono- ou multicamadas,
tendo um bom balanco de propriedades mecénicas. O presente invento refere-se
adicionalmente a uma composicdo poliolefinica que ¢ particularmente adequada para a
fabricac@o dos ditos artigos moldados. A composicao poliolefinica prové tubos com rigidez e
resisténcia consideravelmente maiores que as composicdes poliméricas heterofasicas padroes
e propriedades de impacto mantidas ou melhoradas.

Os tubos de acordo com o presente invento sdo particularmente
adequados para aplicagles de tubos sem pressao, tais como tubos de agua de esgoto, para uso
tanto interno quanto preferencialmente externo. Em particular, devido a propriedade de alta
rigidez, os ditos tubos podem encontrar uso como tubos subterraneos para aguas pluviais e
tubos subterraneos de esgotos.

Também ¢é sabido que a maioria dos polimeros de propileno
adequados para tubos ndo tem boa processabilidade.

A patente US 6 300 420 descreve que tal desvantagem pode ser
superada por uma composicdo misturada no reator com larga distribuicdo de pesos
moleculares. A composicdo consiste de duas matrizes poliméricas com diferentes pesos
moleculares e teor de comondmero (etileno) e distribuicdo mais homogénea do comonémero
no copolimero. Tais copolimeros estatisticos de propileno sao particularmente adequados para
aplicacOes pressurizadas de tubos e portanto ndo tem o balango de propriedades exigido para
aplicagOes sem pressao, tais como valores altos o bastante de resisténcia ao estiramento.

Os tubos sem pressao feitos de polimeros de propileno e tendo alta
rigidez e resisténcia bem como outras propriedades desejadas ja sdo conhecidos. Vérias
solucdes tém sido propostas no estado da técnica para obter tais propriedades. Por exemplo,
os polimeros de propileno s3o nucleados com agentes nucleantes particulares, tais como os
descritos no pedido de patente EP 1260546 e na patente US 6 503 993.

Os mesmos resultados podem ser obtidos usando uma
composi¢cao polimérica particular, como descrito na patente US 6 433 087. A composigdo
compreende de 80 a 98 partes em peso de um polipropileno homopolimero isotatico
altamente cristalino ¢ de 2 a 20 partes em peso de um copolimero elastomérico de
propileno com de 30 a 50 partes em peso de etileno e/ou de a-olefina C4-C10. A razdo de
viscosidade intrinseca do polimero elastomérico para o polimero cristalino ¢ de 0,9 a 1,5.

Os tubos exibem altos valores de rigidez e de modulo de elasticidade em tensdo. Os
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exemplos mostram que o valor mais alto de dureza de anel alcancado & 6,8 kN/m? o dito
valor & determinado em tubos com diametro externo de 110 mm e espessura de parede
de 3,7 mm. O valor do médulo de elasticidade em tensio calculado em um tubo com as
ditas dimensdes e rigidez de anel é 1935 MPa, tal valor & calculado por meio da formula
de acordo com o método alemio AT 127 descrito abaixo.

E um objetivo do presente invento prover tubos poliolefinicos
que tenham propriedades melhoradas de resisténcia, em particular mefhores resisténcia
ao estiramento e resisténcia ao impacto em baixas temperaturas, sem diminuir a rigidez.
£ um objetivo adicional melhorar a processabilidade de composigdes poliméricas para
tubos.

Foi surpreendentemente descoberto que artigos de
moldagem com alta resisténcia (a saber médulo de tensdo) bem como alta rigidez e boa
resisténcia a impacto em baixas temperaturas podem ser obtidos pelo uso de uma
composi¢io poliolefinica heterofdsica, que é uma forma de realizagdo adicional do
presente invento, compreendendo um polimero elastomérico junto com um polimero
cristalino tendo uma larga distribuigdo de pesos moleculares e em que os polimeros tém
um peso molecular bastante alto.

Uma caracteristica vantajosa do presente invento € que os
tubos tém paredes mais finas que as paredes dos tubos do estado da técnica sem reduzir
o desempenho de resisténcia dos tubos, per exemplo. Consequentemente, comparando
tubos do mesmo comprimento, serd usado menos material polimerico que o material
polimérico previamente usado para tubos do estado da técnica. Em adigdo, o processo de
moldagem ira requerer um tempo de resfriamento menor. Como resultado do peso menor
do tubo e do tempo de resfriamento encurtado, a eficiéncia econémica sera positivamente
afetada.

Por causa da maior fluidez da composi¢ao polimérica usada,
os artigos de acordo com o presente invento também possuem uma espessura mais
homogénea.

Em adigdo, a processabilidade por extrusdo dos artigos de
acordo com o presente invento & melhorada pela maior fluidez das composigdes
poliméricas usadas comparada com aquela dos polimeros convencionais de propileno
tendo a mesma ou ainda maior taxa de fluxo de fundido. Como resultado, o processo de
extrusdo de acordo com o presente invento exige uma pressdo ou temperatura mais
baixa no cabecote e, conseqiientemente, sdo necessarios menos energia para executar o
processo e um tempo menor para resfriar os artigos extrudados. A eficiéncia do processo
& assim melhorada.

O presente invento prové portanto artigos preparados por
extrus3o, moldagem e suas combinagdes, ditos artigos sendo produzidos por uma
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composic¢do poliolefinica heterofasica compreendendo (percentagens em peso):

1) de 85 a 95% de um polimero cristalino de propileno escolhido dentre homopolimero
de propileno e polimero estatistico de propileno com de 0,1 a 10% de uma c-olefina
escolhida dentre etileno, uma a-olefina C,-Cqo @ Uma mistura delas, o dito polimero
sendo insollvel em xileno a temperatura ambiente numa quantidade acima de 85% e
tendo um Indice de polidispersidade variando de 4 a 13, preferencialmente de 45 a
12, mais preferencialmente de 5 a 8, e um valor de viscosidade intrinseca acima de
2,2 di/g, preferencialmente de 2,2a 4,5dl/g; e

2) de 5 a 35% de um polimero olefinico elastomérico de etileno com uma a-olefina Cj-
Cyq e opcionalmente um dieno, tendo um teor de etileno variando de 15 a 85% e um
valor de viscosidade intrinseca ([n]) de pelo menos 1,4 g/mL, preferencialmente de
2,5a5g/mL.

A razio do valor de viscosidade intrinseca do polimero
cristalino (1) para aquele do polimero elastomerico (2) varia de 0,45a1,6.

O termo "polimero” como usado aqui também se refere a
polimeros preparados pela polimerizagdo de pelo menos dois tipos diferentes de
mondmeros. O termo genérico "polimero” inclui assim o termo "copolimero” (que é
usuaimente empregado para se referir a polimeros preparados a partir de dois
mondmeros diferentes)} bem como o termo "terpolimero” (que € usualmente empregado
para se referir a polimeros preparados a partir de trés tipos diferentes de mondmeros,
p.ex., um polimero de propileno-etileno-buteno).

Uma outra forma de realizagdo do presente invento € uma
composigao heterofasica como relatado na reivindicagao 7.

Numa forma preferida de realizagdo do presente invento, a
composigdo heterofdsica compreende adicionalmente um agente de carga inorgénica
numa quantidade variando de 0,5 a 60 partes em peso com relagdo a 100 partes em peso
de dita composigio poliolefinica heterofasica. Uns poucos exemplos de tais agentes de
carga s30 carbonato de calcio, sulfato de bério, didxido de titanio e talco. Sao preferidos o
talco e o carbonato de cdlcio. Véarios agentes de carga também podem ter um efeito
nucleante, tal como o talco que também é um agente nucleante. A quantidade de agente
nucleante & tipicamente de 0,5 a 5% em peso com relagao a quantidade do polimero.

A estereorregularidade dos ditos polimeros cristalinos &
preferencialmente do tipo isotatico.

Preferenciaimente, na dita composi¢cdo polioclefinica, o
polimero cristalino € um homopolimero isotatico de propileno.

Os polimeros cristalinos sdo preferencialmente insoluveis
em xileno A temperatura ambiente numa quantidade acima de 90%, mais
preferencialmente acima de 95%.
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Quando o polimero cristalino de propileno & um copolimero
de propileno com uma a-olefina C4-Cio, tipicamente o teor da a-olefina C4-Cyo varia de 0,1
a menos de 2% em peso.

Quando o polimero cristalino de propileno & um terpolimero
de propileno com etileno e uma o-olefina C4-Cyq, tipicamente o teor de etileno e da a-
olefina C4-Cyo varia de 0,1 a menos de 2% em peso.

Quando o comondmero é uma a-olefina C4-Cyo NO polimero
cristalino e elastomérico, ela é linear ou ramificada e é preferencialmente escolhida
dentre buteno-1, penteno-1, 4-metilpenteno-1, hexeno-1 e octeno-1, ou suas
combinagdes.

O polimero elastomérico pode conter um dieno, conjugado
ou nio, tal como butadieno, 1,4-hexadieno, 1,5-hexadieno e etilideno-norborneno-1. O
dieno, quando presente, esta tipicamente numa quantidade de 0,5 a 10% em peso com
relacio ao peso do polimero elastomerico.

O polimero elastomérico tem tipicamente um teor de etileno
variando de 20 a 80% em peso, preferencialimente de 35 a 60% em peso.

A dita composigao polimérica tem geralmente um valor de
taxa de fluxo de fundido de 0,01 a 100 g/10 min.

Preferencialmente, a composicdo heterofasica acima exibe
um valor de médulo flexional de 1600 MPa ou maior e um valor de resisténcia a impacto
Izod a -20°C de 5 kJ/m? ou maior, preferencialmente 6 kJ/m? ou maior, e/ou um valor de
resisténcia ténsil na deformacdo de 29 MPa ou maior, preferenciaimente 30 MPa ou
maior. Preferencialmente, a composicdo heterofasica tem médulo de elasticidade em
tensdo de pelo menos 1600 MPa.

Uma forma de realizagio preferida do presente invento se
refere a artigos para sistemas de tubos sem pressdo, tais como tubos sem presséo e
encaixes, feitos da composicdo poliolefinica heterofasica mencionada acima que
tipicamente tem um valor de taxa de fluxo de fundido de até 2 g/10 min. Em particular, o
presente invento prové tubos mono- ou multicamadas baseados em poliolefinas, em que
pelo menos uma camada compreende a composicdo poliolefinica heterofasica
mencionada acima, tendo um valor de taxa de fluxo de fundido de até 2 g/10 min.

Tipicamente, os artigos de acordo com o presente invento
tém modulo de elasticidade em tensdo maior que 2000 MPa, preferencialmente 2100
MPa ou maior, tal como de 2100 a 2400 MPa, determinado de acordo com o método
relatado abaixo.

Em particular, os tubos sélidos inventados com superficies
interna e externa lisas e com um diimetro externo = 20 mm a < 2000 mm tém valores de
rigidez de anel (SN) que satisfazem a seguinte relagdo matematica
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270 KN/m? x [10 / (SDR-1)* 2 SN 2 130 kN/m? x [10 / (SDR-1)’
preferencialmente para os valores numéricos de 260 e 135 kN/m? (em vez de 270 e 130
kN/m?), em que SDR representa a razdo do diametro externo para a espessura da
parede.

Por exemplo, no caso de um tubo com um didmetro externo
de 250 mm e uma espessura de parede de 10,7 mm, isto significa que a rigidez do anel,
medida como descrito abaixo, tem um valor de aproximadamente 11,6 a 24,1 kN/m?,
preferencialmente de 12,1 a 23,7 kN/m?,

A composi¢ao acima & também adequada para prover tubos
de polipropileno rigido com paredes de qualquer configuragio diferente daquela com
superficies interna e externa lisas. S3o exemplos 0s tubos com uma parede de tubo do
tipo sanduiche, tubos com uma construgdo de parede oca com cavidades que se
estendem longitudinalmente, tubos com uma construgdo de parede oca com cavidades
espirais, tubos com uma superficie interna lisa e uma superficie externa compacta ou
oca, de formato espiral ou com nervuras anulares, independentemente da configuragéo
das respectivas extremidades do tubo.

A composicio poliolefinica heterofasica pode ser preparada
de acordo com processos de polimerizagdo bem conhecidos.

O processo para preparar a composigdc heterofasica
mencionada previamente & executado por uma polimerizagao seqUencial compreendendo
pelo menos duas etapas seqllenciais em que os compenentes (1) e (2} sdo preparados
em etapas subseqiientes separadas, operando em cada etapa, exceto na primeira, na
presenca do polimero formado e do catalisador usado na etapa precedente. O catalisador
é adicionado somente na primeira etapa, entretanto sua atividade é tal que ele ainda
permanece ativo por todas as etapas subseqlentes. O componente (1) é
preferencialmente preparado num Unico estagio de polimerizagdo. A ordem dos estagios
de polimerizagdo n3o & uma caracterlstica critica do processo, entretanto o componente
(1) é preferencialmente preparado antes do componente (2).

A polimerizagdo pode ocorrer em fase liquida, gasosa ou em
fase liquido-gasosa.

Por exemplo, é possivel executar o estagio de polimerizagao
de propileno usando propileno liquido como diluente, e o estagio de copolimerizagao
seguinte em fase gasosa, sem estagios intermediarios exceto para a desgaseificagao
parcial do propileno.

Exemplos de reatores adequados s3o reatores agitados
operados continuamente, reatores ciclicos, reatores de leito fluidizado ou reatores de leito
pulverulento agitados horizontalmente ou verticalmente. Naturalmente, a reagao também
pode ser executada numa pluralidade de reatores conectados em série.
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E possivel executar a polimerizagdo numa cascata de
reatores de fase gasosa agitados que sdo conectados em série e em gue o leito de
reagao pulverulento & mantido em movimento por meio de um agitador vertical. O leito de
reacao geralmente compreende o polimero que é polimerizado no respectivo reator.

A polimerizagio de propileno para formar o componente (1)
pode ser feita na presenga de etileno efou de uma ou mais a-olefina(s), tal como por
exemplo buteno-1, penteno-1, 4-metilpenteno-1, hexeno-1 e octeno-1, ou suas
combinagdes.

Como mencionado previamente, a copolimerizagdo de
etileno com propileno (preferida) efou outra a-olefina C4-Cyo para formar o componente
(2) pode ocorrer na presenga de um dieno mencionado acima.

O tempo de reag3o, a pressio e a temperatura relativos as
etapas de polimerizagio n3o s3o criticos, entretanto € melhor que a temperatura esteja
de 20 a 150°C, em particular de 50 a 100°C. A pressdo pode ser a atmosférica ou maior.

A regulagem do peso molecular & executada usando
reguladores conhecidos, em particular hidrogénio.

Alternativamente, a composicdo poliolefinica heterofasica
usada para preparar os tubos de acordo com o presente invento pode ser produzida por
processos de polimerizagdo em fase gasosa executados em pelo menos duas zonas de
polimerizago interconectadas. O dito tipo de processo ¢ ilustrado no pedido de patente
EP 782 587.

Em detalhes, o dito processo compreende alimentar um ou
mais mondmeros a ditas zonas de polimerizag3o na presen¢a de um catalisador sob
condicdes de reagdo e coletar o produto polimérico a partir de ditas zonas de
polimerizagdo. Em dito processo, as particulas de polimero em crescimento fluem para
cima através de uma (primeira) de ditas zonas de polimerizagcdo (elevadora) sob
condicdes de fluidizagado répida, deixam dita zona elevadora e entram em uma outra
(segunda) zona de polimerizagdo (abaixadora) através da qual fluem para baixo numa
forma densificada sob a agdo da gravidade, deixam dita zona abaixadora e s&o
reintroduzidas na zona elevadora, estabelecendo assim uma circulagdo de polimero entre
as zonas elevadora e abaixadora.

Na zona abaixadora sdo alcangados altos valores de
densidade do sélido, que se aproximam da densidade aparente do polimero. Um ganho
positivo em pressdo pode assim ser obtido ao longo da diregdo do fluxo, de modo que
torna-se possivel reintroduzir o polimero na zona elevadora sem o auxilio de meios
mecanicos especiais. Desta forma, é estabelecida uma circulagdo "ciclica”, que ¢ definida
pelo balango de pressdes entre as duas zonas de polimerizagdo e pela perda de calor
introduzida no sistema.
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Geralmente, a condicdo de fluidizagdo rapida na zona
elevadora & estabelecida alimentando-se uma mistura gasosa compreendendo os
mondmeros relevantes a dita zona elevadora. E preferivel que a alimentagdo da mistura
gasosa seja efetuada abaixo do ponto de reintroducdo do polimero na zona elevadora
pelo uso, onde apropriado, de meios distribuidores de gas. A velocidade do gas de
transporte na zona elevadora é maior que a velocidade de transporte sob as condigbes
de operagao, e é preferencialmente de 2 a 15 m/s.

Geralmente, o polimero e a mistura gasosa que deixam a
zona elevadora sdo transportados para uma zona de separacdo de solido/gas. A
separagio de solido/gds pode ser efetuada usando-se meios de separacgio
convencionais. A partir da zona de separagio, o polimero entra na zona abaixadora. A
mistura gasosa que deixa a zona de separagdo é comprimida, resfriada e transferida, se
apropriado com a adigio de mondmeros de composicao efou de reguladores de peso
molecular, 4 zona elevadora. A transferéncia pode ser efetuada por meio de uma linha de
reciclagem para a mistura gasosa.

O controle do polimero que circula entre as duas zonas de
polimerizagio pode ser efetuado pela medigao da quantidade de polimero que deixa a
sona abaixadora usando meios adequados para controlar o fluxo de sélidos, tais como
valvulas mecanicas.

Qs parametros operacionais, tais como a temperatura, séo
aqueles que sdo usuais nos processos de polimerizagao de olefinas em fase gasosa, por
exemplo entre 50 e 120°C.

A pressdo de operagdo pode variar entre 0,5 e 10 MPa,
preferencialmente entre 1,5 e 6 MPa.

Vantajosamente, pelo menos um gas inerte € mantido nas
zonas de polimerizagdo, em quantidades tais que a soma das pressdes parciais dos
gases inertes esteja preferencialmente entre 5 e 80% da presséo total do gas. O gas
inerte pode ser nitrogénio ou propano, por exemplo.

Preferencialmente, os véarios componentes cataliticos sdo
alimentados 4 zona elevadora em qualquer ponto de dita zona. Entretanto, eles também
podem ser alimentados em qualquer ponto da zona abaixadora. O catalisador pode estar
em qualquer estado fisico, portanto podem ser usados catalisadores no estado sélido ou
liquido.

Os catalisadores preferidos a serem usados no processo de
polimerizagdo do presente invento s&o catalisadores Ziegler-Natta compreendendo um
componente catalitico sélido incluindo um composto de titanio tendo pelo menos uma
ligagdo titAnio-halogénio, € um composto doador de eletrons, ambos suportados num
haleto de magnésio na forma ativa como suporte preferido, opcionalmente com silica
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como co-suporte.

Os catalisadores tendo as caracteristicas mencionadas
acima s3o0 bem conhecidos da literatura de patentes; sdo particularmente vantajosos os
componentes cataliticos sélidos usados nos catalisadores descritos na patente US
4 399 054, patentes EP 45977 e 395083.

Os componentes cataliticos sélidos usados em ditos
catalisadores compreendem, como compostos doadores de elétrons (compostos
doadores de elétrons internos), compostos escolhidos dentre o grupo que consiste de
éteres, cetonas, lactonas, compostos contendo atomos de N, P efou S, e ésteres de
Acidos mono- e dicarboxilicos. S3o compostos doadores de elétrons particularmente
adequados os ésteres do 4cito ftalico, tais como ftalato de diisobutila, dioctila, difenila e
de benzilbutila, e os ésteres de acidos succinicos.

Compostos doadores de elétrons internos particularmente
adequados s3o escolhidos dentre os succinatos descritos no pedido de patente
internacional WO 00/63261. Preferencialmente, os succinatos tém a férmula (1) abaixo:

0

Bl g
Rt S0~

Rj""'lc\ (I:I/O\Rl
R O

em que os radicais R, e R, iguais ou diferentes entre si, sdo grupos C4-Ca, lineares ou
ramificados, alquila, alcenila, cicloalquila, arila, arilalquila ou alquilarila, opcionalmente
contendo heteroatomos; os radicais de R; a Rg, iguais ou diferentes entre si, séo
hidrogénio ou grupos Ci-Cz, lineares ou ramificados, alquila, alcenila, cicloalquila, arila,
arilalquita ou alquilarila, opcionalmente contendo heterodtomos, e os radicais de Ry a Rg
que estao ligados ao mesmo atomo de carbono podem ser unidos para formar um ciclo;
com a condigdo de que quando de R; a Rs s3c ao mesmo tempo hidrogénio, R é um
radical escolhido dentre grupos alquila primdria ramificada, secundéria ou terciaria,
alquila, cicloalquila, arila, arilalquila ou alquilarila tendo de 3 a 20 atomos de carbono, ou
um grupo alquila finear tendo pelo menos quatro atomos de carbono, opcionalmente
contendo heteroatomos.

R, e R, sado preferenciaimente grupos C;-Cs alquila,
cicloalquila, arila, arilalquila e alquilarila. S3o particularmente preferidos os compostos em
que R, e R, s&0 escothidos dentre alquilas primarias e em particular alquilas primarias
ramificadas. Exemplos de grupos Ry e R, adequados sdo metila, etila, n-propila, n-butila,
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isobutila, neopentila, 2-etilhexila. S3o particularmente preferidos os grupos etila, isobutila
e neopentila.

Um dos grupos preferidos de compostos descritos pela
formula (i) é aquele em que os radicais de Ry a Rs séo hidrogénio e Re € um radical
ramificado alquila, cicloalquila, arila, arilalquila e alquilarila tendo de 3 a 10 atomos de
carbono. S#o particularmente preferidos os compostos em que Rg € um grupo alquila
primaria ramificada ou um grupo cicloalquila tendo de 3 a 10 Atomos de carbono.
Exemplos especificos sdo descritos nos pedidos de patente mencionados acima.

Além disso, também s3o particularmente preferidos os
compostos em que pelo menos dois radicais diferentes de hidrogénio sdo ligados a
Atomos de carbono diferentes, ou seja, Ry e Rs, ou Ry € Rs. Exemplos preferidos de tais
succinatos a serem usados nos compenentes cataliticos mencionados acima sao:
2,3-bis(trimetilsilil)succinato de dietila, 2,2-sec-butil-3-metilsuccinato de dietila, 2-(3,3,3-
trifluoropropil}-3-metilsuccinato de dietila, 2,3-bis(2-etilbutil)succinato de dietila, 2,3-dietil-
2-isopropilsuccinato de dietila, 2,3-diisopropil-2-metilsuccinato de dietila, 2,3-diciclohexil2-
metilsuccinato de dietila, 2,3-dibenzilsuccinato de dietila, 2,3-diisopropilsuccinato de
dietila, 2,3-bis(ciclohexilmetil)succinato de dietila, 2,3-di-t-butilsuccinato de dietila, 2,3-
diisobutilsuccinato de dietila, 2,3-dineopentilsuccinato de dietila, 2,3-diisopentilsuccinato
de dietila, 2,3-(1-trifluorometiletil}succinato de dietila, 2,3-(9-fluorenil}succinato de dietila,
2-isopropil-3-isobutilsuccinato de dietita, 2-t-butil-3-isopropilsuccinato de dietila, 2-
isopropil-3-ciclohexilsuccinato de dietila, 2-isopentil-3-ciclohexilsuccinato de dietila, 2-
ciclohexil-3-ciclopentilsuccinato de dietila, 2,2,3,3-tetrametilsuccinato de dietila, 2,2,3,3-
tetraetilsuccinato de dietila, 2,2,3,3-tetrapropilsuccinatc de dietila, 2,3-dietil-2,3-
diisopropilsuccinato de dietila, 2,3-bis{trimetilsilil)succinato de diisobutila, 2,2-sec-butil-3-
metilsuccinato de diisobutila, 2-(3,3,3-trifluoropropil)-3-metilsuccinato de diisobutila, 2,3-
bis(2-etilbutil}succinato de diisobutila, 2,3-dietil-2-isopropilsuccinato de diisobutila, 2,3-
diisopropil-2-metilsuccinato de diisobutila, 2,3-diciclohexil-2-metilsuccinato de diisobutila,
2 3-dibenzilsuccinato de diisobutila, 2,3-diisopropilsuccinato de diisobutila, 2,3-
bis(ciclohexilmetil)succinato de diisobutila, 2,3-di-t-butilsuccinato de diisobutila, 2,3-
diisobutilsuccinato de diisobutila, 2,3-dineopentilsuccinato de  diisobutila, 2,3-
diisopentilsuccinato de diisobutila, 2,3-(1,1,1-trifluoro-2-propil)succinato de diisobutila, 2,3-
n-propilsuccinato de diisobutila, 2,3-(9-fluorenil)succinato de diisobutila, 2-isapropil-3-
isobutilsuccinato de diisobutila, 2-t-butil-3-isopropilsuccinato de diisobutila, 2-isopropil-3-
ciclohexilsuccinato de diisobutila, 2-isopentil-3-ciclohexilsuccinato de diisobutila, 2-n-
propil-3-(ciclohexilmetil)succinato de diisobutila, 2-ciclohexil-3-ciclopentilsuccinato de
diisobutila, 2,2,3,3-tetrametilsuccinato de diisobutita, 2,2,3,3-tetraetilsuccinato de
diisobutila, 2,2,3,3-tetrapropilsuccinato de diisobutila, 2,3-dietil-2,3-diisopropilsuccinato de
diisobutila, 2,3-bis(trimetilsilil)succinato de dineopentila, 2,2-sec-butil-3-metilsuccinato de
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dineopentila,  2-(3,3,3-trifluoropropil)-3-metilsuccinate  de dineopentila, 2,3-bis(2-
etilbbutil)succinato de dineopentila, 2 3-dietil-2-isopropilsuccinato de dineopentila, 2,3-
diisopropil-2-metilsuccinato  de dineopentila,  2,3-diciclohexil2-metilsuccinato  de
dineopentila, 2,3-dibenzilsuccinato  de dineopentila, 2,3-diisopropilsuccinato  de
dineopentila, 2,3-bis(ciclohexilmetiljsuccinato de dineopentila, 2,3-di-t-butilsuccinato de
dineopentila, 2,3-diisobutilsuccinato de dineopentila, 2,3-dineopentilsuccinato de
dineopentila, 2,3-diisopentilsuccinato de dineopentila, 2,3-(1,1,1-trifluoro-2-
propil)succinato de dineopentila, 2,3-n-propilsuccinato  de dineopentila, 2,3-(9-
fluorenil)succinato de dineopentila, 2-isopropil-3-isobutilsuccinato de dineopentila, 2-t-
butil-3-isopropilsuccinato  de  dineopentila, 2-isopropil-3-ciclohexilsuccinato  de
dineopentila, 2-isopentil-3-ciclohexilsuccinato de dineopentila, 2-n-propil-3-
(ciclohexilmetiljsuccinato  de  dineopentila, 2-ciclohexil-3-ciclopentilsuccinato  de
dineopentila, 2,2,3,3-tetrametilsuccinato de dineopentila, 2,2,3,3-tetraetilsuccinato de
dineopentila, 2,2,3,3-tetrapropilsuccinato de dineopentila, 2,3-dietil-2,3-
diisopropilsuccinato de dineopentila.

S3o0 particularmente preferidos o 2,3-dibenzilsuccinato de
dietila, 2,3-diisopropilsuccinato de dietila, 2,3-bis(ciclohexilmetil)succinato de dietila, 2,3-
diisobutilsuccinato de dietila, 2,3-(1-trifluorometil-etil)succinato  de dietila, 2,3-
dibenzilsuccinato de  diisobutila, 2,3-diisopropilsuccinato  de diisobutila, 2,3-
bis(ciclohexilmetil)succinato de diisobutila, 2,3-n-propilsuccinato de diisobutila, 2,3-dietil-
2-isopropilsuccinato de dineopentila, 2,3-diisopropil-2-metilsuccinato de dineopentila, 2,3-
diciclohexil-2-metilsuccinato de dineopentila, 2,3-dibenzilsuccinato de dineopentila, 2,3-
diisopropilsuccinato de dineopentila, 2,3-bis(ciclohexilmetil)succinato de dineopentila, 2,3-
diisobutilsuccinato de dineopentila, 2,3-n-propilsuccinato de dineopentila, 2-isopropil-3-
ciclohexilsuccinato de dineopentila.

Outros doadores de eletros particularmente adequados sé&o
os 1,3-diéteres de férmula:

o
o-RY
em que os radicais R' e R' sdo iguais ou diferentes e sdo radicais alquila Ci-Cys,
cicloalquila C3-Cqs 0U arila C-Cqg; R" e R s#0 iguais ou diferentes e sdo radicais alquila
C,-Cs; ou s%o os 1,3-diéteres em que o dtomo de carbono na posigao 2 pertence a uma
estrutura ciclica ou policiclica composta de 5, 6 ou 7 atomos de carbono e contendo duas

ou trés insaturagdes.
Esteres deste tipo s3o descritos nos pedidos de patente
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européia publicados 361493 e 728769.

Exemplos representativos de ditos diéteres sdo como segue:
2-metil-2-isopropil-1,3-dimetoxipropano, 2,2-diisobutil-1,3-dimetoxipropano, 2-isopropil-2-
ciclopentil-1,3-dimetoxipropano, 2-isopropil-2-isoamil-1,3-dimetoxipropano e  9,9-bis
(metoximetil) fluoreno.

A preparagio dos componentes cataliticos mencionados
acima & executada de acordo com varios métodos. Por exemplo, um aduto de
MgCl.enROH (em particular na forma de particulas esferoidais) em que n é geralmente de
entre 1 a 3 e ROH & etanol, butanol ou isobutanol, é reagido com um excesso de TiCl,
contendo o composto doador de elétrons. A temperatura de reagéo € geralmente de 80 a
120°C. O sdlido é entdo isolado e reagido mais uma vez com TiCl,, ha presenga ou
auséncia do composto doador de elétrons, apés o que ele & separado e avado com
aliquotas de hidrocarboneto até que todos os fons de cloro tenham desaparecido. No
componente catalitico sélido, 0 composto de titanio, expresso como Ti, esta geralmente
presente numa quantidade de 0,5 a 10% em peso. A quantidade de composto doador de
elétrons fixada no componente catalitico sélido geralmente é de 5 a 20% em moles com
relagio ao dihaleto de magnésio. Os compostos de titdnio que podem ser usados para a
preparacdo do componente catalitico sélido séo os haletos e halo-alcoolatos de titnio. O
composto preferido € o tetracloreto de titanio.

As reagbes descritas acima resultam na formagédo de um
haleto de magnésio na forma ativa. Outras reagdes sdo conhecidas na literatura, que
levam & formagio de haleto de magnésio na forma ativa a partir de compostos de
magnésio diferentes de haletos, tais como carboxilatos de magnesio.

Os catalisadores Ziegler-Natta também compreendem
também um co-catalisador, i.e. um composto organoaluminio, tal como um composto
alquil-aluminio. Um composto doador de elétrons externo & opcionaimente adicionado ao
composto organoaluminio.

Os compostos alquil-Al usados como cocatalisadores
compreendem os trialquil-Al, tais como trietil-Al, triisobutil-Al, tri-n-butil-Al @ compostos
alquil-Al lineares ou ciclicos contendo dois ou mais atomos de Al ligados um ac outro pro
meio de dtomos de O ou N, ou grupos SO, ou SO;.

O composto alquil-Al & geraimente usado numa quantidade
tal que a razio Al/Ti seja de 1 a 1000.

Os compostos doadores de elétrons que podem ser usados
como doadores externos incluem ésteres de acidos aromaticos tais como benzoatos de
alquila, e em particular compostos de silicio contendo pelo menos uma ligagao Si-OR, em
que R é um radical hidrocarboneto. Exemplos de compostos de silicio séo (t-
butil),Si(OCHS3),, {(ciclopentil);Si(OCH,), (cictohexil}(metil)Si(OCH3;), e (fenil),Si(OCH3)..
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Os 1,3-diéteres tendo as férmulas descritas acima tambem
podem ser usados vantajosamente.

Se o doador interno for um destes ésteres, os doadores
externos podem ser omitidos.

Antes do processo de polimerizagdo, os catalisadores
podem ser pré-contatados com pequenas gquantidades de olefinas (prepolimeriza¢ao),
melhorando assim tanto o desempenho do catalisador como a morfologia dos polimeros.
A prepolimerizagdo é executada mantendo o catalisador em suspens3o em um solvente
hidrocarboneto (p.ex., hexano ou heptano) e polimerizando a uma temperatura desde a
temperatura ambiente até 60°C por um tempo suficiente para produzir quantidades de
polimero de 0,5 a 3 vezes o peso do componente catalitico sélido. Ela também pode ser
executada em propileno liquido, nas condigdes de temperatura indicadas acima,
produzindo quantidades de polimero que podem atingir até 1000 g por grama de
componente catalitico.

Outros catalisadores que podem ser usados no processo de
acordo com o presente invento sao catalisadores do tipo metalocénico, como descrito nas
patentes US 5 324 800 e EP-A-0 129 368, sio particularmente vantajosos os
metalocenos bis-indenila ligados em ponte, por exemplo como descrito na patente US
5 145 819 e EP-A-0 485 823. Uma outra classe de catalisadores adequados € a dos
assim chamados catalisadores de geometria restringida, como descrito nos documentos
EP-A-0 416 815, EP-A-0 420 436, EP-A-0 671 404, EP-A-0 643 066 e WO 91/04257.

Os canos, encaixes, perfis, filmes e fothas de acordo com o
presente invento sio produzidos de forma conhecida per se, por (co)extrusdo ou
moldagem, respectivamente, por exemplo.

A extrusdo dos artigos pode ser feita com diferentes tipos de
extrusoras para poliolefinas, p.ex., extrusoras de rosca simples ou dupla.

Uma forma de realizagao adicional do presente invento & um
processo em que a dita composig3o polimérica heterofasica é moldada em ditos artigos.

Devido 3 alta fluidez da composigdo polimérica usada, o
processo de extrusi3o exige pressdo ou temperatura mais baixas no cabegote que
aquelas exigidas quando s&o usados polimeros convencionais mesmo se eles tiverem
uma taxa de fluxo de fundido maior. Por exemplo, o valor de pressdo pode ser reduzido
em cerca de 10%.

Quando os tubos s&o multicamadas, pelo menos uma
camada é feita da composi¢do polimérica de propileno descrita acima. As camadas
adicionais sdo preferencialmente feitas de um polimero amorfe ou cristalino (tal como
homopolimero e co- ou terpolimero) de olefinas R-CH=CH,, em que R é um atomo de
hidrogénio ou um radical alquila C4-Cs. S&o particularmente preferidos os seguintes
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polimeros:

1) homopolimeros isotaticos ou principalmente isotaticos de propileno;

2) co- e terpolimeros estatisticos de propileno com etileno e/ou a-olefinas, tais como
buteno-1, hexeno-1, octeno-1, 4-metilpenteno-1, em que o teor total de comonémero
varia de 0,05 a 20% em peso, ou mistura de ditos polimeros com homopolimeros
isotaticos ou principalmente isotaticos de propileno;

3) misturas heterofasicas de polimeros compreendendo (a) um homopolimero de
propileno efou um dos co- e terpolimeros do item (2), e uma porgao elastomérica (b)
compreendendo co- e terpolimeros de etileno com propileno e/ou uma a-olefina C4-Ce,
opcionalmente contendo quantidades menores de um dieno, 0 mesmo descrito para o
polimero (2)(a); e

4) polimeros amorfos tais como polimeros fluoretados, por exemplo poli(difluoreto de
vinilo) (PVDF).

Em tubos multicamadas, as camadas do tubo podem ter
espessuras iguais ou diferentes.

Com o uso da composigao poliolefinica do presente invento
podem ser feitos tubos e encaixes mais finos para sistemas de esgoto subterraneos
usando, p.ex., tubos da série S 13.3 em vez de S 11.2 para obter uma rigidez igual ou
maior que 8 kN/m”. A série S e as espessuras de parede correspondentes sdo descritas
na regra EM 1852/A1.

Os seguintes exemplos s3o dados para ilustrar mas néo
limitar o presente invento.

Os seguintes métodos analiticos s&o usados para
determinar a extratibilidade do composto doador de elétrons e caracterizar as
composi¢des poliméricas e os tubos obtidos a partir delas.

Taxa de fluxo de fundido: determinada de acordo com o método 1SO 1133 (5 kg, 230°C, a

menos que especificado).

Viscosidade intrinseca [n]: determinada em tetrahidronaftaleno a 135°C.

Teor de etileno: determinado por espectroscopia |.R.

Fracdes soliivel e insoltvel em xileno a 25°C: 2,5 g de polimero sac dissolvidos em 250

mL de xileno a 135°C sob agitagdo. Ap6s 20 minutos a solugio é deixada a resfriar até
25°C, ainda sob agitagdo, e entdo é deixada a decantar por 30 minutos. O precipitado &
filtrado com papel de filtro, a solugdo & evaporada em fluxo de nitrogénio, e o residuo e
secado sob vacuo a 80°C até atingir peso constante. Assim, calcula-se a percentagem
em peso de polimero soltvel e insolGvel em xileno & temperatura ambiente.

Indice de polidispersidade (P.l): medida da distribuigdo de pesos moleculares no

polimero. Para determinar o valor de P.l., o médulo de separagdo em baixos valores de
médulo, p.ex. 500 Pa, é determinado a uma temperatura de 200°C usando um reémetro
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de placas paralelas medelo RMS-800 comercializado por Rheometrics (USA), operando
numa frequéncia de oscilagio que aumenta de 0,01 rad/s a 100 rad/s. A partir do valor do
médulo de separagio, pode-se derivar o P.l. por meio da equag&o:
P.l. = 54,6 * (m6&dulo de separagéo)'”®
em que o mddulo de separagio (MS) & definido como
MS = (frequiéncia em G' = 500 Pa} / (freqiéncia em G" = 500 Pa)
em que G' & o médulo de armazenagem e G € o modulo de perda.
Médulo flexional eldstico: de acordo com o método ISO 178.
Alongamento na deformacdo: de acordo com o método {1SO/R 527.
TensZo na deformacio e médulo de_elasticidade na tensdo (ou médulo de tensdo): de

acordo com o método ISO 527.

Resisténcia a impacto 1ZOD entalhado: Determinado de acordo com o método I1SO
180/1A.

Rigidez do anel: de acordo com o método ISO 9969 a 23°C.

Médulo de elasticidade em tensdo_do tubo (ME): calculado pela seguinte férmula no
método alemao AT 127:

ME = SNx 12x 8 x t  x [(dect) / 2)°
em que SN é a rigidez do anel, de & o didmetro externo do tubo e t € a espessura da
parede do tubo.
Exemplo 1
Preparacio do componente catalitico sélido

28,4 g de MgCl, anidro e 49,5 g de etanol anidro, 100 mL de
bleo de vaselina ROL OB/30 e 100 mL de dleo de silicone (viscosidade: 350 mm?/s) sao
introduzidos, sob atmosfera inerte, em um frasco imerso num banho termo-estabilizado a

120°C e sob agitag3o até que o MgCl, seja dissolvido completamente. Com isso, é
formado um aduto com etanol em mistura com os 6leos. A mistura quente & entdo
transferida, ainda sob uma atmosfera inerte, a um recipiente de 1500 mL dotado de uma
jaqueta de aquecimento e contendo 150 mL de dleo de vaselina e 150 mL de dleo de
silicone. A mistura & mantida a 120°C e mantida sob agitagdo. A mistura é agitada por 3
minutos a 3000 rpm. Depois disso, a mistura & descarregada em um recipiente de 2 litros
contendo 1000 mL de n-heptano anidro que € mantido sob agitagao e resfriado de modo
que a temperatura final n4o exceda 0°C.

As microesferas de MgCl,#3C,H;OH assim obtidas séo
parcialmente desalcoolizadas. O &lcool é removido do aduto em temperaturas que
aumentam gradualmente de 50 a 100°C em corrente de nitrogénio até que o alcool esteja
reduzido a 1,8 moles por mol de MgCl,. Entéo, o aduto é filtrado, secado sob vécuo &
temperatura ambiente e ativado como descrito no exemplo 1 da patente US 4 399 054.

Tais microesferas produzem um componente catalitico sélido
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contendo 1,95% em peso de Ti.

Em um frasco de fundo redondo de 500 mL com quatro
gargalos, purgado com nitrogénio, sao introduzidos 250 mL de TiCl, a 0°C. Sob agitagao,
s3o introduzidos 10,0 g do MgCl,e1 8C.Hs;OH microesferoidal acima. Entdo, é adicionada
uma mistura de ambas as formas racémica e meso de 2,3-(diisopropil)succinato de dietila
(DIEDIPS) como doador interno.

A temperatura & elevada a 110°C e mantida por 60 minutos.
Entdo, a agitagdo & interrompida, o produto sélido ¢ deixado a decantar e o liquido
sobrenadante & sifonado.

250 mL de TiC\, fresco s#o adicionados. A mistura é reagida
a 120°C por 30 minutos e, ent&o, o liquido sobrenadante é sifonado.

Entdo, a agitagio & interrompida, o produto sdlido é deixado
a decantar e o liquido sobrenadante & sifonado.

250 mL de TiCl, fresco sdo novamente adicionados. A
mistura é reagida a 120°C por 30 minutos e, entdo, o liquido sobrenadante é sifonado.

O sdlido & lavado seis vezes com hexano anidro (100 mi
cada vez) a 60°C.

O teor de doador interno no componente catalitico sélido €
de 11,1% em peso.

Polimerizacdo

As composi¢des poliméricas sao preparadas pela
polimerizagdo de propileno e etileno sob condigdes continuas numa instalagao
compreendendo um aparetho de polimerizag&o em fase gasosa.

O componente catalitico descrito acima é usado com
diciclopentildimetoxisilano (DCPMS) como componente doador de eiétrons externo e com
trietilaluminio (TEAL). A raz3o em peso de TEAL/componente catalitico & 5; a razéo em
peso de TEAL/DCPMS é 4. O catalisador € enviado ao aparelho de polimerizagdao em
fase gasosa. Este ultimo compreendia dois reatores cilindricos interconectados, elevador
(1) e abaixador (2). As condigdes de fluidizagéo rapida foram estabelecidas no reator (1)
pela reciclagem do gas a partir do separador gas-sdlido.

A forma de diferenciar a composigdc do gas nas duas
pernas do reator & a barreira de alimentac&o. Esta corrente é o propileno alimentado na
parte superior maior do abaixador.

Outras condigbes de operagdo e as caracteristicas dos
polimeros produzidos sao indicadas na tabela |.

No final da polimerizagdo, o pd polimérico resultante &
descarregado, estabilizado com um pacote estabilizante convencional, secado num forno
em uma corrente de nitrogénio a 60°C, e entio introduzido juntamente com talco em
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quantidade de 2% em peso com relagdo a porgao do polimero em uma extrusora Werner
53 para granulagao.

Na tabela Il sdo relatadas as propriedades das composigdes
poliméricas determinadas nas composigdes granuladas.

A rigidez de anel do tubo, de acordo com a norma 1SO 9969,
e um valor de calculo para o médulo de elasticidade em um didmetro nominal de 110,14
mm e uma espessura de parede de 3,2 mm s&o determinados e calculados e os
resultados sdo indicados na tabela Il

TABELA |
Exemplo 1
Temperatura, °C 80
1° Componente - homopolimero de propileno
Fragao", % em peso 92
MFR (230°C, 5 kg), 9/10 min. 1,6
Indice de Polidispersidade 6,2
Fragao solivel em xileno a 25°C, % em peso 1,6
[nI([n.)). diig 3.2
2° Componente - borracha de copolimero de propileno-etileno
Temperatura (reator de leito fluido), °C 70
C,/{ Cx'+ Cy), mol/mol 0,28
Fracao”, % em peso 8
Teor de etileno, % em peso 42
Fracao solivel em xileno a 25°C, % em peso 91
[n] da fragao solivel em xileno a 25°C ([n2]), di/g 36
Composigio polimérica total

Teor de etileno, % em peso 3.3
Fragdo solivel em xileno a 25°C, % em peso 8,3
Raz&o [n]i/[n): 0,86

 Quantidade de polimero preparada no reator correspondente, com relagio ao peso total
do polimero.
Notas: C,: etileno  Cj; : propileno

TABELA 1l
Propriedades da composi¢ao apés 7 dias Ex. 1
MFR (230°C, 5 kg), g/10 min. 1,19
Médulo flexional, MPa 1886
Resisténcia a impacto 1ZOD a 0°C, kJ/m® 22,8
Resisténcia a impacto 1ZOD a -20°C, kJ/m’ 9,9
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Tensdo na deformagdo, MPa 33,9
Modulo de elasticidade na tenséo, MPa 1811
Propriedades relativas ao tubo
Rigidez de anel, kN/m? 4,94
Modulo de elasticidade na tensio, MPa 2219
Exemplo 2

Preparacio do primeiro componente catalitico solido
48 g de MgCl, anidro, 77 g de C,H,OH anidro e 830 mL de
querosene s#o alimentados, em gas inerte e & temperatura ambiente, em uma autoclave
de 2 L com um agitador de turbina e um tubo de extragdo. O contetdo & aquecido a

120°C sob agitagdo formando assim o aduto entre MgCl, e o alcool que funde e
permanece misturado com o agente dispersante. A pressao de nitrogénio dentro da
autoclave @ mantida em 1,5 MPa. O tubo de extragdo da autoclave & aquecido
externamente a 120°C com uma jaqueta de aquecimento, tem um didmetro interno de 1
mm, e tem 3 metros de comprimento de uma extremidade da jaqueta de aquecimento até
a outra. Ento, a mistura é levada a fluir através do tubo a uma velocidade de cerca de 7
m/s.

Na salda do tubo a dispersio é recolhida em um frasco de 5
L, sob agitagao, contendo 2,5 L de querosene, e sendo externamente resfriado por meio
de uma jaqueta mantida a uma temperatura inicial de -40°C.

A temperatura final da dispers&o é de 0°C.

O produto sélido esférico que constitui a fase dispersada da
emuls3o & separado por meio de decantagdo e filtragdo, e entdo lavado com heptanc e
secado. Todas as ditas operagdes sdo executadas em uma atmosfera de gas inerte.

S3o obtidos 130 g de MgCl,#3C,H:OH na forma de
particulas sélidas esféricas com um didmetro maximo menor que ou igual a 50 pm.
Entdo, as microesferas de MgCl#3C;H;OH assim obtidas, sdc parciaimente
desalcoolizadas como descrito no exemplo 1 para obter MgCl,e1,1C,HsOH.

Num reator cilindrico de vidro de 500 mL equipado com uma
barreira filtrante sdo introduzidos a 0°C 225 mL de TiCl, e, enquanto sob agitagdo em um
periodo de 15 min., 10,1 g (54 mmol) de MgCl,#2,1C,HsOH obtidos como descrito acima.

No final da adigdo, a temperatura & trazida a 40°C e é
introduzido ftalato de diisobutila.

A temperatura & aumentada até 100°C no curso de 1 hora, e
a agitagdo continua por mais 2 horas. O TiCl, & entdo removido por filtragao, 200 mL de
TiCl, sdo adicionados enquanto sob agitagio a 120°C por mais uma hora. Finalmente, o
contetido & filtrado e lavado a 60°C com n-heptano até que todos os ions de cloro tenham
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desaparecido do filtrado. O componente catalitico obtido desta forma contém 3,3% em
peso de Ti e 10,8% em peso de ftalato de diisobutila.
Preparacio do sequndo componente catalitico sélido

O segundo catalisador & preparado como o primeiro
componente catalitico sélido exceto que & obtido MgCl;#2,4C.HsOH microesferoidal e o
componente catalitico contém 17,4% em peso de ftalato de diisobutila.

Sistema catalitico_e tratamento de polimerizagdo
Antes de ser introduzida nos reatores de polimerizagdo, uma

mistura dos componentes cataliticos sélidos descritos acima numa raz3o em peso de 1
para 1 é contactada a 12°C por 24 minutos com trietilaluminio e diciclopentildimetoxisilano
(DCPMS) em quantidades tais que a razido em peso de TEAL para o componente
catalitico sélido seja igual a 11 e a razdo em peso de TEAL e DCPMS seja de 5,45.

O sistema catalitico & entdo submetido a prepolimerizagdo
mantendo-0 em suspensdo em propileno liquido a 20°C por cerca de § minutos antes de
introduzi-lo no primeiro reator de polimerizagao.

Polimerizacio

A polimerizagdo & conduzida de forma continua numa série
de trés reatores equipados com dispositivos para transferir o produto de um reator para
outro imediatamente préximo a efe. O componente (1) é preparado no primeiro e segundo
reatores, enquanto o componente (2) & preparado no terceiro.

O hidrogénio & usado como regulador de pesos
moleculares.

A fase gasosa (propileno, etileno e hidrogénio) é
continuamente analisada por cromatografia gasosa.

No final da polimerizag3o, o pd é descarregado e secado
sob um fluxo de nitrogénio.

Entdo, numa extrusora Cortiplast, a composi¢do polimérica
em pé assim obtida & misturada, fundida e granulada com talco em quantidades de 2%
em peso com relagao a porgéo do polimero e com um pacote estabilizante convencional.

Na extrusora, a temperatura da composicdo polimérica
fundida & de 230°C e a pressdo no cabegote é de 19 a 20 MPa.

As condigdes principais de polimerizagdo e os dados
analiticos relativos aos polimeros produzidos nos trés reatores s3o relatados na tabela lll.

As caracteristicas e as propriedades mecéanicas e fisicas
das composigBes poliméricas do exemplo 2 e do tubo preparado a partir delas sdo
relatados na tabela V.

A rigidez de anel do tubo, de acordo com a norma ISO 9969,
e um valor de célculo para o médulo de elasticidade em um didmetro nominal de 250 mm
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e uma espessura de parede de 10,7 mm s3o determinados e calculados e os resultados
s30 indicados na tabela IV.
Exemplo comparativo 1

Um copolimero de propileno contém cerca de 4,5% em peso
de etileno e tem um valor de [n] de 3,58 dl/g, um valor de MFR (230°C, 2,16 kg) de 0,29
g/10 min. (correspondendo a 0,3 g/10 min. a 230°C e 5 kg) e é insoluvel em xileno a
temperatura ambiente numa quantidade de 89,1%.

Dito copolimero de propileno convencional, comercial,
correspondendo ao estado da técnica no campo de tubos rigidos, é extrudado numa
extrusora Cortiplast como no exemplo 3. Na extrusora, a temperatura éde 227°C e a
pressio no cabegote é de 21 MPa.

O alto valor de pressdo no cabegote da extrusora mostra
que a processabilidade do polimero convencional & inferior aquela da composigdo de
acordo com o presente invento, sendo similares os valores de MFR.

TABELA Il
Exemplo 2
1° Reator - homopolimero de propileno
Temperatura, °C 72
Presséo, bar 42
Densidade da lama, kg/m® 508
Volume' de H,, ppm 304
Fracao®, % em peso 56
MFR (10 kg, 230°C), 9/10 min. 0,24
2° Reator - homopolimero de propileno
Temperatura, °C 70
Pressao, bar 42
Densidade da lama, kg/m® 528
Volume'! de H,, ppm 918
Fragao?, % em peso 34
MFR (5 kg, 230°C), g/10 min. 0,68
Frac4o insoluvel em xileno a 25°CY, % em peso 88,6
indice de Polidispersidade® 6,7
[n1” ([n]1), dl/g 3,6
3° Reator - borracha de copolimero de propileno-etileno
Temperatura, °C 75
Presséo, bar 17

H,/C; , mol/mol 0,032
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C,/( C;+ Cy), mol/imol 0.35
Fragao”, % em peso 10
Teor de etileno, % em peso 46
[n} da fragdo solivel em xileno a 25°C ([n2)), di/g 3,3
Composigao polimérica total
MFR, g/10 min. 0,81
Teor de etileno, % em peso 47
Fracio soluve! em xileno a 25°C, % em peso 10,1
Razao [n]/[n): 1,09

K Concentraco de hidrogénio no mondmero liquido; 2 Quantidade de polimero preparada no reator
correspondente, com refagio ao peso total do polimero; ® com relagio ao polimero total produzide nos dois

primeiros reatores,

Notas: Cy : etileno Ca : propileno
TABELA IV
Propriedades do polimero apds 7 dias Ex. 2
Madulo flexional, MPa 1755
Resisténcia a impacto IZOD a 0°C, kJ/im? NB"
Resisténcia a impacto 120D a -10°C, kd/im? 11,2
Resistancia a impacto IZOD a -20°C, kJ/m? 6,1
Tens3o na deformagao, MPa 33
Propriedades relativas ao tubo

Rigidez de anel, kN/m? 16
Médulo de elasticidade na tensdo, MPa 2148

Y Nao quebrado

Os exemplos 1 e 2 mostram que os tubos de acordo com o
presente invento possuem valores de moédulo de elasticidade em tensao maiores que
2000 MPa, contrario aqueles dos tubos do estado da técnica.
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REIVINDICACOES

1. Artigos preparados por extrusdo, moldagem e suas
combinagdes, caracterizados pelo fato de que compreendem uma composicdo
poliolefinica heterofasica tendo um valor de taxa de fluxo de fundido de até
2g/10min (ISO 1133, 5kg, 230°C) compreendendo (percentagens em peso):

1) de 65 a 95% de um polimero cristalino de propileno
escolhido de homopolimero de propileno, o dito polimero sendo insoluvel em
xileno a temperatura ambiente numa quantidade acima de 85% e tendo um indice
de polidispersidade, medido por método reoldgico, variando de 4,5 a 13, e um
valor de viscosidade intrinseca ([n]) (determinado em tetrahidronaftaleno a
135°C) acima de 2,2 dl/g; e

2) de 5 a 35% de um polimero olefinico elastomérico
de etileno com uma a-olefina C3-C10 e opcionalmente um dieno, tendo um teor
de etileno variando de 15 a 85% e um valor de viscosidade intrinseca ([n])
(determinado em tetrahidronaftaleno a 135°C) de pelo menos 1,4 dl/g; em que a
razdo do valor de viscosidade intrinseca do polimero cristalino (1) para o
polimero elastomérico (2) varia de 0,45 a 1,6.

2. Artigos de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizados pelo fato que o polimero cristalino de propileno tem um indice de
polidispersidade, medido por método reologico, de 5 a 9.

3. Tubos mono- ou multicamadas, caracterizados pelo
fato de que pelo menos uma camada compreende uma composi¢do como definida
na reivindicacdo 1 ou 2.

4. Tubos de acordo com a reivindicagdo 3,
caracterizados pelo fato que o tubo ¢ um tubo de dgua suja, um tubo subterraneo
de aguas pluviais ou um tubo subterrdneo de esgoto.

5. Composigdo poliolefinica heterofasica,
caracterizada pelo fato de que tem um valor de taxa de fluxo de fundido de até 2
g/10 min (ISO 1133, 5kg, 230°C) e compreende (percentagens em peso):

1) de 65 a 95% de um polimero cristalino de propileno
escolhido de homopolimero de propileno, o dito polimero sendo insoluvel em
xileno a temperatura ambiente numa quantidade acima de 85% e tendo um indice
de polidispersidade, medido por método reoldgico, variando de 4,5 a 13, e um
valor de viscosidade intrinseca ([n]) (determinado em tetrahidronaftaleno a
135°C) acima de 2,2 dl/g; e

2) de 5 a 35% de um polimero olefinico elastomérico
de etileno com propileno, tendo um teor de etileno variando de 15 a 85% e um

valor de viscosidade intrinseca ([n]) (determinado em tetrahidronaftaleno a
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135°C) de pelo menos 1,4 dl/g;
em que a razdo do valor de viscosidade intrinseca do

polimero cristalino (1) para o polimero elastomérico (2) varia de 0,45 a 1,6.

6. Composicdo de acordo com a reivindicagdo 5,
caracterizada pelo fato que o polimero cristalino de propileno tem um indice de
polidispersidade, medido por método reoldgico, de 5 a 9.

7. Processo para produzir o artigo como definido na
reivindicagdo 1, caracterizado pelo fato de que a composi¢cdo como definida na
reivindicagdo 5 ¢ extrudada ou moldada ou ambos.
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RESUMO
Pedido de Invengio: “ARTIGOS PREPARADOS POR EXTRUSAO,
MOLDAGEM E SUAS COMBINACOES E SEU PROCESSO DE
PRODUCAO, TUBOS MONO- OU MULTICAMADAS E COMPOSICAO
POLIOLEFINICA HETEROFASICA”.

A presente invencdo refere-se a artigos preparados por
extrusdo, moldagem e suas combinacdes compreendendo uma composicdo
poliolefinica heterofasica tendo um valor de taxa de fluxo de fundido de até
2g/10min (ISO 1133, 5kg, 230°C) compreendendo (percentagens em peso): (1) de
65 a 95% de um polimero cristalino de propileno escolhido de homopolimero de
propileno, o dito polimero sendo insolivel em xileno a temperatura ambiente
numa quantidade acima de 85% e tendo um indice de polidispersidade, medido
por método reoldgico, variando de 4,5 a 13, e um valor de viscosidade intrinseca
([n]) (determinado em tetrahidronaftaleno a 135°C) acima de 2,2 dl/g; e (2) de 5 a
35% de um polimero olefinico elastomérico de etileno com uma a-olefina C3-
C10 e opcionalmente um dieno, tendo um teor de etileno variando de 15 a 85% e
um valor de viscosidade intrinseca ([]) (determinado em tetrahidronaftaleno a
135°C) de pelo menos 1,4 dl/g; em que a razdo do valor de viscosidade intrinseca
do polimero cristalino (1) para o polimero elastomérico (2) varia de 0,45 a 1,6,
bem como refere-se ao seu processo de producdo, tubos mono- ou multicamadas

e composi¢do poliolefinica heterofésica.
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