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“TECIDO ESTIRAVEL CAPAZ DE SER SUBMETIDO A UM TRATAMENTO
ANTIENRUGAMENTO E PECA DE VESTUARIO”.

Campo da invengao

A presente invencdo refere-se a composicdes melhoradas
para tecidos estiraveis ("stretch") com resisténcia ao
enrugamento.

Histdérico da invencgao

A medida que artigos téxteis, tais como tecido, roupas de
cama e pecas de vestudrio sdo usados, surgem rugas em sua
superficie. No caso de pe¢as de vestuario,
particularmente pegas a base de material celuldsico, ©
uso e especialmente a lavagem gera enrugamento,
resultando numa aparéncia geralmente indesejavel. Para
remover as rugas, os consumidores das pegas utilizam uma
variedade de métodos inclusive o ferro de passar, prensa
para roupas e secagem em tambor rotativo (magquina de
secar) cuidadosamente monitorada. O enrugamento frequente
e dificil leva a insatisfacdo por parte do consumidor. Os
fabricantes e designers de artigos téxteis tem procurado
conferir aos artigos wuma prensagem duravel, para due
assim se possa evitar o enrugamento e/ou remover
rapidamente o enrugamento com esforgo minimo.

Os tratamento antienrugamento ("wrinke—-free') tipicos
(também frequentemente designados revestimento em prensa
permanente) incluem prover ligagdes de hidrogénio ou
covalentes que nao se degradem significativamente gquando
o tecido ¢é lavado seguindo algum método, tipicamente
lavagem & m&o ou a maguina. Nesse sentido, as ligagdes
sdo permanentes e o tecido permanece relativamente livre
de rugas durante sua vida util. Os revestimentos tipicos
em prensa permanente com frequéncia envolvem a aplicagao
de um revestimento quimico a superficie do tecido, ou
seja, um artigo téxtil. Esses revestimentos geralmente
incluem um agente reticulador e um catalisador de forma
tal que reticulagdes se formem entre o agente e um
material, por exemplo, celulose, nas fibras. As

reticulacgdes nao apenas proporcionam resisténcia ao
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enrugamento, como também melhoram a estabilidade
dimensional, aumentando a maciez do tecido e melhorando a
retencao de vincos.

Os revestimentos quimicos, que com frequéncia vem sendo
usados para conferir resisténcia ao enrugamento a um
artigo téxtil, sdo relativamente &speros e inadequados
para muitos tecidos. Existe, pois, uma necessidade
constante de um tecido estirdavel gue possa ser submetido
ao tratamento antienrugamento.

Sumario da invengao

Sdo aqui providos artigos téxteis compreendendo tecidos

estiraveis ("stretch") que possuam uma combinacdo de
propriedades desejaveis, incluindo uma ou mais das
seguintes: estabilidade dimensional, propriedades de

termofixacdo, capacidade de resisténcia ao enrugamento,
estiravel em uma ou ambas as dimensdes, capacidade de
serem fabricados como artigos de vestudrio gque retenham
vincos, que possuam resisténcia gquimica, térmica e a
abrasdo, tenacidade, etc. Em um aspecto, tais tecidos
precisam suportar lavagem a mdo ou a maquina, sem
degradacdo significativa de uma ou mais das propriedades
anteriormente mencionadas.

Tecido estirdavel ou composigdes para tecido "stretch"”
aqui providos possuem uma combinagdo balanceada de
propriedades desejaveis. O tecido aqui provido é
tipicamente um tecido "stretch" capaz de ser submetido a
um tratamento antienrugamento. O tecido "stretch”" aqui
provido compreende:

(A) um interpolimero de etileno/a-olefina, gue possui uma
ou mais das seguintes caracteristicas:

(1) um indice médio de blocos maior que zero e de cerca
de até 1,0 e uma distribuicdo de peso molecular, Mw/Mn,
superior a cerca de 1,3; ou

(2) pelo menos uma fracdo molecular gque elui entre 40°C e
130°C guando fracionada utilizando TREF, caracterizada
pelo fato de a fracdo ter um indice de Dblocos de pelo

menos 0,5 e de cerca de até 1; ou
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(3) um M,/M, de cerca de 1,7 a cerca de 3,5, pelo menos
um ponto de fusdo, Tn, em graus Celsius, e uma densidade,
d, em gramas/centimetro cubico, sendo gue o0s valores

numéricos de T, e d correspondem a relacgdo:

T,> - 2002,9 + 4538,5(d) - 2422,2 (d)?; ou
(4) um M,/M, de cerca de 1,7 a cerca de 3,5, sendo
caracterizado por um calor de fusdao, AH em J/g e uma

quantidade delta, AT, em graus Celsius definida como a
diferenca de temperatura entre o pico DSC mais alto e o
pico CRYSTAF mais alto, onde os valores numéricos de AT e
AH possuem as seguintes relacgdes:

AT > -0,1299(AH) + 62,81
para AH maior que zero e até 130J/g,

AT = 48°C para AH maior que 130J/g,

onde o pico CRYSTAF é determinado utilizando-se pelo
menos 5 por cento do polimero cumulativo, e se menos de 5
por cento do polimero tiver um pico CRYSTAF
identificavel, entdao a temperatura CRYSTAF & de 30°C; ou
(5) uma recuperacado eléastica, Re, a 300 por cento de
deformacdo e 1 ciclo medido com uma pelicula moldada por
compressao do interpolimero de etileno/a-olefina, e
possui uma densidade, d, em gramas/centimetro cubico,
onde os valores numéricos de Re e d satisfazem a seguinte
relacdo guando o interpolimero de etileno/ o-olefina é
substancialmente livre de uma fase reticulada:

Re > 1481 - 1629 (d); ou
(6) uma fracdao molecular que elui entre 40°C e 130°C
quando fracionada utilizando TREF, sendo que a fracgao
possui um teor de comondémero molar pelo menos 5 por cento

maior do que o de uma fracdo de interpolimero de etileno

aleatdrio comparavel eluindo entre as mesmas
temperaturas, onde dito interpolimero de etileno
aleatédrio comparavel compreende o(s) mesmo (s)

comondmero(s) e um indice de fusdo, densidade e teor de
comonédmero molar (com base no polimero total) na faixa de
10 por cento daquele do interpolimero; ou

(7) um médulo de armazenamento a  25°C, G (25°C)e um
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médulo de armazenamento a 100°C, G” (100°C), sendo que a
relacado de G’ (25°C) para G- (100°C) esta na faixa de
cerca de 1:1 a cerca de 9:1; e

(B) pelo menos um outro material;

sendo que o tecido possuili um estiramento ("stretch") de
pelo menos 8 por cento, medido de acordo com ASTM D3107,
e sendo que o tecido possuili uma classificag¢do de prensa
permanente de pelo menos 3,0 apds 5 lavagens utilizando
AATCC-124 ou Marks e Spencer P1l34 apds dito tecido ser
submetido a um tratamento antienrugamento.

As caracteristicas de interpolimero de etileno/a-olefina
de (1) a (7) acima sdo apresentadas com respelto ao
interpolimero de etileno/a-olefina antes de qualguer
reticulacdo significativa, ou seja, antes da reticulacao.
Os interpolimeros de etileno/oa-olefina Uteis na presente
invencao podem ou nado ser reticulados dependendo das
propriedades desejadas. A utilizacgdo das caracteristicas
de (1) a (7) conforme medidas antes da reticulacdo, néao
pretende sugerir gque o interpolimero deve ou n 4ao ser
reticulado - mas antes que a caracteristica é medida com
respeito ao interpolimero sem reticulagdo significativa.
A reticulacdo pode ou ndo alterar cada uma dessas
propriedades, dependendo do polimero especifico e do grau
de reticulacéo.

Em certas concretizacdes, o interpolimero de etileno/o-
olefina no tecido "stretch" agui provido tem a forma de
uma fibra eléastica.

O outro material é com frequéncia selecionado do grupo

consistindo dealgodéao, fibra de linho, rami, rayon,

viscose, canhamo, 1la, seda, linho, bambu, tencel,
viscose, angora, poliéster, poliamida, polipropileno,
outros materiais celulédésicos, proteina ou fibras
sintéticas, bem como misturas dos mesmos. Em uma

concretizacdo, o outro material compreende celulose, 1la&
ou suas misturas. Em uma concretizacdo, o tecido é de
malha ou de tear.

Breve descricdo dos desenhos
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A Figura 1 mostra a relagdo de ponto de fusdao/densidade

para os polimeros da invencéo (representados por
losangos) em comparagdo com oOs copolimeros aleatdrios
tradicionais (representados por circulos) e copolimeros

Ziegler-Natta (representados por tridngulos) ;

A Figura 2 mostra graficos de DSC-CRYSTAF delta como
funcdo de Entalpia de Fusdo DSC para diversos polimeros.
Os losangos representam copolimeros de etileno/octeno
aleatérios; os quadrados representam exemplos de polimero
de 1-4; os tridngulos representam os exemplos de polimero
de 5-9; e os circulos representam os Exemplos de polimero
de 10-19. Os simbolos "X" representam os Exemplos de
polimero A*-F*;

A Figura 3 mostra o efeito de densidade sobre a
recuperacdo elastica para peliculas ndao orientadas feitas
de interpolimeros da invencgao (representados pelos
quadrados e circulos) e copolimeros tradicionais
(representados pelos triadngulos que sao os diversos
polimeros Dow AFFINITY®) . Os gquadrados representam
copolimeros de etileno/buteno da invencgao, e os circulos
representam os copolimeros de etileno/octenoc da invencao.
A Figura 4 é um grafico de teor de octeno de fragdes de
copolimero de etileno/l-octeno TREF fracionado versus
temperatura de eluigdo TREF da fragao para o polimero do
Exemplo 5 (representado pelos circulos) e polimeros
comparativos E e F (representados pelos simbolos "X"). Os
losangos representam os copolimeros de etileno/octeno
aleatdérios convencionais;

A Figura 5 é um grafico do teor de octeno de fracdes de
copolimero de etileno/l-octeno TREF fracionado versus
temperatura de eluic¢do TREF da fragdo para o polimero do
Exemplo 5 (curva 1) e para O Comparativo F* (curva 2). Os
quadrados representam o Exemplo F*; e oOs tridngulos
representam o Exemplo 5;

A Figura 6 é& um grafico do log de médulo de armazenamento
como funcdo de temperatura para copolimero de etileno/l1-

octeno comparativo (curva 2) e copolimero de
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propileno/etileno (curva 3) e para dois copolimeros em
bloco de etileno/l-octeno da invencao feitos com
diferentes guantidades de agente de translado de cadeia
(curvas 1) ;

A Figura 7 mostra um grafico de TMA (lmm) versus mdédulo
de flexao para alguns polimeros da invencao
(representados pelos losangos) em comparacgdo com alguns
polimeros conhecidos. Os tridngulos representam diversos
polimeros DOW VERSIFY®; os circulos representam diversos
copolimeros de etileno/estireno aleatdérios; e os
quadrados representam diversos polimeros Dow AFFINITY®; e
A Figura 8 mostra um grafico de radiagao por feixe de
elétrons versus reticulacdo percentual para um copolimero
de olefina em bloco.

Descricdo detalhada da invengao

Definicdes Gerais

"Polimero"” significa um composto polimérico preparado
polimerizando-se mondmeros, sejam de tipo igual ou
diferente. O termo genérico "polimero" abrange os termos
"homopolimero", "copolimero", "terpolimero", bem como
"interpolimero".

"Interpolimero"” significa um polimero preparado através
da polimerizacdo de pelo menos dois tipos diferentes de
mondmeros. O termo genérico "interpolimero" inclui o
termo "copolimero" (gque & geralmente empregado para se
referir a um polimero preparado a partir de dois
mondémeros diferentes) bem como o termo "terpolimero”™ (que
¢ geralmente empregado para se referir a um polimero
preparado a partir de trés tipos diferentes de
monémeros) . Também abrange polimeros feitos através da
polimerizagdo de guatro ou mais tipos de monémeros.

O termo "interpolimero de etileno/a-olefina” geralmente

refere-se a polimeros compreendendo etileno e uma &-

olefina tendo 3 ou mais atomos de carbono.
Preferivelmente, etileno compreende a maior parte da
fracdo molar do polimero total, ou seja, o etileno

compreende pelo menos cerca de 50 moles por cento do
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polimero total. Mais preferivelmente, etileno compreende
pelo menos cerca de 60 moles por cento, pelo menos cerca
de 70 moles por cento, ou pelo menos cerca de 80 moles
por cento, com O restante substancial do polimero total
compreendendo pelo menos um outro comondmero que é
preferivelmente uma o-olefina tendo 3 ou mais atomos de
carbono. Para muitos copolimeros de etileno/octeno, a
composigdo preferida compreende um teor de etileno
superior a cerca de 80 moles por cento do polimero total
e um teor de octeno de cerca de 10 a cerca de 15,
preferivelmente de cerca de 15 a cerca de 20 moles por
cento do polimero total. Em algumas concretizagdes, oOs
interpolimeros de etileno/a-olefina n&ao incluem aqueles
produzidos com baixos rendimentos ou numa quantidade
menor ou como sub-produto de um processo quimico. Embora
os interpolimeros de etileno/a-olefina possam ser
misturados com um ou mais polimeros, os interpolimeros de
etileno/a-olefina produzidos dessa forma sao
substancialmente puros e frequentemente compreendem um
componente principal do produto de reagdo de um pProcesso
de polimerizagao.

Os interpolimeros de etileno/a-olefina compreendem
etileno e um ou mais comondmeros de a—oclefina
copolimerizaveis na forma polimerizada, caracterizados
por blocos ou segmentos mualtiplos de duas ou mais
unidades monoméricas polimerizadas gue diferem quanto as
propriedades guimicas ou fisicas. Ou seja, os
interpolimeros de etileno/a-olefina sdo interpolimeros em
bloco, preferivelmente interpolimeros ou copolimeros em
multibloco. Os termos "interpolimero" e "copolimero" sao
usados na presente invengdo reciprocamente. Em algumas
concretizacgdes, o copolimero em multibloco pode ser
representado pela seguinte fdérmula:

(AB)n

onde n é pelo menos 1, preferivelmente um numero inteiro
maior que 1, tal como 2, 3, 4, 5, 10, 15, 20, 30, 40, 50,

60, 70, 80, 90, 100 ou maior. "A" representa um bloco ou
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segmento duro e "B" representa um bloco ou segmento mole.
Preferivelmente, As e Bs sao ligados de forma
substancialmente linear, ao contrario de uma forma
substancialmente ramificada ou substancialmente na forma
de estrela. Em outras concretizacdes, os blocos A e os
blocos B sdoc aleatoriamente distribuidos ao longo da
cadeia polimérica. Em outras palavras, os copolimeros em
bloco geralmente ndo possuem uma estrutura como segue:
AAA—-AA-BBB-BB

Em outras concretizacdes ainda, os copolimeros em Dbloco

nao possuem geralmente um terceiro tipo de Dbloco, que
compreende diferentes comondmero (s) . Em outras
concretizagcdes ainda, cada bloco A e bloco B possui

mondmeros ou comondmeros substancialmente aleatoriamente
distribuidos dentro do bloco. Em outras palavras, nem O
bloco A e nem o bloco B compreende dois ou mais sub-
segmentos (ou sub-blocos) de composigao distinta, tal
como um segmento terminal, gque possul uma composigao

substancialmente diferente da do restante do bloco.

Os polimeros em multibloco compreendem tipicamente
diversas gquantidades de segmentos "duros" e "moles".
Segmentos "duros" referem-se a blocos de unidades

polimerizadas em gue O etileno estd presente numa
quantidade maior gque cerca de 95 por cento em peso, €
preferivelmente maior que cerca de 98 por cento em peso,
com base no peso do polimero. Em outras palavras, o teor
de comondémero (teor de mondémeros gue n&o etileno) nos
segmentos duros ¢é inferior a cerca de 5 por cento em

peso, e preferivelmente inferior a cerca de 2 por cento

em peso, com base no peso do polimero. Em algumas
concretizacdes, os segmentos duros compreendem todo ou
substancialmente todo o etileno. Segmentos "moles", por

outro lado, referem-se a blocos de unidades polimerizadas
nos gquais o teor de comondmero (teor de monbmeros gque nao
etileno) ¢é maior gue cerca de 5 por cento em peso,
preferivelmente maior que cerca de 8 por cento em peso,

maior que cerca de 10 por cento em peso ou maior gue
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cerca de 15 por cento em peso, com base no peso do
polimero. Em algumas concretizag¢gdes, o teor de comondmero
nos segmentos moles pode ser maior gque cerca de 20 por
cento em peso, maior que cerca de 25 por cento em peso,
maior que cerca de 30 por cento em peso, malior gue cerca
de 35 por cento em peso, maior gque cerca de 40 por cento
em peso, maior gque cerca de 45 por cento em peso, maior
que cerca de 50 por cento em peso, ou maior gque cerca de
60 por cento em peso.

Os segmentos moles podem estar fregquentemente presentes
num interpolimero em bloco de cerca de 1 por cento em
peso a cerca de 99 por cento em peso do peso total do
interpolimero em bloco, preferivelmente de cerca de 5 por
cento em peso a cerca de 95 por cento em peso, de cerca
de 10 por cento em peso a cerca de 90 por cento em peso,
de cerca de 15 por cento em peso a cerca de 85 por cento
em peso, de cerca de 20 por cento em peso a cerca de 80
por cento em peso, de cerca de 25 por cento em peso a
cerca de 75 por cento em peso, de cerca de 30 por cento
em peso a cerca de 70 por cento em peso, de cerca de 35
por cento em peso a cerca de 65 por cento em peso, de
cerca de 40 por cento em peso a cerca de 60 por cento em
peso, ou de cerca de 45 por cento em peso a cerca de 55
por cento em peso do peso total do interpolimero em
bloco. Ao contréario, os segmentos duros podem estar
presentes em faixas similares. A porcentagem em peso de
segmento mole e a porcentagem em peso de segmento duro
pode ser calculada com base nos dados obtidos de DSC ou
NMR. Tais métodos e calculos s&o descritos num Pedido de
Patente Americana concomitantemente depositado No. série
11/376.835, Documento de Procurador No. 385063-999558,
intitulada "Ethylene/o—-0Olefin Block Interpolymers”,
depositada em 15 de marco de 2006, em nome de Colin
L.P.Shan, ILonnie Hazlitt, et.al. e cedido a Dow Global
Technologies Inc., cuja descrigcdo foi aqui i1incorporada
por referéncia em sua totalidade.

O termo "cristalino", qguando empregado, refere-se a um
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polimero que possui uma transicdo de primeira ordem ou
ponto de fusdo cristalina (Tm) conforme determinado por
calorimetria diferencial exploratdéria (DSC) ou técnica
equivalente. O termo pode ser usado reciprocamente com o
termo "semicristalino”. O termo "amorfo" refere-se a um
polimero sem um ponto de fusao cristalina, conforme
determinado por calorimetria diferencial exploratdria
(DSC) ou técnica equivalente.

O termo "copolimero em multibloco” ou "copolimero

segmentado" refere-se a um polimero compreendendo duas ou

mais regides ou segmentos gquimicamente distintos
(designados "blocos") preferivelmente unidos de forma
linear, ou seja, um polimero compreendendo unidades

quimicamente diferenciadas que sdo unidas extremidade-a-
extremidade com respeito a funcionalidade etilénica
funcionalizada, em vez de em forma pendente ou enxertada.
Numa concretizacgdo preferida, os blocos diferem na
quantidade ou tipo de comondémero neles incorporado, na
densidade, na gquantidade de cristalinidade, no tamanho do
cristalito atribuivel a um polimero de tal composigdo, no
tipo ou grau de taticidade (isotatica ou sindiotatica),
regio-regularidade ou regio-irregularidade, na gquantidade
de ramificacdo, incluindo a ramificacdo de cadeia longa
ou hiper-ramificacd&o, na homogeneidade ou em qualguer
propriedade fisica ou quimica. Os copolimeros em
multibloco s&o caracterizados por distribuigdes tipicas
tanto do indice de polidispersidade (PDI ou Mw/Mn),
distribuicdo de extensdo de bloco, como da distribuicgao
de numero de blocos devido ao processo tipico de
fabricacdo dos copolimeros. Mailis especificamente, gquando
produzidos num processo continuo, os polimeros
desejavelmente possuem PDI de 1,7 a 2,9, preferivelmente
de 1,8 a 2,5, mais preferivelmente de 1,8 a 2,2 e o mais
preferivelmente de 1,8 a 2,1. Quando produzidos num
processo de Dbatelada ou semibatelada, os polimeros
possuem PDI de 1,0 a 2,9, preferivelmente de 1,3 a 2,5,

mais preferivelmente de 1,4 a 2,0 e o mais
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preferivelmente de 1,4 a 1, 8.

Na descricdo a seguir, todos os numeros descritos na
presente invencao sao valores aproximados,
independentemente se a palavra "cerca de" ou "aproximado"
for utilizada em relacdo aos mesmos. Eles podem variar em
1 por cento, 2 por cento, 5 por cento, ou as vezes, 10 a
20 por cento. Sempre que uma faixa numérica com um limite
inferior, R* e um limite superior, RY, for descrita,
gualquer numero enquadrado na faixa €& especificamente
descrito. Em especial, os numeros seguintes dentro da
faixa sao especificamente descritos: R=R"+k* (R'-R"), onde

k & uma variadvel variando de 1 por cento a 100 por cento

com um incremento de 1 por cento, ou seja, k €& 1 por
cento, 2 por cento, 3 por cento, 4 por cento, 5 por
cento...50 por cento, 51 por cento, 52 por cento..., 95

por cento, 96 por cento, 97 por cento, 98 por cento, 99
por cento, ou 100 por cento. Além disso, qualquer faixa
numérica definida por dois numeros R, conforme definida
acima, €& também especificamente descrita.

(A) Interpolimeros de Etileno/a-Olefina

Os interpolimeros de etileno/a-olefina utilizados nas
concretizagdes da invencao (também designado
"interpolimero da invengao" ou "polimero da invengao'")
compreendem etileno e um ou mais comondmeros de o-olefina
copolimerizaveis na forma polimerizada, caracterizados
por Dblocos ou segmentos multiplos de duas ou mais
unidades monoméricas polimerizadas diferindo quanto as
propriedades quimicas ou fisicas {(interpolimero em
bloco), preferivelmente um copolimero em multibloco. Os
interpolimeros de etileno/a-olefina sdo caracterizados
por um ou mais dos aspectos descritos abaixo.

Num aspecto, os interpolimeros de etileno/o—olefina
utilizados nas concretizagdes da invengdo possuem um
M,/M, de cerca de 1,7 a cerca de 3,5, e pelo menos um
ponto de fusdo, T,, em graus Celsius, e densidade, d, em
gramas/centimetro cubico, sendo que os valores numéricos

das varidveis correspondem a seguinte relacgao:
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Ta > —2002,9 + 4538,5(d) - 2422,2(d)?, e preferivelmente
Th > -6288,1 + 13141 (d) - 6720, 3(d)?, e mais
preferivelmente

T. > 858,91 - 1825,3(d) + 1112,8 (d)Z.

Tal relacdo ponto de fusdo/densidade ¢é ilustrada na
Figura 1. Ao contrario dos copolimeros aleatdrios
tradicionais de etileno/a-olefina cujos pontos de fusdo
diminuem com densidades decrescentes, os interpolimeros
da invencdo (representados por losangos) exibem pontos de
fuséo substancialmente independentes da densidade,
especialmente guando a densidade situa-se entre cerca de
0,87 g/cc a cerca de 0,95 g/cc. Por exemplo, o ponto de
fusdo de tais polimeros estdo na faixa de cerca de 110°C
a cerca de 130°C, guando a densidade varia de 0,875g/cc a
cerca de 0,945 g/cc. Em algumas concretizagdes, o ponto
de fusdo de tais polimeros estd na faixa de cerca de
115°C a cerca de 125°C, quando a densidade varia de 0,875
g/cc a cerca de 0,945 g/cc.

Em outro aspecto, os interpolimeros de etileno/oa-oclefina
compreendem, na forma polimerizada, etileno e uma ou mais
oa-olefinas e sdo caracterizados por uma AT, em graus
Celsius, definida como a temperatura para © pico mais
alto de Calorimetria Diferencial Exploratdria ("DSC")
menos a temperatura para o pico de Fracionamento por
Andlise de Cristalizacao ("CRYSTAF") e um calor de fuséao
em J/g, AT e AH satisfazem as seguintes relacgdes:

AT > -0,1299 (AH) + 62,81, e preferivelmente

AT = 0,1299 (AH) + 64,38, e mais preferivelmente,

AT > 0,1299 (AH) + 65,95,

para AH até 130 J/g. Além disso, AT €& igual a ou maior
que 48°C para AH maior gque 130 J/g. O pico CRYSTAF &
determinado utilizando-se pelo menos 5 por cento do
polimero cumulativo (ou seja, o pico deve representar
pelo menos 5 por cento do polimero cumulativo) e se menos
de 5 por cento do polimero tiver um pico CRYSTAF
identificavel, entdo a temperatura CRYSTAF é de 30°C, e

AH é o valor numérico do calor de fusdo em J/g. Mais
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preferivelmente, o pico CRYSTAF mais alto contém pelo
menos 10 por cento do polimero cumulativo. A Figura 2
mostra os dados plotados para os polimeros da invengao
bem como os exemplos comparativos. As Aareas de pico
integrado e as temperaturas de pico sdo calculadas
através do programa de desenho computadorizado fornecido
pelo fabricante do instrumento. A linha diagonal mostrada
para os polimeros comparativos de etileno octeno
aleatdédrios corresponde a equagdao AT= -0,1299 (AH)+ 62,81.
Em outro aspecto ainda, os interpolimeros de etileno/a-
olefina possuem uma frag¢do molecular gue elui entre 40°C
e 130°C quando fracionados utilizando Fracionamento por
Eluicdo e Elevacado de Temperatura ("TREF"), caracterizado
pelo fato de dita fracdo ter um teor de comondmero molar
maior, preferivelmente pelo menos 5 por cento maior, mais
preferivelmente pelo menos 10 por cento maior do que o de
uma fracao de interpolimero de etileno aleatdrio
comparavel eluindo entre as mesmas temperaturas, sendo
que o interpolimero de etileno aleatdrio comparavel
contém o(s) mesmo(s) comondmero(s) e possul um indice de
fusdo, densidade e teor de comondmero molar (com base no
polimero total) na faixa de 10 por cento da do
interpolimero em bloco. Preferivelmente, o M,/M, do
interpolimero comparavel esta também na faixa de 10 por
cento daquele do interpolimero em bloco e/ou o
interpolimero comparavel possui o teor de comondmero
total na faixa de 10 por cento em peso daquele do
interpolimero em bloco.

Em outro aspecto ainda, os interpolimeros de etileno/oa-
olefina sdo caracterizados por uma recuperagao elastica,
Re, em percentual a 300 por cento de deformacgao, e 1
ciclo medido numa pelicula moldada a compressdao de um
interpolimero de etileno/a-olefina, e possul uma
densidade, d, em gramas/centimetro cubico, onde os
valores numéricos de Re e d satisfazem a seguinte relacao
gquando o interpolimero de etileno/a-olefina é

substancialmente isento de uma fase reticulada:
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Re > 1481-1629(d); e preferivelmente

Re > 1491-1629(d); e mais preferivelmente

Re = 1501-1629(d); e ainda mais preferivelmente
Re > 1511-1629(d) .

A Figura 3 mostra o efeito da densidade sobre a
recuperacgdo eléastica para peliculas ndo orientadas feitas
com certos 1nterpolimeros da invengdos e copolimeros
aleatérios tradicionais. Para a mesma densidade, os
interpolimeros da invengao possuem recuperagdes elasticas
substancialmente mais altas.

Em algumas concretizagdes, os interpolimeros de
etileno/a-olefina possuem uma resisténcia a trac¢do acima
de 10 MPa, preferivelmente uma resisténcia a tragao = 11
MPa, mais preferivelmente uma resisténcia a tragdo = 13
MPa e/ou um alongamento na ruptura de pelo menos 600 por
cento, mais preferivelmente de pelo menos 700 por cento,
altamente preferivelmente de pelo menos 800 por cento, e
o mais altamente preferivelmente de pelo menos 900 por
cento a uma taxa de separacao de cruzeta de 11 cm/minuto.
Em outras concretizacgdes, os interpolimeros de etileno/o-
olefina possuem (1) um relacgao de médulo de
armazenamento, G~ (25°C) /G’ (100°C), de 1 a 50,
preferivelmente de 1 a 20, mais preferivelmente de 1 a
10; e/ou (2) uma deformacgdo permanente a compressao a
70°C inferior a 80 por cento, preferivelmente inferior a
70 por cento, especialmente inferior a 60 por cento,
inferior a 50 por cento, ou inferior a 40 por cento, até
uma deformacdo permanente a compressao de 0 por cento.

Em outras concretizacgcdes ainda, os interpolimeros de
etileno/a-olefina possuem uma deformacdo permanente a
compressdo a 70°C inferior a 80 por cento, inferior a 70
por cento, inferior a 60 por cento, ou inferior a 50 por
cento. Preferivelmente, a deformacéao permanente a
compressdao a 70°C dos interpolimeros é inferior a 40 por
cento, inferior a 30 por cento, inferior a 20 por cento,
e pode chegar até cerca de 0 por cento.

Em algumas concretizacgdes, os interpolimeros de
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etileno/a-olefina possuem um calor de fus&o inferior a 85
J/g e/ou uma resisténcia de blocagem de pelotas igual ou
inferior a 100 libras/pé quadrado (4800 Pa),
preferivelmente igual ou inferior a 50 libras/pé quadrado
(2400 Pa), especialmente igual ou inferior a 5 libras/pé
quadrado (240 Pa) e tao baixa gquanto 0 libras/pé quadrado
(0 Pa).

Em outras concretizacgdes, os interpolimeros de etileno/a-
olefina compreendem, na forma polimerizada, pelo menos 50
moles por cento de etileno e uma deformacdo permanente a
compressao a 70°C inferior a 80 por cento,
preferivelmente inferior a 70 por cento ou inferior a 60
por cento, o mais preferivelmente inferior a 40 a 50 por
cento e até prdédximo de zero por cento.

Em algumas concretizag¢des, os copolimeros em multibloco
possuem um PDI que se ajusta a uma distribuigao Schultz-
Flory em vez de uma distribuigdo Poisson. Os copolimeros
sdo ainda caracterizados por terem tanto uma distribuicgéao
polidispersa de bloco como uma distribuicdo polidispersa
de tamanhos de bloco e possuindo uma distribuigdo mais
provavel de extensdes de bloco. Copolimeros em multibloco
preferidos sdo o©os que contém 4 ou mais blocos ou
segmentos, incluindo os blocos terminais. Mais
preferivelmente, os copolimeros incluem pelo menos 5, 10
ou 20 blocos ou segmentos incluindo os blocos terminais.
O teor de comondmero pode ser medido utilizando-se
qualquer técnica apropriada, com técnicas baseadas em
espectrocopia por ressondncia magnética nuclear ("NMR")
sendo preferidas. Além disso, para polimeros ou misturas
de polimeros gque possuem curvas TREF relativamente
amplas, o polimero desejavelmente é primeiramente
fracionado utilizando-se TREF em fracdes, cada qual tendo
uma faixa de temperatura eluida de 10°C ou menos. Ou
seja, cada fracdo eluida possul uma janela de temperatura
de coleta de 10°C ou menos. Ao utilizar essa técnica,
ditos interpolimeros em bloco possuem pelo menos uma tal

fracdo com um teor de comondmero molar mais alto do gque a
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fracdo correspondente do interpolimero comparavel.

Em outro aspecto, o polimero da invengao é um
interpolimero de olefina, preferivelmente compreendendo
etileno e um ou mais comondmeros copolimerizaveis na
forma polimerizada, caracterizados por Dblocos miltiplos
(ou seja, pelo menos dois blocos), ou segmentos de duas
ou mais unidades de mondmero polimerizado gue diferem
quanto as propriedades quimicas ou fisicas (interpolimero
em bloco), o mais preferivelmente um copolimero em
multibloco, dito interpolimero em bloco tendo um pico
(porém nao apenas uma fracgao molecular) gue eluili entre
40°C e 130°C (porém sem coleta e/ou isolamento de fracdes
individuais), caracterizado pelo fato de dito pico
possuir um teor de comondmero avaliado por espectroscopia
infravermelha quando expandido utilizando-se um calculo
de &rea de largura maxima/metade do maximo (FWHM) ,
possuir um teor de comondmero molar médio maior,
preferivelmente pelo menos 5 por cento maior, mais
preferivelmente pelo menos 10 por cento maior do que © de
um pico de interpolimero de etileno aleatdrio comparavel
a mesma temperatura de eluigdo e expandido utilizando um
calculo de Aarea de largura maxima/metade do maximo
(FWHM) , onde dito interpolimero de etileno aleatdrio
comparavel possui o mesmo (s) comondmero(s) e um indice
de fusdo, densidade, e teor de comondmero molar (com base
no polimero total) na faixa de 10 por cento em relagcao ao
interpolimero em Dbloco. Preferivelmente, o My/M, do
interpolimero comparavel situa-se também na faixa de 10
por cento do interpolimero em bloco e/ou o interpolimero
comparavel possul um teor de comondmero total na faixa de
10 por cento em peso do interpolimero em bloco. O cadlculo
de largura maxima/metade do maximo (FWHM) & baseado na
relacdo de Aarea de resposta de metila para metileno
[CH3/CH,] do detector infravermelho ATREF, sendo que O
pico mais alto é identificado a partir da linha de base,
sendo entao determinada a area FWHM. Para uma

distribuicdo medida utilizando um pico ATREF, a area FWHM
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é& definida como a area sob a curva entre T; e Tz, onde T
e T, sdo pontos determinados, a esquerda e a direita do
pico ATREF, dividindo-se a altura de pico por dois, e
entdo tracando-se uma linha horizontal a linha de base,
que intersecta as porgdes a esquerda e a direita da curva
ATREF. Uma curva de calibracado para o teor de comondmero
& feita utilizando-se copolimeros de etileno/a-olefina
aleatédérios, plotando-se o teor de comondmero de NMR
versus relacdo de area FWHM do pico TREF. Para esse
método infravermelho, a curva de calibracdo é gerada para
o mesmo tipo de comondémero de interesse. O teor de
comondmero de pico TREF do polimero da invengao pode ser
determinado fazendo-se referéncia a essa curva de
calibracgao utilizando sua relacdo de &rea FWHM de
metila:metileno [CH3/CH;] do pico TREF.

O teor de comondmero pode ser medido utilizando-se
gualquer técnica apropriada, com técnicas baseadas em
espectroscopia por ressondncia magnética nuclear (NMR)
sendo preferidas. Ao usar essa técnica, ditos

interpolimeros em bloco possuem teor de comondmero molar

mais alto do que um interpolimero correspondente
comparavel.

Preferivelmente, para interpolimeros de etileno e 1-
octeno, o interpolimero em bloco possui um teor de

comondmero da fracdo TREF eluindo entre 40 e 130°C maior
ou igual a guantidade (-0,2013)T + 20,07, mais
preferivelmente maior ou igual & quantidade
(-0,2013)T+21,07, onde T é o) valor numérico da
temperatura de eluicdo de pico da fracao TREF sendo
comparado, medido em °C.

A Figura 4 descreve graficamente uma concretizagao dos
interpolimeros em Dbloco de etileno e 1l-octeno onde um
grafico do teor de comondmero versus temperatura de
eluicdo TREF para diversos interpolimeros de etileno/1-
octeno comparaveis (copolimeros aleatdrios) sao ajustados
a uma linha representando (-0,2013)T + 20,07 (linha

-

cheia). A linha para a egquagdo (-0,2013)T + 21,07 &
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representada por uma linha pontilhada. Também sao
representados os teores de comondmero para fragcdes de
diversos interpolimeros de etileno/l-octeno em bloco da
invencdo (copolimeros em multibloco). Todos as fracgdes de
interpolimero em bloco possuem teor de l-octeno
significativamente mais alto do que qualgquer linha a
temperaturas de eluigdo equivalentes. Esse resultado é
caracteristico do interpolimero da invencgdo e acredita-se
que seja devido a presencga de Dblocos diferenciados nas
cadeias poliméricas, de natureza tanto cristalina como
amorfa.

A Figura 5 mostra graficamente a curva TREF e os teores
de comondémero de fracgdes de polimero para o Exemplo 5 e o
Comparativo F a ser discutido abaixo. O pico eluindo de
40 para 130°C, preferivelmente de 60°C a 95°C para ambos
os polimeros ¢é fracionado em trés partes, cada parte
eluindo numa faixa de temperatura inferior a 10°C. Os
dados reais para o Exemplo 5 s&o representados por
triangulos. O habilitado na técnica pode apreciar gque uma
curva de calibracdo apropriada pode ser construida para
interpolimeros contendo comondémeros diferentes e uma
linha usada como comparacgdo ajustada aos valores TREF
obtidos de interpolimeros comparativos dos mesmos
mondmeros, preferivelmente copolimeros aleatdorios
preparados utilizando metaloceno ou outra composicao
catalisadora homogénea. Os interpolimeros da invengao sao
caracterizados por um teor de comondmero molar maior que
o valor determinado a partir da curva de calibragao a
mesma temperatura de eluig¢do TREF, preferivelmente pelo
menos 5 por cento maior, mais preferivelmente pelo menos
10 por cento maior.

Além dos aspectos e propriedades acima citados, os
polimeros da invengdo podem ser caracterizados por uma ou
mais caracteristicas adicionais. Num aspecto, o polimero
da invencao é um interpolimero de olefina,
preferivelmente compreendendo etileno e um ou mais

comondmeros copolimerizéaveils na forma polimerizada,
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caracterizados por blocos ou segmentos multiplos de duas
ou mais unidades monoméricas polimerizadas qgue diferem
gquanto as propriedades guimicas ou fisicas (interpolimero
em bloco), o mais preferivelmente um copolimero em
multibloco, dito interpolimero em bloco tendo uma fracgao
molecular que elui entre 40°C e 130°C, gquando fracionada
utilizando incrementos de TREF, caracterizado pelo fato
de dita fracdo ter um teor de comondémero molar mais alto,
preferivelmente pelo menos 5 por cento mais alto, mais
preferivelmente pelo menos 10, 15, 20 ou 25 por cento
mais alto, do gue o de uma fracdo de interpolimero de

etileno aleatdrio compardvel eluindo entre as mesmas

temperaturas, sendo gque dito interpolimero de etileno
aleatdrio comparavel compreende o(s) mesmo (s)
comondbmero (s), preferivelmente é o(s) mesmo (Ss)
comondmero(s), e um indice de fusdo, densidade, e teor de

comondémero molar (com base no polimero total) na faixa de
10 por cento da do interpolimero em bloco.
Preferivelmente, o My/M, do interpolimero comparavel estéa
também na faixa de 10 por cento em relagdo a do
interpolimero em bloco e/ou o interpolimero comparavel
possui um teor de comondmero total na faixa de 10 por
cento em peso da do interpolimero em bloco.
Preferivelmente, os interpolimeros acima sao
interpolimeros de etileno e pelo menos uma o-olefina,
especialmente os interpolimeros tendo uma densidade de
polimero total de cerca de 0,855 a cerca de 0,935 g/cm%
e mais especialmente para polimeros tendo mais de cerca
de 1 mol por cento de comondbmero, o Iinterpolimero em
bloco possui um teor de comondémero da fragdo TREF eluindo
entre 40 e 130°C maior ou igual & quantidade (-0,1356) T+
13,89, mais preferivelmente maior ou igual a guantidade
(-0,1356)T+14,93, e o mais preferivelmente maior ou igual
a guantidade (-0,2013)T+21,07, onde T é o valor numérico
da temperatura de eluicdo de pico da fragdo TREF sendo
comparado, medido em °C.

Preferivelmente, para os interpolimeros acima de etileno
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e pelo menos uma alfa-olefina, especialmente aqgueles
interpolimeros gque possuem uma densidade de polimero
total de cerca de 0,855 a cerca de 0,935 g/cm3, e mais
especialmente para os polimeros gue possuem mais que
cerca de 1 mol por cento de comondmero, o interpolimero
em bloco possuili um teor de comondmero da fragdao TREF
eluindo entre 40 e 130°C maior ou 1igual a gquantidade (-
0,2013)T+20,07), mais preferivelmente maior ou igual a
guantidade (-0,2013)T+21,07, onde T é o valor numérico da
temperatura de eluigdo de pico da fragcao TREF sendo
comparado, medido em °C.

Em outro aspecto ainda, o polimero da invencdo €& um
interpolimero olefinico, preferivelmente compreendendo
etileno e um ou mais comondmeros copolimerizaveis na
forma polimerizada, caracterizado por blocos ou segmentos
multiplos de duas ou mais unidades monoméricas
polimerizadas diferindo quanto as propriedades quimicas
ou fisicas (interpolimero em bloco), o mais
preferivelmente um copolimero em multibloco, dito
interpolimero em bloco tendo uma fracado molecular gue
elui entre 40°C e 130°C, quando fracionado wutilizando
incrementos de TREF, caracterizado pelo fato de gue toda
fracdo com um teor de comondmero de pelo menos cerca de 6
moles por cento possui um ponto de fusdo maior que cerca
de 100°C. Para as fragdes qgue possuem um teor de
comondmero de cerca de 3 moles por cento a cerca de 6
moles por cento, toda fragdo tem um ponto de fusao DSC de
cerca de 110°C ou maior. Mais preferivelmente, ditas
fracdes de polimero, tendo pelo menos 1 mol por cento de
comondmero, possuili um ponto de fusdo DSC gque corresponde

a equagao:

Tm = (-5,5926) (mol por cento de comondmero na fragdo) +
135,90
Em outro aspecto ainda, o polimero da invencdo é um

interpolimero olefinico preferivelmente compreendendo
etileno e um ou mais comondmeros copolimerizaveis na

forma polimerizada, caracterizado por multiplos blocos ou
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segmentos de duas ou mais unidades monoméricas
polimerizadas que diferem quanto as propriedades guimicas
ou fisicas (interpolimero em bloco), e} mais
preferivelmente um copolimero em multibloco, dito
interpolimero em bloco tendo uma fracdo molecular que
elui entre 40°C e 130°C, guando fracionado utilizando-se
incrementos de TREF, caracterizado pelo fato de gue toda
fracdo que tiver uma temperatura de eluigcdao ATREF maior

ou igual a cerca de 76°C, possui uma entalpia de fusao

(calor de fusao) medida por DSC, correspondente a
equacgao:

Calor de fusdo (J/g) £ (3,1718) (temperatura de eluicgao
ATREF em Celsius) - 136, 58.

Os interpolimeros em bloco da invencao possuem uma fracgao
molecular que elui entre 40°C e 130°C, quando fracionados
utilizando-se incrementos TREF, caracterizado pelo fato
de que toda fracdo gque tenha uma temperatura de eluigdo
ATREF entre 40°C e inferior a cerca de 76°C, possui uma
entalpia de fusao (calor de fusao) medida por DSC,
correspondente a equacgao:

Calor de fusdo (J/g) £ (1,1312) (temperatura de eluicgé&o
ATREF em Celsius) - 22,97.

Medicdo através de Detector Infravermelho de Composigao
de Comondémero de Pico ATREF

A composicdo de comondmero do pico ATREF pode ser medida
utilizando-se um detector infravermelho da Polymer Char,

Valéncia, Espanha (http://www.polymerchar.com/) .

O "modo de composicd@o" do detector é equipado com um
sensor de medicd3oc (CH;) e sensor de composigdo (CHiz) gue
sdaoc filtros de infravermelho de banda estreita fixa na
regido de 2800-3000 cm?t. O sensor de medicado detecta os
carbonos de metileno (CH;) no polimero (que diretamente
refere-se a concentracdo de polimero em solugdo) enguanto
o sensor de composicdo detecta os grupos metila (CHsz) do
polimero. A relacgd3o matemadtica do sinal de composigao
(CH3) dividido pelo sinal de medigdo (CHz) é sensivel ao

teor de comondmero do polimero medido em solugdo e sua
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resposta é calibrada com padrdes de copolimero de etileno
alfa-olefinicos conhecidos.

O detector gquando utilizado com instrumento ATREF prové
tanto um resposta ao sinal de concentragdo (CHz) como de
composicdo (CHs) do polimero eluido durante o processo
ATREF. Uma calibracdo especifica de polimero pode ser

criada medindo-se a relacdo de area do CHs para CHy; para

os polimeros com teor de comondmero conhecido
(preferivelmente medido através de NMR) . O teor de
comondmero de um pico ATREF de um polimero pode ser

avaliado aplicando-se a calibracdo de referéncia da
relacdo das &reas para a resposta individual de CHz; e CH:
(ou seja, a relagdo de éarea CH3/CH; versus o teor de
comondmero) .

A &rea dos picos pode ser calculada utilizando-se um
cdlculo de largura maxima/metade do maximo (FWHM) apds
aplicar as linhas de referéncia apropriadas para integrar
as respostas individuais ao sinal do cromatograma TREF. O
cdlculo de largura maxima/metade do médximo baseia-se na
relacdo da &rea de resposta de metila para metileno
[CH3/CH;] do detector infravermelho ATREF, onde o pico
mais alto é identificado a partir da linha de base, e
entdo a Aarea FWHM ¢ determinada. Para uma distribuicdo
medida utilizando um pico ATREF, a &rea FWHM é definida
como a area sob a curva entre Tl e T2, onde Tl e T2 sao
pontos determinados, & esquerda e a direita do pico
ATREF, dividindo a altura do pico por dois, e entao
tracando—-se uma linha horizontal a 1linha de base, gue
intersecta as porcdes a esquerda e a direita da curva
ATREF.

A aplicacdo de espectroscopia infravermelha para medir o
teor de comondémero em polimeros nesse método ATREF-
infravermelho ¢é, em principio, similar a dos sistemas
GPC/FTIR, conforme descrito nas seguintes referéncias:
Markovich, Ronald P.; Hazlitt, Lonnie G.;Smith, Linley;
"Development of gel-permeation chromatography-Fourier

transform infrared spectroscopy for characterization of
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ethylene-based polyolefin copolymers'. Polymeric
Materials Science and Engineering (1991), 65, 98-100; e
Deslauriers, P.J.; Rohlfing, D.C., Shieh, E.T.;
"Quantifying short chain Dbranching microstructures in
ethylene-1-olefin copolymers using size exclusion
chromatography and Fourier transform infrared
spectroscopy (SEC-FTIR) ", Polymer (2002), 43, 59-170,

ambos aqui incorporados por referéncia em sua totalidade.
Em outras concretizacdes, o interpolimero de etileno/a-
olefina da invencd@o ¢é caracterizado por um indice médio
de bloco, ABI, maior que zero e até cerca de 1,0 e uma
distribuicdo de peso molecular, M,/M,, maior gque cerca de
1,3. O indice médio de bloco, ABI, é a média em peso do
indice de bloco ("BI") para cada uma das fragdes obtidas
em TREF preparatério de 20°C a 110°C, com um incremento
de 5°C:
ABI =Y (w,BI)

onde BI; ¢ o indice de bloco para a fragcdo 1ith do
interpolimero de etileno/a-olefina da invencgao obtido em
TREF preparatdédrio, e w; é€ a porcentagem em peso da fragao
ith.
Para cada fracdo de polimero, BI é definido por uma das
seguintes equag¢des (ambas dando o mesmo valor BI):

S VT —UTy ou gy InPy = LnPy,

~1/T4“1frm LnP, —LnP,,

onde T, é a temperatura de eluigdo TREF para a fracdo ith

(preferivelmente expressa em Kelvin), Py é a fragdao molar

de etileno para a fracdo ith, gque pode ser medida atraveés

de NMR ou IR conforme descrito acima. Pxpp é a fracgao
molar de etileno do interpolimero de etileno/a-olefina
total (antes do fracionamento), que também pode ser

medida através de NMR ou IR. Ta e Pp sdo a temperatura de
eluicdo ATREF e a fracdo molar de etileno para "segmentos
duros" puros (que referem—-se aos segmentos cristalinos do

interpolimero). Como uma aproximac¢do de primeira ordem,
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os valores de Ta e Pa sdo ajustados agueles para
homopolimero de polietileno de alta densidade, se os
valores reais para os "segmentos duros" ndo estiverem
disponiveis. Para os calculos aqui efetuados, Ta ¢é de
372°K, Pp é 1.
Tap € a temperatura ATREF para um copolimero aleatdrio da
mesma composicdo e tendo uma fracdo molar de etileno de
Pas. Tas pode ser calculado com base na seguinte equagao:
Ln Pag = o/Tag + P

onde o e P s&o duas constantes gque podem ser determinadas
através de calibracao utilizando diversos copolimeros de
etileno aleatédrios conhecidos. Deve-se observar que o e
B podem variar de instrumento para instrumento. Além
disso, pode ser necessaria a criagdo de uma curva de
calibracgao prépria com a composigao polimérica de
interesse e também numa faixa de peso molecular similar
como fracdes. H& um leve efeito de peso molecular. Se a
curva de calibracao for obtida de faixas de peso
molecular similares, tal efeito sera essencialmente
desprezivel. Em algumas concretizacdes, os copolimeros de
etileno aleatdérios satisfazem a seguinte relacao:

In P = -237,83/Targer + 0, 639
Txo é a temperatura ATREF para um copolimero aleatdrio
da mesma composicao e tendo uma fragdo molar de etileno
de Py. Txo pode ser calculado a partir de LnPx = o/Txo + B-.
Ao contrario, Pyxo € a fracdo molar de etileno para um
copolimero aleatério da mesma composigcao e tendo uma
temperatura ATREF de Ty, que pode ser calculada a partir
de Ln Pyxo = o/Tx + B.
Uma vez obtido o indice de bloco (BI) para cada fracgdao
TREF preparatéria, o indice médio de bloco em peso, ABI,
para o polimero total pode ser calculado. Em algumas
concretizacdes, o ABRI ¢é maior gue zero, porém menor dJue
cerca de 0,3 ou de cerca de 0,1 a cerca de 0,3. Em outras
concretizacdes, o ABI & maior que cerca de 0,3 e de cerca
de até 1,0. Preferivelmente, o ABI deve estar na faixa de

cerca de 0,4 a cerca de 0,7, de cerca de 0,5 a cerca de
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0,7, ou de cerca de 0,6 a cerca de ©0,9. Em algumas
concretizagdes, o ABI estda na faixa de cerca de 0,3 a
cerca de 0,9, de cerca de 0,3 a cerca de 0,8, ou de cerca
de 0,3 a cerca de 0,7, de cerca de 0,3 a cerca de 0,6, de
cerca de 0,3 a cerca de 0,5, ou de cerca de 0,3 a cerca
de 0,4. Em outras concretizagdes, o ABI estd na faixa de
cerca de 0,4 a cerca de 0,1, de cerca de 0,5 a cerca de
1,0 ou de cerca de 0,6 a cerca de 1,0, de cerca de 0,7 a
cerca de 1,0, de cerca de 0,8 a cerca de 1,0, ou de cerca
de 0,9 a cerca de 1,0.

Outra caracteristica do interpolimero de etileno/a-
olefina da invencdo é que o interpolimero de etileno/a-
olefina da invencdo compreende pelo menos uma fragdo de
polimero que pode ser obtida através de TREF
preparatdério, sendo que a fracado possui um indice de
bloco maior gue cerca de 0,1 e de até cerca de 1,0, e uma
distribuicao de peso molecular, M,/M,, maior gue cerca de
1,3. Em algumas concretizacdes, a fracdo de polimero
possui um indice de bloco maior gue cerca de 0,6 e de
até cerca de 1,0, maior que cerca de 0,7 e de até cerca
de 1,0, maior gque cerca de 0,8 e de até cerca de 1,0, ou
maior que cerca de 0,9 e de até cerca de 1,0. Em outras
concretizacgdes, a fracdo de polimero possui um indice de
bloco maior que cerca de 0,1 e de até cerca de 1,0, maior
que cerca de 0,2 e de até cerca de 1,0, maior gue cerca
de 0,3 e de até cerca de 1,0, maior que cerca de 0,4 e de
até cerca de 1,0, ou maior que cerca de 0,4 e de até
cerca de 1,0. Em outras concretizacdes ainda, a fracao de
polimeroc possui um indice de bloco maior que cerca de 0,1
e de até cerca de 0,5, maior gque cerca de 0,2 e de até
cerca de 0,5, maior gque cerca de 0,3 e de até cerca de
0,5, ou maior que cerca de 0,4 e de até cerca de 0,5. Em
outras concretizacgdes ainda, a fragdo de polimero possui
um indice de bloco maior que cerca de 0,2 e de até cerca
de 0,9, maior que cerca de 0,3 e de até cerca de 0,8,
maior que cerca de 0,4 e de até cerca de 0,7, ou maior

que cerca de 0,5 e de até cerca de 0,6.
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Para copolimeros de etileno e a-olefina, os polimeros da
invencdo preferivelmente possuem (1) um PDI de pelo menos
1,3, mais preferivelmente de pelo menos 1,5, pelo menos
1,7, ou pelo menos 2,0, e o mais preferivelmente de pelo
menos 2,6, até um valor maximo de 5,0, mais
preferivelmente até um valor maximo de 3,5, e

especialmente até um maximo de 2,7; (2) um calor de fusao

de 80 J/g ou menos; (3) um teor de etileno de pelo menos
50 por cento em peso; (4) uma temperatura de transigao
vitrea, Ty, inferior a -25°¢c, mais preferivelmente

inferior a -30°C, e/ou (5) uma e apenas uma Tq.

Além disso, os polimeros da invencao podem ter,
isoladamente ou em combinacgéado com qguaisquer outras
propriedades agqui descritas, um mdédulo de armazenamento,
G°, de forma tal que o log (G’) seja maior ou igual a 400
kPa, preferivelmente maior ou igual a 1,0 MPa, a uma
temperatura de 100°C. Além disso, os polimeros da
invencdo possuem um mdédulo de armazenamento relativamente
plano como funcd&o de temperatura na faixa de 0 a 100°C
(ilustrado na Figura 6) que é caracteristico de
copolimeros em bloco, e anteriormente conhecidos para um
copolimero olefinico, especialmente um copolimero de
etileno e uma ou mais o-olefinas Cs3.g alifaticas. (Pelo
termo "relativamente plano'" neste contexto entende-se gue
o log G~ (em Pascais) é reduzido para menos de uma ordem
de magnitude entre 50 e 100°C, preferivelmente entre 0 e
100°C) .

Os interpolimeros da invencgéao podem ser ainda
caracterizados por uma profundidade de penetracao de
andlise termomecé&nica de 1 mm a uma temperatura de pelo
menos 90°C, bem como um moédulo de flexdo de 3 kpsi (20
MPa) a 13 kpsi (90 MPa) . Alternativamente, os
interpolimeros da invencdo podem ter uma profundidade de
penetracdo de andlise termomecanica de 1 mm a uma
temperatura de pelo menos 104°C, bem como um mdédulo de
flexdo de pelo menos 3 kpsi (20 MPa) . Podem ser

caracterizados como tendo uma resisténcia a abrasao (ou
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perda de volume) inferior a 90 mm®.A Figura 7 mostra o
TMA (1mm) versus mdédulo de flexdo para os polimeros da
invencdo, em comparacdoc com outros polimeros conhecidos.
Os polimeros da invengéao possuem balanco de
flexibilidade-resisténcia térmica significativamente
melhor do que os outros polimeros.

Adicionalmente, os interpolimeros de etileno/o-olefina
podem ter um indice de fusado, Iz, de 0,01 a 2000 g/10
minutos, preferivelmente de 0,01 a 1000g/10 minutos, mais

preferivelmente de 0,01 a 500 g/10 minutos, e

especialmente de 0,01 a 100 g/10 minutos. Em certas
concretizacdes, os interpolimeros de etileno/a-olefina
possuem um indice de fusdo, I, de 0,01 a 10 g/10

minutos, de 0,5 a 50g/10 minutos, de 1 a 30g/10 minutos,
de 1 a 6 g/10 minutos, ou de 0,3 a 10g/10 minutos. Em
certas concretizacdes, o indice de fusao para os
polimeros de etileno/a-olefina é de 1g/10 minutos, 3g/10
minutos ou 5g/10 minutos.

Os polimeros podem  ter pesos moleculares, My, de
1.000g/mole a 5.000.000 g/mole, preferivelmente de
1000g/mole a 1.000.000, mais preferivelmente de 10.000
g/mole a 500.000 g/mole, e especialmente de 10.000 g/mole
a 300.000 g/mole. A densidade dos polimeros da invengao
pode ser de 0,80 a 0,99 g/c:m3 e preferivelmente para
polimeros contendo etileno de O,85g/cm3 a 0,97 g/cm3. Em
certas concretizacgdes, a densidade dos polimeros de
etileno/c-olefina varia de 0,860 a 0,925 g/cm® ou 0,867 a
0,910 g/cm’.

O processo para fabricar os polimeros foi descrito nos
pedidos de patente: Pedido provisdério americano No.
60/553.906, depositado em 17 de marco de 2004; Pedido
provisério americano No. 60/662.937, depositado em 17 de
margo de 2005; Pedido provisdrio americano No.
60/662.939, depositado em 17 de margo de 2005; Pedido
provisédrio americano No. 60/5662938, depositado em 17 de
marco de 2005; Pedido PCT No. PCT/US2005/008916,
depositado em 17 de marco de 2005; Pedido PCT No.
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PCT/US2005/008915, depositado em 17 de marco de 2005; e
Pedido PCT No. PCT/US2005/008917, depositado em 17 de
marco de 2005, todas agui incorporados por referéncia em
sua totalidade. Por exemplo, um tal método compreende
contatar etileno e opcionalmente um ou mais mondmeros
polimerizaveis por adigdo gue ndo etileno sob condigdes
de polimerizacgao por adicgao com uma composicédo
catalisador compreendendo:

a mistura ou produto de reacgdo resultante da combinacgédo
de:

(A) um primeiro catalisador de polimerizagdo de olefina
tendo um alto indice de incorporagdo de comondmero,

(B) um segundo catalisador de polimerizacdo de olefina
tendo um indice de incorporacdo de comondmero inferior a
90 por cento, preferivelmente inferior a 50 por cento, o
mais preferivelmente inferior a 5 por cento do indice de
incorporacado de comondémero de catalisador (A), e

(c) um agente de translado de cadeia.

Catalisadores representativos e agente de translado de
cadeia s&o os seguintes:

Catalisador (A1) é dimetil [N—-(2,6—-di (1-
metiletil)fenil)amido) (2-isopropilfenil) (x-naftalen-2-
diil (6-piridin-2-diil)metano) ]hafnio, preparado de acordo
com os ensinamentos de WO 03/40195, 2003080204017, USSN
10/429.024, depositado em 2 de maio de 2003, e WO

04/24740.
(H; C)zﬂf
(H;C)HC C‘Hz CH
Catalisador (A2) é dimetil [N=-(2,6-di(1-

metiletil)fenil)amido) (2-metilfenil) (1,2-fenileno (6-

piridin-2-diil)metano) ]hdfnio, preparado de acordo com oOs
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ensinamentos de WO 03/40195, 2003080204017, USSN
10/429.024, depositado em 2 de maio de 2003, e WO
04/24740.

(H:CRHC  Jy, CH,
Catalisador (A3) é dibenzil bis[N,N " "-(2,4, 6~

5 tri(metilfenil)amido)etilenodiamino]lhafnio.

H_;C\ ; /( HS

HN — HiX) X= CH,CgHs
&/ C}—!B
N
HLC
CHs

Catalisador (A4) é dibenzil bis(2-ox0il-3-(dibenzo-1H-
pirrol-1-il)-5-(metil) fenil)-2-fenoximetil)ciclohexano-
1,2-diil =zircédnio (IV), preparado substancialmente de

acordo com os ensinamentos de US-A-2004/0010103.
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Catalisador (B1) é dibenzil 1,2-bis—-(3,5-di-t—

putilfenileno) (1-(N-(l-metiletil)imino)metil) (2-
oxolil) zircdnio

C(CHs);

CHCHY);
=N, ° C(CHs)z
X/
ZI’XQ
\ D e
{(HLCHC o N
CH{CH;)z X#=CH,C¢Hs
(CHz)
Catalisador (B2) é dibenzil 1,2-bis-(3,5-di-t—

5 butilfenileno)(1—(N—(Z—metilciclohexil)—imino)metil)(2—

oxoil)zircdnio

C(CH3)
H;C
— N O C{CH3n
/
ZrXs
. YA
(H3C)C 0O N= -
CHs o x—ch,oH;
(CH3)

Catalisador (C1) é¢ dimetil (t-butilamido)dimetil (3-N-

pirrolil-1,2,3,3a,7a, n-inden-1-il)silanotitéanio

preparado substancialmente de acordo com oOs ensinamentos

10 de USP 6.268.444;
-

{(H;C );Si\  T(CH;)

C(CH3)3
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Catalisador (C2) é dimetil (t-butilamido)di (4-
metilfenil) (2-metil-1,2, 3, 3a, 7a, n-inden-1-
il)silanotitdnio preparado substancialmente de acordo com
os ensinamentos de US-A-2003/004286;

H;C
B CHs
S ‘_/T'i(CHs):a
]. |
HLC C{CHax
Catalisador (C3) é dimetil (t—-butilamido)di (4-
metilfenil) (2-metil-1,2, 3, 3a, 8a, n-s—-indacen-1-il)

silanotitanio preparado substancialmente de acordo com oOs
ensinamentos de US-A-2003/004286;

5 : C {(CHy)
Catalisador (Dl) é dicloreto de
bis(dimetildisiloxano) (indeno-1-il)zircdnio da Sigma-
Aldrich:
(HsC ).Sn ZrCh

3
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Agentes de Translado

Os agentes de translado empregados incluem dietilzinco,

di(i-butil)zinco, di(n—-hexil) zinco, trietilaluminio,
trioctilaluminio, trietilgéalio, i-butilaluminio
bis(dimetil (t-butil)siloxano), i-butilaluminio

bis(di(trimetilsilil)amida), n-octilaluminio di(piridino-
2-metdxido), bis(n-octadecil)i-butilaluminio, bis (di (n-
pentil)amida de i-butilaluminio, bis (2, 6-di-t-

pbutilfenéxido de n-octilaluminio, di(etil(l-naftil)amida)

de n-octilaluminio, bis(2,3,0,7-dibenzo-1-
azacicloheptanoamida) de etilaluminio, bis(2,3,06,7-
dibenzo-l-azacicloheptanocamida)de n-octilaluminio,
bis(dimetil (t-butil)sildéxido de n-octilaluminio, (2, 6-
difenilfendéxido) de etilzinco, e (t-butdxido) de

etilzinco.

Preferivelmente, o processo anteriormente citado assume a
forma de um processo em solugdo continua para formar
copolimeros em bloco, especialmente copolimeros em
multibloco, preferivelmente copolimeros em multibloco

lineares de dois ou mais mondmeros, mals especialmente

etileno e uma olefina Csz.p9p ou cicloolefina, e o© mais
especialmente etileno e uma a-olefina Cq-20, usando
catalisadores multiplos que sao incapazes de
interconversao. Ou seja, 0s catalisadores sdao

guimicamente distintos. Sob condigdes de polimerizacdo em

solucdo continua, o processo é idealmente apropriado para

polimerizacgao de misturas de mondémeros em altas
conversdes de monémero. Sob essas condicgdes de
polimerizacdo, o translado do agente de translado de
cadeia para O catalisador torna-se vantajoso em

comparacdo com o crescimento de cadeia, e os copolimeros
em multibloco, especialmente os copolimeros em multibloco
lineares, sdao formados com alta eficiéncia.

Os interpolimeros da invengdo podem ser diferenciados
dos copolimeros aleatdrios convencionais, de misturas
fisicas de polimeros, e de copolimeros em bloco

preparados através de adigdo seqlencial de mondmero,
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catalisadores fluxionarios, técnicas de polimerizacgé&o
viva aniénica ou catidnica. Em especial, se comparado com
um copolimero aleatdério dos mesmos mondmeros e teor de
mondmero com cristalinidade ou mdédulo equivalente, os
interpolimeros da invengdo possuem melhor resisténcia
térmica (mais alta) gquando medida através de ponto de
fusao, temperatura de penetracao TMA mais alta,
resisténcia & tracdo a alta temperatura mais alta, e/ou
médulo de armazenamento de torsdo a alta temperatura mais
alto, conforme determinado por andlise mecé&nica dinamica.
Se comparado com um copolimero aleatdrio contendo os
mesmos mondmeros e teor de mondmero, o0s interpolimeros da
invencdo possuem deformagdoc permanente a compressao mais
baixa, particularmente a temperaturas elevadas, relaxacao
de tensdo mais baixa, resisténcia & fluéncia mais alta,
resisténcia ao rasgamento mais alta, resisténcia a

N

blocagem mais alta, instalacdo mais rapida devido a

temperatura de cristalizacdo (solidificacao) mais alta,
recuperag¢do mais alta (especialmente a temperaturas
elevadas), melhor resisténcia a abras&o, maior forga de

retracido, e melhor aceitacado de d6leo e carga.

Os interpolimeros da invengdo também exibem uma relacao
peculiar de cristalizacgdo e distribuigao de ramificacao.
Ou seja, os 1interpoclimeros da invengdo possuem uma
diferenca relativamente grande entre a temperatura de
pico mais alta medida utilizando CRYSTAEF e DSC como
funcdo de calor de fusdo, especialmente se comparados com
os copolimeros aleatdérios contendo oOs mesmos mondmeros e
nivel de mondmero ou misturas fisicas de polimeros, tal
como uma mistura de um polimero de alta densidade e de um
copolimero de densidade mais baixa, a uma densidade total
equivalente. Acredita-se que essa caracteristica inédita
dos interpolimeros da invengdo deve-se a distribuig¢ao
inédita do comondémero em blocos na cadeia polimérica
principal. Em especial, os interpolimeros da invencao
podem compreender blocos alternados de teor de comondmero

diferente (incluindo blocos de homopolimero) . Os
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interpolimeros da invencdo podem também compreender uma
distribuicdo em numero e/ou tamanho de bloco de blocos de
polimero de densidade e teor de comondmero diferentes,
que €& um tipo de distribuig¢d&o Schultz-Flory. Além disso,
os interpolimeros da inveng¢do também possuem um perfil
inédito de ponto de fusdo de pico e de temperatura de
cristalizacd3o que ¢é substancialmente independente da
densidade de polimero, médulo e morfologia. Numa
concretizacdo preferida, a ordem microcristalina dos
polimeros demonstra esferulitos caracteristicos e laminas
que s&o distinguiveis de copolimeros aleatdrios ou em
bloco, mesmo em valores PDI que s&o inferiores a 1,7, ou
mesmo inferiores a 1,5, até mesmo inferiores a 1,3.

Além disso, os interpolimeros da invencao podem ser
preparados utilizando técnicas para influenciar o grau ou
nivel de formacdo de blocos. Ou seja, a dgquantidade de
comondmero e a extensdo de cada bloco ou segmento de
polimero pode ser alterada controlando-se a relagcao e O
tipo de catalisadores e agente de translado, bem como a
temperatura de polimerizacgao, e outras variaveis de
polimerizacado. Um beneficio surpreendente deste fendmeno
é a descoberta de que, a medida que o grau de formagdo de
blocos aumenta, as propriedades Oo6pticas, resisténcia ao
rasgamento e as propriedades de —recuperagao a alta
temperatura sdo melhoradas. Em especial, a opacidade
diminui, ao passo que as propriedades de transparéncia,
resisténcia ao rasgamento e de recuperacgao a alta
temperatura aumentam a medida que aumenta o numero medio
de Dblocos no polimero. Selecionando-se os agentes de
translado e as combinacdes de catalisador com capacidade
de transferéncia de cadeila desejada (altas taxas de
translado com baixos niveis de terminacdo de cadeia)
outras formas de terminacao de polimero sao
eficientemente suprimidas. Conseqientemente, observa-se
pouca ou nenhuma eliminagdo de PB-hidreto na polimerizacgdo
de misturas de comondmero de etileno/a-olefina de acordo

com concretizacdes da invencdo e os blocos cristalinos
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resultantes sao altamente ou substancialmente
completamente lineares, possuindo pouca ou nenhuma
ramificacdo de cadeia longa.

Polimeros com extremidades de cadeia altamente
cristalinas podem ser seletivamente preparados de acordo
com concretizacdes da invencao. Em aplicacdes de
elastédmero, a reducdo da quantidade relativa de polimero
que termina com bloco amorfo reduz o efeito de diluigao
intermolecular em regides cristalinas. Esse resultado
pode ser obtido selecionando-se agentes de translado de
cadeia e catalisadores que possuem uma resposta
apropriada a hidrogénio ou outros agentes terminadores de
cadeia. Especificamente, se o catalisador gque produz
polimero altamente cristalino for mais suscetivel a
terminacdo de cadeia (tal como mediante o uso de
hidrogénio) do que o catalisador responsavel em produzir

o segmento polimérico menos cristalino (tal como através

de maior incorporacao de comondmero, regio-erro, ou
formacgao de polimero atatico), entao os segmentos
poliméricos altamente cristalinos preferivelmente

povoardo as porgdes terminais do polimero. Nao apenas oS
grupos com terminacdo resultantes sdo cristalinos, mas na
terminacdo, o© polimero altamente cristalino que forma o
local do catalisador fica novamente disponivel para
reiniciar a formacdo de polimero. O polimero inicialmente
formado €&, portanto, outro segmento polimérico altamente
cristalino. Conseqiientemente, ambas as extremidades do
copolimero em multibloco resultante s&o preferivelmente
altamente cristalinas.

Os interpolimeros de etileno/a-olefina utilizados nas
concretizagdes da invencéo sao preferivelmente
interpolimeros de etileno com pelo menos uma o-olefina
C3—-Cs9. Copolimeros de etileno e uma o-olefina C3—Czo séao
especialmente preferidos. Os interpolimeros podem ainda
compreender diolefina Ca—Cis e/ou algquenilbenzeno.
Comondmeros insaturados apropriados Uteis para

polimerizagdo com etileno incluem, por exemplo, mondmeros
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etilenicamente insaturados, dienos conjugados ou nao-
conjugados, polienos, alquenilbenzenos, etc. Exemplos de
tais comondémeros incluem «o-olefinas C3-Czp tais como
propileno, isobutileno, l-buteno, l-hexeno, l-penteno, 4-
metil-l-penteno, l-hepteno, 1l-octeno, 1l-noneno, l-deceno
e similares. l-buteno e l-octeno sao especialmente
preferidos. Outros mondmeros incluem estireno, estirenos
substituidos com halo ou algquila, vinilbenzociclobutano,
1,4-hexadieno, 1, 7-octadieno, e nafténicos (ex:
ciclopenteno, ciclohexeno, e cicloocteno).

Embora os interpolimeros de etileno/a-olefina sejam
polimeros preferidos, outros polimeros de etileno/a-
olefina podem também ser usados. Olefinas sdao usadas na
presente invengdo e referem-se a uma familia de compostos
baseados em hidrocarboneto insaturado com pelo menos uma
ligacao dupla carbono-carbono. Dependendo da selecgdo de
catalisadores, qualquer olefina pode ser usada em
concretizacgcdes da invencao. Preferivelmente, olefinas
apropriadas sao os compostos alifaticos e aromaticos Cz-
C;9 contendo insaturacdo vinilica, bem como o©os compostos
ciclicos, tal como o ciclobuteno, ciclopenteno,
diciclopentadieno e norborneno, inclusive, porém néo
limitado a, norborneno substituido na posigdo 5 e 6 com
grupos hidrocarbila ou ciclohidrocarbila C1—Cxzo- Sao
também incluidas as misturas de tais olefinas, bem como
as misturas de tais olefinas com compostos de diolefina
C4“C20 .

Exemplos de mondémeros olefinicos incluem, porém nao se
restringem a propileno, isobutileno, l-buteno, l-penteno,
l-hexeno, 1l-hepteno, 1l-octeno, 1l-noneno, l-deceno, e 1-
dodeceno, l-tetradeceno, 1l-hexadeceno, l-octadeceno, 1-

eicoseno, 3-metil-l-buteno, 3-metil-l-penteno, 4-metil-1-

penteno, 4,6-dimetil-1-hepteno, 4-vinilciclohexeno,
vinilciclohexano, norbornadieno, etilideno, norborneno,
ciclopenteno, ciclohexeno, diciclopentadieno,

cicloocteno, dienos C4-Cyp, inclusive, porém nado limitado

a 1,3-butadieno, 1, 3-pentadieno, 1l,4-hexadieno, 1,5-
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hexadieno, 1, 7-octadieno, 1, 9-decadieno, outras -
olefinas C4~Csy e similares. Em certas concretizagdes, a
a-olefina é propileno, l-buteno, l-penteno, 1l-hexeno, 1-
octeno ou uma combinacdo dos mesmos. Embora gualquer
hidrocarboneto contendo um grupo vinila possa ser
potencialmente utilizado nas concretizagdes da invencgao,
questdes praticas tais como disponibilidade de mondmero,
custo e a capacidade de convenientemente remover mondmero
nao reagido do polimero resultante podem tornar-se mais
problemdticas, a medida gue o peso molecular do mondmero
torna—-se alto demais.

Os processos de polimerizagdo aqui descritos sao bastante
adequados para a producgédo de polimeros olefinicos
compreendendo mondmeros de monovinilideno aromé&ticos
incluindo estireno, o-metil estireno, p-metil estireno,
t-butilestireno, e similares. Em especial, oS
interpolimeros compreendendo etileno e estireno podem ser
preparados seguindo-se os ensinamentos da presente
invencéao. Opcionalmente, os copolimeros compreendendo
etileno, estireno e uma alfa-olefina C3-C,o, opcionalmente
compreendendo um dieno C4-Cyzg, com propriedades melhoradas
podem ser preparados.

Mondémeros de dieno ndao—-conjugados apropriados podem ser
um dieno de hidrocarboneto de cadeia linear, de cadeia
ramificada ou ciclico tendo de 6 a 15 atomos de carbono.
Exemplos de dienos nao-conjugados apropriados
incluem, porém ndo se restringem a dienos aciclicos de
cadeia linear, tais como o 1,4-hexadieno, 1, 6-octadieno,
1, 7-octadieno, 1,9-decadieno, dienos aciclicos de cadeia
ramificada, tais como o 5-metil-1, 4-hexadieno, 3,7-
dimetil-1, 6—octadieno; 3,7-dimetil-1, 7-octadieno e
isdmeros mistos de dihidromiriceno e dihidroocineno,
dienos aliciclicos de anel simples, tais como o 1,3-
ciclopentadieno; 1,4-ciclohexadieno; 1,5-ciclooctadieno e
1,5-ciclododecadieno e dienos de anel multiplo,
aliciclicos fundidos e de anel ligado em ponte, tais como

e} tetrahidroindeno, tetrahidroindeno de metila,
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diciclopentadieno, biciclo-(2,2,1) -hepta-2,5-dieno;
alguenila, alquilideno, cicloalquenila e cicloalqguilideno

norbornenos, tais como o©o 5-metileno-2-norborneno (MNB) :;

5-propenil-2-norborneno, 5-isopropilideno-2-norborneno,
5-(4-ciclopentenil)-2-norborneno, 5—ciclohexilideno-2-
norborneno, 5-vinil-2-norborneno, e norbornadieno. Dos

dienos tipicamente wutilizados para preparar EPDMs, os

dienos particularmente preferidos sdo 1,4-hexadieno (HD),

S5—-etilideno-2-norborneno (ENB), 5-vinilideno-2-norborneno
(VNB), 5-metileno-2-norborneno (MNB) e diciclopentadieno
(DCPD). ©Os dienos especialmente preferidos sao o 5-

etilideno-2-norborneno (ENB) e 1,4-hexadieno (HD).

Uma classe de polimeros desejaveilis gue pode ser preparada
de acordo com as concretizagdes da invencdo sao oOs
interpolimeros elastoméricos de etileno, uma o-olefina
C3-Cso9, especialmente propileno, e opcionalmente um ou
mais mondmeros de dieno. o-olefinas preferidas para uso
nesta concretizacadao da presente invencgdo sdo designadas
pela férmula CHp=CHR*, onde R* é um grupo alguila linear
ou ramificado de 1 a 12 a&tomos de carbono. Exemplos de o-
olefinas apropriadas incluem, porém nado se restringem a
propileno, isobutileno, l-buteno, l-penteno, l-hexeno, 4-
metil-l-penteno, e l-octeno. Uma a—olefina
particularmente preferida ¢é o propileno. Os polimeros
baseados em propileno sdo geralmente designados no estado
da técnica como polimeros EP ou EPDM. Dienos adegquados
para uso na preparagcdoc de tais polimeros, especialmente
dos polimeros do tipo EPDM em multibloco, incluem dienos
conjugados ou ndo-conjugados, de cadeia linear ou
ramificada, ciclicos ou policiclicos compreendendo de 4 a
20 carbonos. Dienos preferidos incluem 1,4-pentadieno,
1l,4-hexadieno, 5—-etilideno-2-norborneno,
diciclopentadieno, ciclohexadieno, e 5-butilideno-2-
norborneno. Um dienc especialmente preferido é o 5-
etilideno-2—-norborneno.

Devido ao fato de os polimeros contendo dieno

compreenderem segmentos ou blocos alternados contendo
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maiores ou menores quantidades do dieno (inclusive
nenhum) e o-olefina (inclusive nenhuma), a gquantidade
total de dieno e de o-olefina pode ser reduzida sem perda
de propriedades de polimero posteriores. Ou seja, devido
ao fato de os mondmeros de dieno e de o-olefina serem
preferencialmente incorporados a um uUnico tipo de bloco
de polimero em vez de uniformemente ou aleatoriamente por
todo o polimero, eles sdo mais eficientemente utilizados
e, posteriormente, a densidade de reticulagdo do polimero
pode ser melhor controlada. Tais elastdmeros reticulaveis
e os produtos curados possuem propriedades vantajosas,
inclusive maior resisténcia a tragcdo e melhor recuperacgao
elastica.

Em algumas concretizag¢des, os interpolimeros da invencgao
feitos com dois catalisadores que incorporam gquantidades
de comondmero diferentes possuem uma relagdao de peso de
blocos formados de 95:5 para 5:95. Os polimeros
elastoméricos possuem desejavelmente um teor de etileno
de 20 a 90 por cento, um teor de dieno de 0,1 a 10 por
cento, e um teor de «o-olefina de 10 a 80 por cento, com
base no peso total do polimero. Ainda preferivelmente, os
polimeros elastoméricos em multibloco possuem um teor de
etileno de 60 a 90 por cento, um teor de dieno de 0,1 a
10 por cento, e um teor de o-olefina de 10 a 40 por
cento, com base no peso total do polimero. Polimeros
preferidos sdo polimeros de alto peso molecular, com um
peso molecular médio ponderal (Mw) de 10.000 a cerca de
2.500.000, preferivelmente de 20.000 a 500.000, mais
preferivelmente de 20.000 a 350.000 e uma
polidispersidade inferior a 3,5, mais preferivelmente
inferior a 3,0, e uma viscosidade Mooney (ML (1+4)125°C)
de 1 a 250. Mais preferivelmente, tais polimeros possuem
um teor de etileno de 65 a 75 por cento, um teor de dieno
de 0 a 6 por cento, e um teor de ao-olefina de 20 a 35 por
cento.

Os interpolimeros de etileno/a-olefina podem ser

funcionalizados incorporando-se pelo menos um  grupo
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funcional em sua estrutura polimérica. Grupos funcionais
representativos podem incluir, por exemplo, adcidos
carboxilicos mono e di-funcionais etilenicamente
insaturados, anidridos de &cido carboxilico mono e di-
funcionais etilenicamente insaturados, sais dos mesmos e
ésteres dos mesmos. Tais grupos funcionais podem ser
enxertados a um interpolimero de etileno/a-olefina, ou
podem ser copolimerizados com etileno e um comondmero
adicional opcional para formar um interpolimero de
etileno, o comondmero funcional e opcionalmente outro(s)
comondmero(s). Meios para enxertar grupos funcionais no
polietileno s&o descritos, por exemplo, nas patentes
americanas Nos. 4.762.890, 4.927.888 e 4.950.541, cujas
descricdes foram aqui incorporadas por referéncia em sua
totalidade. Um grupo funcional particularmente util & o
anidrido malico.

A guantidade do grupo funcional presente no interpolimero
funcional pode variar. O grupo funcional pode estar
tipicamente presente num interpolimero funcionalizado do
tipo copolimero numa gquantidade de cerca de pelo menos
cerca de 1,0, preferivelmente de cerca de pelo menos 5
por cento em peso, e mais preferivelmente de cerca de
pelo menos 7 por cento em peso. O grupo funcional estara
tipicamente presente num interpolimero funcionalizado do
tipo copolimero numa quantidade inferior a cerca de 40
por cento em peso, preferivelmente inferior a cerca de 30
por cento em peso, e mais preferivelmente inferior a
cerca de 25 por cento em peso.

Fibra Elastica

A guantidade de interpolimero de etileno/a-olefina num
determinado tecido depende das propriedades e aplicacgdes
desejadas e outros componentes do tecido. Em uma
concretizacgéao, o interpolimero de etileno/a-olefina
compreende cerca de pelo menos 2, 3, 4, 5, 6, 7, 8, 9,
10, 12, 14, 16, 18, 20, 22, 24, 26, ou 28 até 30 por
cento ou mais em peso do tecido. O interpolimero de

etileno/a-olefina pode compreender menos que cerca de 30,
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28, 26, 24, 22, 20, 18, 16, 14, 12, 10, 9, 8, 7, 6, 5, 4,
ou 3 por cento em peso do tecido. Tipicamente, o
interpolimero de etileno/oa-olefina estd na forma de uma
fibra que possui propriedades elasticas e com frequéncia
pode compreender de cerca de 1 a cerca de 20,
preferilmente de 2 a cerca de 10 por cento em peso do
tecido.

Um material é tipicamente caracterizado como elastico (ou

como tendo "stretch") guando apresenta uma alta
recuperacdo eléastica percentual (ou seja, uma baixa
deformacao permanente) apds aplicagdo de uma forga de
impulsao. Em certas concretizacgdes, os materiais

elédsticos sdo caracterizados por uma combinagdo de trés

importantes propriedades, ou seja (i) baixa tensdo ou
carga na deformagdo; (ii) baixa tensdo ou relaxacao de
carga percentual e (iii) Dbaixa deformacgcdo permanente

percentual. Em outras palavras, deve haver (i) exigéncia
de baixa tensd@3o ou carga para estirar o material, (ii)
relaxacdo zero ou baixa da tensdo ou descarga uma vez
estirado o material, e (iii) recuperagdo alta ou completa
das dimensdes originais apds interrompido o estiramento,
aplicacdo de forga ou deformacgao.

A fibra utilizada nos artigos aqui providos tipicamente
recupera pelo menos cerca de 40 por cento, pelo menos
cerca de 50 por cento, pelo menos cerca de 60 por cento,
cerca de 70 por cento ou mais de seu comprimento estirado
apdés a primeira tragcido e apds a quarta até 100 por cento
de deformacao (o dobro do comprimento) . Uma forma
adequada para realizar esse teste baseia-se num teste
encontrado no "International Bureau for Standardization
of Manmade Fibers, BISFA 1998, cap.7, opcdo A". De acordo
com esse teste, a fibra é colocada entre garras separadas
uma das outra em 4", as garras sao entdao afastadas a uma
taxa de cerca de 20" por minuto até uma distdncia de oito
polegadas e entdo deixadas imediatamente recuperar. E
entdo medida a recuperacd&o percentual.

Em certas concretizacgdes, a fibra aqui provida compreende
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ainda polimeros de etileno homogeneamente reticulados,
tais como os descritos na patente 6.437.014, sendo
geralmente conhecida como lastol. A gquantidade de tais
polimeros de etileno homogeneamente ramificados difere
dependendo da elasticidade desejada e da compatibilidade

com O interpolimero de etileno/a-olefina especifico

empregado.
Em certas concretizagdes, a fibra aqui utilizada
compreende ainda outros polimeros, como por exemplo,

copolimeros aleatdérios de etileno tais como AFFINITY® ou
ENGAGE®, os polietilenos tradicionais tais como DHPE,
LLDPE, ULDPE, LDPE e polimeros a base de propileno, tais
como plastdémeros/elastdémeros de homopolimero PP,
copolimero aleatdério PP ou a base de PP ou uma combinagao
dos mesmos. A guantidade de tais outros polimeros difere
dependendo da elasticidade desejada e da compatibilidade
com © interpolimero de etileno/oa-olefina especifico
empregado.

Se desejado, um material "stretch" adicional pode ser
empregado além do interpolimero de etileno/a-olefina. Por
exemplo, o interpolimero de etileno/a-olefina pode ser
empregado tanto no sentido do urdume como no sentido da
trama do tecido, ao passo dgque o segundo material
"stretch" é empregado no sentido restante. Materiais
elasticos do tipo "stretch" adicionais apropriados podem
incluir fibras elé&sticas que compreendem um polimero
selecionado do grupo consistindo de tereftalato de
polibutileno, spandex, poli(tereftalado de etileno),
poli (tereftalado de trimetileno), ou suas misturas. Tais
misturas incluem fibras bicomponente de poli(tereftalato
de etileno) /poli(tereftalado de trimetileno) tais como,
por exemplo, as fibras T-400™. Embora a elasticidade e
as propriedades variem dependendo dos materiais e da
construcdo do tecido, pode ser desejavel empregar fibras
de interpolimero de etileno/a-olefina no sentido do
urdume e um material "stretch" adicional no sentido da

trama.
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As fibras podem ser feitas em gualquer tamanho e formato
transversal desejavel, dependendo da aplicagao desejada.
Para muitas aplicagdes, uma secéao transversal
aproximadamente redonda é desejavel devido a seu atrito
reduzido. Porém, outros formatos tais como o formato
trilobal, ou plano (ou seja, na forma de "fita") podem
também ser empregados. Denier é um termo téxtil definido
como © peso em gramas de uma fibra por 9000 metros do
comprimento dessa fibra. Tamanhos preferidos incluem um
denier de cerca de pelo menos 1, preferivelmente de cerca
de pelo menos 20, preferivelmente de cerca de pelo menos
50, até no maximo cerca de 180, preferivelmente de cerca
de no maximo 150, preferivelmente de cerca de no maximo
100 denier, preferivelmente de cerca de no maximo 80
denier. Por exemplo, a espessura da fibra pode variar de
cerca de 1 a 180 denier, de cerca de 5 a cerca de 160
denier, de cerca de 10 a cerca de 150 denier, de cerca de
20 a cerca de 140 denier, de cerca de 30 a cerca de 120
denier, de cerca de 40 a cerca de 100 denier, de cerca de
50 a cerca de 90 denier, ou de cerca de 40 a cerca de 70
denier.

Em certas concretizacdes, o interpolimero de etileno/a-
olefina esta na forma de uma fibra gque possui um teor de
gel de cerca de 10% a cerca de 75% em peso. Em certas
concretizacdes, o interpolimero de etileno/a-olefina esta
na forma de uma fibra que possul um teor de gel de cerca
de 10%, 20%, 30%, 40%, 50%, 60%, ou de cerca de 75% em
peso. Em certas concretizacgdes, o) interpolimero de
etileno/a-olefina estd na forma de uma fibra gque possui
um teor de gel de cerca de pelo menos 10% em peso.

A fibra é geralmente elastica e geralmente reticulada. A

fibra compreende o produto de reagdo de interpolimero de

etileno/a-olefina e qualqgquer agente reticulador
apropriado, ou seja, um interpolimero de etileno/o-
olefina reticulado. Conforme aqgqui utilizado, "agente

reticulador” ¢é gqualquer meio gque reticula um ou mais,

preferivelmente, a maioria das fibras. Assim, os agentes
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reticuladores podem ser compostos guimicos, embora nao
necessariamente. Agentes reticuladores, conforme aqui
utilizados, também incluem irradiacgéao de feixe de
elétrons, irradiacd@o beta, irradiag&o gama, irradiacgédo

corona, silanos, perdéxidos, compostos de alila e radiacgao
UV com ou sem agente catalisador. As patentes americanas
Nos. 6.803.014 e 6.667.351 descrevem os métodos
utilizando irradiacdo de feixe de elétrons gque podem ser
usados nas concretizacgdes da invencéao. Em algumas
concretizacdes, a porcentagem de polimero reticulado é de
pelo menos 10 por cento, preferivelmente de cerca de pelo
menos 20, mais preferivelmente de cerca de pelo menos 25
por cento a cerca de no maximo 75, preferivelmente de
cerca de no maximo 50 por cento, conforme medida pela
porcentagem em peso dos géis formados.

Dependendo da aplicagdo, a fibra pode ter qualquer forma
apropriada inclusive fibra cardada ou fibra ligante.
Exemplos tipicos podem incluir filamentos, fibra
homofilamentada, ou fibra bicomponente. No caso de fibra
bicomponente, ela pode ter uma estrutura bainha-nicleo;
uma estrutura de ilhas no mar; uma estrutura lado-a-lado;
uma estrutura matriz/fibrila; ou uma estrutura de torta
segmentada. Vantajosamente, processos convencionais de
formacdo de fibra podem ser empregados para confeccionar
as fibras acima citadas. Talis processos 1incluem os
descritos, por exemplo, nas patentes americanas Nos.
4.340.563; 4.663.220; 4.668.566; 4.322.027; e 4.413.110).
As fibras da presente invencao facilitam o processamento
em diversos aspectos. Primeiramente, as fibras da
invencdo desenrolam melhor de um carretel do qgue as
fibras convencionais. As fibras comuns, gquando no formato
de secgdo transversal redonda, muitas vezes ndo apresentam
desempenho satisfatdério no desenrolamento devido a sua
excessiva relaxacdo de tensdo do polimero base. Essa
relaxacdo de tensdo é proporcional a idade do carretel e
faz com que os filamentos localizados na probépria

superficie do carretel percam o controle/pega na
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superficie, tornando-se filamentos soltos/frouxos.
Posteriormente, quando tal carretel contendo fibras
convencionais for colocado sobre os rolos de

alimentadores positivos, ou seja, Memminger—-IRO e comecgar
a girar as velocidades industriais, ou seja, de 100 a 300
rotacdes/minuto, as fibras soltas serdo arremessadas para
as laterais da superficie do carretel e finalmente caem
da borda do carretel. Essa falha ¢é conhecida como
descarrilamento, denotando a tendéncia de as fibras
convencionais deslizarem para fora da margem lateral ou
borda da embalagem, interrompendo o processo de
desenrolamento e finalmente causando paralizacao no
funcionamento da magquina. As fibras da invencao exibem
descarrilamento num grau muito menos significativo,
permitindo maior rendimento.

Outros Materiais

O outro material ou materiais utilizados no tecido 1livre
de rugas aqui providos sao frequentemente selecionados do

grupo consistindo de celulose, algodao, fibra de 1linho,

rami, rayon, viscose, canhamo, 1l&, seda, linho, bambu,
tencel, viscose, angoréa, poliéster, poliamida,
polipropileno e fibras animais tais como 1l&a, seda, ou
gqueratina. Além disso, misturas dos materiais

anteriormente mencionados podem ser empregadas. Tecidos
preferidos incluem agqueles nos gquais o outro material
compreende celulose, 1a ou suas misturas e onde o tecido
& de malha ou de tear. Se o tecido for submetido a um
tratamento de resisténcia ao enrugamento, entdo sera util
que o outro material seja capaz de suportar tal
tratamento.

Em uma concretizacdo, os artigos téxteis aqui providos
incluem materiais celuldsicos. Em um aspecto, os
materiais celulésicos compreendem de 60 a 98 por cento,
de 65-90 por cento ou de 70-85 por cento em peso do
artigo téxtil. Em uma concretizacéo, os materiais
celulésicos compreendem mais do que cerca de 90 por cento

em peso do artigo téxtil. Em certas concretizagdes, os
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tecidos compreendem algoddo. Um ou mais materiais podem
também ser usados nos artigos téxteis da presente

invencdo, gqualgquer um ou em combinagdao com materiais

celuldsicos. Esses outros materiais incluem fibras
naturais, tais como 14, seda ou angora, e fibras
sintéticas tais como poliéster, poliamida ou
polipropileno.

Em uma concretizacdo, a fibra elédstica nos artigos aqui
providos podem ser usadas ao natural, ou podem ser
primeiramente incorporadas num fio multifilamento. Em
muitas aplicagées, a fibra elastica pode ser recoberta
com uma fibra natural, tal como algodao.

A selecao de fibras ndo elasticas utilizadas no tecido
agqui provido pode depender da construgao desejada do
tecido e do processo utilizado para conferir ao tecido
resisténcia ao enrugamento, para garantir que as fibras
selecionadas tenham tenacidade apropriada. Por exemplo,
se um tecido leve contendo algoddo for desejado e um
tratamento quimico relativamente agressivo for empregado
para proporcionar resisténcia ao enrugamento, entdo
poderd ser vantajoso utilizar uma fibra de algodao com
tenacidade inicial maior, tal como o algodao PIMA, para
que as fibras no tecido acabado ainda apresentem
tenacidade aceitavel.

Propriedades

Conforme aqui previsto, um artigo, por exemplo, tecido ou
peca de vestuario, ¢é considerado "eléastico" ou "stretch”
se puder ser estirado em pelo menos cinco por cento no
sentido do urdume e/ou trama, pelo menos cerca de 8, 9,
10, 11, 12, 13, 14, 18, 20 até cerca de pelo menos 25 por
cento. Alguns tecidos podem ser estirados nos dois
sentidos, ou seja, no sentido do urdume e da trama. O
tecido retorna a um valor mais prdédximo de suas dimensdes
originais apdbs liberacéao da forca de estiramento,
conforme ASTM D3107-1980. Os tecidos agqui providos com
frequéncia exibem uma relagao de crescimento para

estiramento inferior a 0,5, preferivelmente inferior a
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0,4, preferivelmente inferior a 0,35, preferivelmente
inferior a 0,3, preferivelmente inferior a 0,25,
preferivelmente inferior a 0,2, preferivelmente inferior
a 0,15, preferivelmente inferior a 0,1, preferivelmente
inferior a 0,05. Por exemplo, um tecido que apresenta 25
por cento de estiramento e que se recupera até um valor 5
por cento maior do gque a dimensao original teria uma
relacdo de 0,2. Deve ficar entendido que a gquantidade de
estiramento e recuperacdao sera uma fungao do peso do
tecido (ou seja, tecidos mais leves, tails como voil,
geralmente terdo maior estiramento e menor recuperagao) e
da construcdo do tecido (por exemplo, tecidos Herringbone
sdo conhecidos por apresentarem maior estiramento). Em
alguns casos, o artigo pode ser estirado pelo menos 15
por cento, e mesmo 25 por cento pelo menos, no sentido do
urdume e/ou da trama. E também previsto que em certas
concretizacdes, os artigos aqui providos terao
estiramento em mais de um sentido. N&o é necessario que
os artigos tenham estiramento em mais de um sentido ou
que os artigos tenham a mesma quantidade de estiramento
em cada sentido para serem incluidos no escopo da
invencao.

£ também vantajoso gque os artigos téxteis aqui providos,
possam ser resistentes ao enrugamento. Tratamentos
tipicos antienrugamento (também as vezes designados como
revestimento em prensa permanente) incluem prover
ligagdes de hidrogénio ou covalentes que ndo se degradem
significativamente gquando o tecido é lavado seguindo
algum método, tipicamente lavagem a mao ou a maquina.
Nesse sentido, as ligag¢bes sao permanentes e O tecido
permanece relativamente livre de enrugamento durante sua
vida util. Os revestimentos tipicos em prensa permanente
com frequéncia envolvem a aplicagdo de um revestimento
quimico a superficie do tecido, ou seja, um artigo
téxtil. Esses revestimentos geralmente incluem um agente
reticulador e um catalisador de forma tal que

reticulacdes se formem entre o agente e um material, por
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exemplo, celulose, nas fibras. As reticulag¢gdes nao apenas
proporcionam resisténcia ao enrugamento, como também
melhoram a estabilidade dimensional, aumentando a maciez
do tecido e melhorando a retencao de vincos. Os
revestimentos quimicos que s&do com frequéncia atualmente
utilizados para conferir resisténcia ao enrugamento a um
artigo téxtil, sdo relativamente 4&asperos. Os tecidos
"stretch” da invencdo e pecgas de vestuario confeccionadas
com os mesmos sdo com frequéncia capazes de suportar o
tratamento gquimico comum ou o©s tratamentos térmicos
(cura) utilizados para prover resisténcia ao enrugamento.
A resisténcia ao enrugamento na industria téxtil pode ser
medida de acordo com AATCC 143-1996 (para pecas de
vestuario) ou AATCC-124-2001 (para tecido acabado) ou
Marks and Spencer P1l34. Com o uso deste protocolo de
teste, em certas concretizacdes, os artigos providos na
presente invenc¢do terdo uma classificag¢gdo de prensa
permanente (ou DP) de pelo menos 3,0 apds cinco lavagens,
de pelo menos 3,5 ou de cerca de pelo menos 4,0. Em uma
concretizacdo, a classificacdo DP permanecerd na faixa de
pelo menos 3,0 apds 25 ou mesmo 50 lavagens.

Em algumas aplicac¢des, tais como calgas, é desejado gue o
artigo mantenha um vinco. Esse desejo de se manter um
vinco as vezes conflita com solucdes técnicas utilizadas
para conter as rugas no tecido. Entretanto, com o uso de
tecidos da presente invencd&o, tais artigos com vinco e
resistentes ao enrugamento sao possiveis. Em uma
concretizacado, artigos téxteis aquil providos exibem uma
Classificacdo de Retencdo de Vinco ("CR") de pelo menos

3,5, conforme determinado de acordo com o© protocolo de

teste estabelecido em AATCC 143-1996. Em uma
concretizacdo, AATCC 143-1996 3(IV)A(iii), ¢é wutilizado
para determinar e} CR. Consequentemente, os artigos

téxteis da presente invencdo terdo um CR de cerca de pelo
menos 2,5, 3,0, 3,5, 4,0, 4,5 ou 5.
Métodos para Preparar Artigos Representativos

Os artigos aqui providos ndo sao limitados pelo método
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para sua confeccgao. Assim, os artigos da presente
invencéo incluem tecidos que, por exemplo, foram
produzidos em tear (gquando a fibra elastica pode estar no
sentido do urdume, no sentido da trama ou ambos) ou de
malha.

Em uma concretizacgéao, os artigos resistentes ao

enrugamento agqui providos podem ser gerados atraves de:

a). Tratamentos de tecido gque dispensa o uso de ferro de
passar ("no-iron"): O algod&o (teor de algoddo de > 80%)

e o fio de fibra/algoddo com interpolimero de etileno/oa-
olefina ¢é processado numa construcgao especifica de
tecelagem, apdés o gque o tecido é impregnado com misturas
de resina, seguido de cura por umidade. Apds o tratamento
com resina guimica, esse tecido torna-se estiravel e
resistente ao enrugamento com classificag¢des de DP acima
de 3,5, apds 5 lavagens e a classificagdo de Retencdo de
Vincos > 3,5 apdés 5 lavagens. A pecga de vestuario
confeccionada com esse tecido forma a pega estiravel e
resistente ao enrugamento.

b). Tratamento de pecas de vestudrio que dispensam uso de
ferro de passar: o algoddo (teor de algodao de > 80%) e o
fio de fibra/algoddo com interpolimero de etileno/o-
olefina ¢é processado numa construcgdo especifica de
tecelagem de tecido apdés o gue o tecido é submetido ao
processo de confecgdo da pega de vestuario. Entao a
resina quimica é aplicada a pecga de vestuario gque por sua
vez ¢é curada sob certas temperaturas e valores de pH.
Apds o processo de cura, a pega do vestuario torna-se
estirdvel e resistente ao enrugamento com classificacgédo
DP >3,5 apdés 5 lavagens e classificacdo de Retencao de
Vinco > 3,5 apdés 5 lavagens.

A presente 1invencdo pode ser aplicada a todo tipo de
acabamento de resina gquimica em tecidos com mistura de
algoddo e interpolimero de etileno/a-olefina (tecido de
tear ou tecido de malha). Os processos padrdo de
resisténcia ao enrugamento tem muitas formas de produzir

uma peca de vestudrio resistente ao enrugamento incluindo
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selecionar a ordem das etapas de processamento e/ou
escolher temperaturas de processamento diferentes,
resinas qguimicas e valores de pH. Uma combinagdo dessas
condicdes pode ser selecionada para produzir um tecido ou
peca de vestudrio similar resistente ao enrugamento.

Um habilitado na técnica pode tomar os tecidos da
presente invengdo e utilizar técnicas convencionais para
preparar pecas de vestuario e outros téxteis uUteis que
exibam as propriedades desejadas talis como resisténcia ao
enrugamento ou retengdao de vincos. Em certas

concretizacdes, tais processos incluem uma ou mais das

seguintes etapas: formagcdo do fio, tingimento do fio,
confeccdo do tecido, acabamento do tecido, inclusive o
tratamento antienrugamento. A sequéncia de etapas

envolvidas nos processos representativos é a seguinte:

Rota 1 (tingimento do fio) : Formagdo do fio (fiacao,
vaporizagao, enrolamento) - tingimento do fio
(tingimento, extracao, secagem) —confecgao do tecido

(reconificacao, condicionamento, tecelagem)-acabamento do
tecido (chamuscagem, purga, mercerizagdo, tratamento de
resisténcia ao enrugamento (inclusive cura), amaciamento,

sanforizacao).

Rota 2 (tingimento da pecg¢a): Formagao do fio (fiacgao,
vaporizagao (opcicnal para fibra elastica padréao),
enrolamento)-confecgao do tecido (reconificacéao,
condicionamento, tecelagem) —acabamento do tecido

(chamuscagem, purga, mercerizagdo, tingimento do tecido,
tratamento para resisténcia ao enrugamento, amaciamento,
sanforizacao) .

Rota 3 (peca de vestuario resistente ao enrugamento):
Formagao do fio (fiacao, vaporizacgéao, enrolamento) -
Tingimento do fio (tingimento, extracao, secagem)
confecgao do tecido (reconificacéao, condicionamento,
tecelagem) -—acabamento do tecido (chamuscagemn, purga,
mercerizacao, amaciamento, sanforizacéao) ; confeccdo da
peca de vestudrio - processo de imersdo da peg¢a para o

tratamento de resisténcia ao enrugamento.
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Rota 4. (peca de vestudrio resistente ao enrugamento):
Formacdo do fio (fiagdo, vaporizagdo (opcional para fibra
elastica padrao), enrolamento) —-confecgao do tecido
(reconificacao, condicionamento, tecelagem)-acabamento do
tecido (chamuscagem, purga, mercerizacgdo, tingimento do
tecido, amaciamento, sanforizacdo); processo de confecgéao
e 1imersdo da pega de vestudrio para tratamento de
resisténcia ao enrugamento.

Qualguer método conhecido por conferir resisténcia ao
enrugamento pode ser usado com os artigos téxteis aqui
providos. Os tratamentos de resisténcia ao enrugamento
mais comerciais utilizam Agentes de Acabamento em Prensa
Permanente a base de Formaldeido, DMDHEU
(dimetiloldihidroxietilenouréia), DMDHEU modificado,
dcido policarboxilicos na forma de Agentes de Acabamento
em Prensa Permanente Sem Formaldeido desde os anos 90,
BTCA, 4&cido citrico modificado ou polimeros de acido
maleico.

Tipicamente, os tecidos s&o preparados e entao uma
solucdao de acabamento contendo um agente reticulador
juntamente com um catalisador & aplicada. A aplicagao da
solucdo de acabamento pode ser feita no tecido ou no
artigo acabado, conforme é conhecido no estado da
técnica. Em geral, o agente reticulador e o catalisador
de cura sdo aplicados imergindo-se o material celuldsico
num banho contendo a solucao de acabamento, porém outros
métodos, tais como pulverizagdo, sao conhecidos e podem
ser wusados para confeccionar os artigos téxteis da
presente invencdo. Outro método para produzir pegas de
vestudrio resistentes a enrugamento envolve submeter uma
peca prensada a uma camara de reacdo contendo didxido de
enxofre, formaldeido e vapor, onde a reticulacdo de
celulose ocorre in situ. Agentes reticuladores tipicos
incluem formaldeido, derivados de formaldeido (inclusive
produtos de adicd&o com uréia), e ésteres de carbamato.
Outros agentes reticuladores sdo descritos em WO 89/12714

(Acidos policarboxilicos organicos), patente americana
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No. 5.300.240 (Acidos fosfinicosuccinico e/ou
fosfinicobisuccinico); patente americana No. 6.585.780
(dcidos policarboxilicos substituidos com fosfinato) e US
2003/0111633 Al. Essas referéncias s&o aguil incorporadas
por referéncia em sua totalidade.

Em uma concretizacgao, uma fibra de interpolimero de
etileno/a-olefina ¢é preparada e entdo reticulada até
cerca de 10% a 75% gel para uso no processo de preparacgao
de um artigo aqui previsto. Em uma concretizacgdo, um fio
fiado no nucleo ("corespun") é entao preparado
compreendendo interpolimero de etileno/a-olefina como
nucleo e outras fibras "duras" (fibras cardadas) como
revestimento. Outras fibras duras poderiam incluir
algoddo puro, seda pura, 1linho puro, fibra de bambu,
tencel, viscose e suas misturas, ou mistura de
poliéster/algoddo. Em uma concretizagdo, a outra fibra é
algod&o puro ou seda pura.

Além da fiacdo no nucleo (fibra curta), outros processos
de fiacdo de fio podem ser usados e incluem, porém nao se
restringem a fiacdo Siro ("Siro spinning") (fibra curta),
revestimento simples (fibra curta ou continua),
revestimento duplo (cortado ou continuo) ou revestimento
por fluxo de ar (filamento continuo) . Em uma

concretizacdo, os fios sdo fiados no ntcleo ou preparados

segundo © processo "siro spun'". Tanto o estiramento nos
dois sentidos ("bistretch") direcgdes, como num unico
sentido (no sentido da trama) sao contemplados na

presente invencgéao.

Em uma concretizacdo, a contagem de fio é de Ne 100 a Ne
7 desde tecidos para confeccdo de camisas a tecidos
pesados, respectivamente. Fm outra concretizacéo, a
contagem de fio é de Ne 90 a Ne 7, Ne 80 a Ne 7 ou Ne 70
a Ne 7. Em uma concretizacdo, a faixa de contagem de fio
é de Ne 50 a Ne 7.

O tingimento é realizado a uma faixa de temperatura de 60
a 200°C por cerca de 1-2 horas ou mais. Em certas

concretizacgdes, o tingimento é conduzido a uma
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temperatura de cerca de 60, 80, 100, 120, 140, 160, 180
ou 200°C. O tecido pode ser em ponto de tafetd, sarja,
textura em cesta, cetim, oxford, lona, sarja guebrada,
"dobby", veludo. Em certas concretizagdes, o tecido & em
ponto de tafetd, sarja, textura em cesta, cetim, oxford.
Em uma concretizacdo, o tecido é de malha.

Um tecido acabado representativo possul as seguintes

propriedades: Tenacidade: 50 1lb (tecido para camisas), 75
lb (tecido pesado); resisténcia do tecido ao rasgamento:
4,5 1lbs (tecido para camisa), 5,1 1lb (tecido pesado)

(medidos de acordo com ASTM D3107); resisténcia a abrasao
> 1800 rpm (tecido para camisas), 35.000 (tecido pesado):;
tempo de absorcado de agua < 10 segundos tanto para tecido
de camisas como para tecido pesado; encolhimento na
lavagem < 3% e nivel de "stretch": 9-20%.

Métodos de Teste

Nos exemplos a seguir, sdo empregadas as técnicas
analiticas seguintes:

Método GPG para as Amostras 1-4 e A-C

Um robd automatizado para manuseio de ligquido eqguipado
com uma agulha aquecida ajustada em 160°C ¢é wutilizado
para adicionar 1,2,4-triclorobenzeno suficiente
estabilizado com 300 ppm de Ionol para cada amostra de
polimero secado para dar uma concentragdo final de 30
mg/ml. Uma pegquena haste de agitagdo em vidro é colocada
em cada tubo e as amostras aqgquecidas até 160°C durante 2
horas num agitador orbital aquecido girandc a 250 rpm. A
solugado polimérica concentrada € entdo diluida até 1lmg/ml
utilizando o robd automatizado para manuseio de ligquido e
a agulha aquecida ajustada em 160°C.

Um sistema Symyx Rapid GPC é usado para determinar os
dados de peso molecular para cada amostra. Uma bomba
Gilson 350 ajustada a uma taxa de escoamento de 2,0
ml/min é usada para bombear 1,2-diclorobenzeno purgado
com hélio estabilizado com 300 ppm de Ionol como fase
mbével através de trés colunas Plgel de 10 micrémetros

(pm) Mista B 300mm x 7,5 mm dispostas em série e
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aquecidas até 160°C. Um detector Polymer Labs ELS 1000 &
utilizado com o Evaporador ajustado em 250°c, o
Nebulizador ¢é ajustado em 165°C e a taxa de fluxo de
nitrogénio ajustada em 1,8 SLM a uma pressdao de 60-80 psi
(400-600 kPa)N,. As amostras de polimero sao aquecidas
até 160°C e cada amostra injetada num lago de 250 ul
utilizando o robd de manueio de 1liguido e uma agulha
aguecida. Sdo utilizadas analises em série das amostras
de polimero utilizando dois lacos ligados e injecgdes de
sobreposigdo. Os dados de amostra sdo coletados e
analisados utilizando-se Software Symyx Epoch™. Os picos
s3do manualmente integrados e as informagdes sobre peso
molecular reportadas sem correcdo contra wuma curva de
calibracdo padrdao de poliestireno.

Método CRYSTAF Padrao

As distribuicdes de ramificagdo sdo determinadas através
de fracionamento por analise de cristalizacdo (CRYSTAF)
utilizando uma unidade CRYSTAF 200 da PolymerChar,
Valencia, Espanha. As amostras sdo dissolvidas em 1,2,4-
triclorobenzeno a 160°C (0,66mg/mL) durante 1 hcra e
estabilizadas a 95°C durante 45 minutos. As temperaturas
de amostragem variam de 95 a 30°C a uma taxa de
resfriamento de 0,2°C/min. Um detector infravermelho &
utilizado para medir as concentragdes da solugao de
polimero. A concentrag¢do soluvel cumulativa ¢é medida a
medida que o polimero cristaliza enquanto a temperatura &
reduzida. A derivada analitica do perfil cumulativo
reflete a distribuicdo de ramificagao de cadeia curta do
polimero.

A temperatura de pico CRYSTAF e a area sao identificadas
pelo médulo de analise de pico incluida no software
CRYSTAF (Versao 2001.b, PolymerChar, Valencia, Espanha).
A rotina de identificacdo de pico CRYSTAF identifica uma
temperatura de pico como um maximo na curva dW/dT e a
Area entre as maiores inflexdes positivas em dqualqguer
lado do pico identificado na curva de derivagao. Para

calcular a curva CRYSTAF, os parédmetros de processamento
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preferidos estdo com um limite de temperatura de 70°C e
com pardmetros de suavizacédo acima do limite de
temperatura de 0,1, e abaixo do limite de temperatura de
0,3.

Método Padridao de DSC (Excluindo as Amostras 1-4 e A-C)

Os resultados da Calorimetria Diferencial Exploratdria
sdo determinados utilizando um equipamento Q1000 DSC
modelo TAI equipado com um acessédrio de resfriamento RCS
e um amostrador automadtico. E utilizado um fluxo de gas
de purga de nitrogénio de 50 ml/min. A amostra é prensada
numa pelicula fina e fundida na prensa a cerca de 175°C e
entao resfriada a ar até temperatura ambiente (25°C) . 3-
10 mg de material é entdo cortado num disco de 6mm de
diametro, pesado com precisdo, colocado num recipiente de
aluminio leve (ca 50 mg) e entdo fechado. O comportamento
térmico da amostra ¢é investigado <com o perfil de
temperatura seguinte. A amostra é rapidamente aquecida
até 180°C e mantida isotérmica durante 3 minutos para
remover qualquer histérico térmico anterior. A amostra &
entdo resfriada até -40° C a uma taxa de resfriamento de
10°C/min e mantida a -40°C durante 3 minutos. A amostra é
entdo aquecida até 150°C a uma taxa de agquecimento de
10°C/min. As curvas de resfriamento e de segundo
agquecimento s&o registradas.

O pico de fusdo DSC é medido como o maximo em taxa de
fluxo de aguecimento (W/g) com respeito a 1linha de
referéncia linear tracada entre -30°C e o final da fuséao.
O calor de fusdo ¢é medido como a &area sob a curva de
fusdo entre -30°C e o final da fusdo utilizando uma linha
de referéncia linear.

Método GPC (Excluindo as Amostras 1-4 e A-C)

O sistema cromatografico de permeagdo de gel consiste de
um instrumento Modelo PL-210 da Polymer Laboratories ou
de um instrumento Modelo PL-220 da Polymer Laboratories.
A coluna e os compartimentos de carrosel s&do operados a
140°C. Sao usadas trés colunas Mixed-B de 10 microns da

Polymer Laboratories. O solvente é o 1,2,4-
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triclorobenzeno. As amostras sao preparadas a uma
concentracdo de 0,1 gramas de polimero em 50 mililitros
de solvente contendo 200 ppm de hidroxitolueno butilado
(BHT). As amostras s&o preparadas agitando-se levemente
durante 2 horas a 160°C. O volume de injecao utilizado é
de 100 microlitros e a taxa de escoamento €& de 1,0
ml/minuto.

A calibracao do conjunto de coluna GPC é realizada com 21
padrdes de poliestireno com distribuicéao de peso
molecular estreita com pesos moleculares variando de 580
a 8.400.000, dispostos em 6 misturas "coquetel" com pelo
menos uma década de separacdo entre os pesos moleculares
individuais. Os padrdes sao adgquiridos da Polymer
Laboratories (Shrospshire, UK) . Os padrdes de
poliestireno sao preparados a 0,025 gramas em 50
mililitros de solvente para pesos moleculares iguais ou
maiores que 1.000.000 e 0,05 gramas em 50 mililitros de
solvente para pesos moleculares inferiores a 1.000.000.
Os padrdes de poliestireno sdo dissolvidos a 80°C com
leve agitacado durante 30 minutos. As misturas de padrdes
estreitos s&o executadas primeiro e na ordem de peso
molecular decrescente mais alto para minimizar a
degradacao. O0Os pesos moleculares de pico de padrdo de
poliestireno sd&o convertidos em pesos moleculares de
polietileno utilizando a seguinte equacao (conforme
descrita em Williams e Ward, J.Polym.Sci.,Polym.Let. 6,
621 (1968)): Mporietiteno = 0,431 (Mporsestireno) -

Os calculos de peso molecular equivalente de polietileno

sdo realizados utilizando o software Viscotek TriSEC
versao 3.0.

Deformacdo Permanente a Compressdo

A deformacdo permanente a compressao é medida de acordo
com ASTM D 3%95. A amostra é preparada empilhando-se
discos redondos com 25,4 mm de didmetro na espessura de
3,2mm, 2,0mm, e 0,25 mm até gque se atinja uma espessura
total de 12,7 mm. Os discos sdo cortados de placas

moldadas por compressidao de 12,7cm x 12,7 cm com uma
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prensa gquente sob as seguintes condig¢des: pressao zero
durante 3 minutos a 190°C, seguido de 86 MPa durante 2
minutos a 190°C, seguido de resfriamento dentro da prensa
com agua corrente fria a 86 MPa.

Densidade

As amostras para medic¢do de densidade sdo preparadas de
acordo com ASTM D 1928. As medicgcdes sdo efetuadas no
prazo de uma hora de prensagem da amostra utilizando o
Método B ASTM D792.

Médulo de Flexdo/Secante/de Armazenamento

As amostras sdo moldadas por compressdo utilizando ASTM
D1928. Os mdédulos de flexdo e secante 2% sao medidos de
acordo com ASTM D-790. O mddulo de armazenamento é medido
de acordo com ASTM D-5026-01 ou técnica equivalente.
Propriedades Opticas

As peliculas com O,4mm de espessura sdao moldadas por
compressdo utilizando uma prensa gquente (Carver Modelo
#4095-4PR1001R) . As pelotas sd&o colocadas entre folhas de
politetrafluorcetileno, aquecidas até 190°C a 55 psi (380
kPa) durante 3 minutos, seguido de 1,3 MPa durante 3
minutos, e entdo 2,6 MPa durante 3 minutos. A pelicula é

entdo resfriada na prensa com agua corrente fria a 1,3

MPa durante 1 minuto. As peliculas moldadas por
compressao s&o usadas para medicgdes 6pticas,
comportamento de tracgao, recuperacdo e relaxacgao de
tensao.

A transparéncia é medida utilizando um BYK Gardner Haze-
gard conforme especificado em ASTM D 1746.

O brilho a 45° é medide utilizando um Medidor de Brilho
Microgloss 45° da BYK Garner conforme especificado em
ASTM D-2457.

A opacidade interna ¢ medida utilizando um BYK Gardner
Haze-gard baseado no Procedimento A de ASTM D 1003. Oleo
mineral é aplicado a superficie da pelicula para remover
riscos superficiais.

Propriedades Mecanicas - Tracdo, Histerese e Rasgamento

O comportamento tensdo-deformag¢do em tensdo uniaxial é
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medido utilizando amostras de microtracdo segundo ASTM D
1708. As amostras sdo estiradas com um Instron a 500%
min? a 21°C. A resisténcia a tracdo e alongamento na
ruptura sido reportados de uma média de 5 amostras.

A histerese a 100% e 300% é& determinada a partir de carga
ciclica até 100% e 300% de deformacd&o utilizando amostras
de microtracdao ASTM D 1708 com um instrumento Instron™.

1 durante

A amostra ¢é carregada e descarregada a 267 min~
3 ciclos a 21°C. Os experimentos ciclicos a 300% e 80°C
sdo conduzidos utilizando uma camara ambiental. No
experimento a 80°C, a amostra ¢é deixada equilibrar
durante 45 minutos a temperatura de teste antes do teste.
No experimento ciclico com 300% de deformagédo e a 21°C, a
tensdo de retracd@3o a uma deformacdo de 150% do primeiro
ciclo de descarga é registrada. A recuperagado percentual
para todos os experimentos ¢é calculada a partir do
primeiro ciclo de descarga utilizando a deformacdao na
qual a carga retornou a linha de referéncia. A

recuperacdo percentual é definida como:

% de recuperacgdao & 5
= ——— x 100
&y

onde £ &€ a deformacdo considerada para a carga ciclica e
gs €& a deformacdo na gual a carga retorna a linha de
referéncia durante o primeiro ciclo de descarga.
A relaxacdo de tensao é medida a uma deformagdo de 50 por
cento e 37°C durante 12 horas utilizando um instrumento
INSTRON™ equipado com uma camara ambiental. A geometria
de calibracdo foi de 76 mm x 25 mm x 0,4 mm. Apds
equilibrar a 37°C durante 45 minutos na camara ambiental,
a amostra foili estirada até 50% de deformacao a 333%min*t.
A tensdo foi registrada como func&o de tempo durante 12
horas. A relaxacdo de tensao percentual apds 12 horas foi
calculado utilizando a fdérmula:
% Relaxacido de Tensdo = L, — Li> x 100

Lo

onde L, € a carga a uma deformacdo de 50% a 0 hora e Li; é
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a carga a uma deformacgdo de 50% apds 12 horas.

Os experimentos de ruptura com entalhe por tracao sao
conduzidos nas amostras gque possuem uma densidade de 0,88
g/cc ou menos utilizando um instrumento INSTRON™. A
geometria consiste de uma secgao de afericdo de 76mm X
13mm x O,4mm com um corte por entalhe de 2 mm na amostra
na metade de seu comprimento. A amostra é distendida a

508mm min™t

a 21°C até que se guebre. A energia de ruptura
& calculada como a area sob a curva de tensdo-alongamento
até deformacdo na carga maxima. E reportada uma média de
pelo menos 3 amostras.

TMA

A Andlise Termomecanica (Temperatura de Penetracgao) é
conduzida em discos moldados por compressdo com 30mm de
didmetro x 3,3mm de espessura, formados a 180°C e sob
pressdo de moldagem de 10 MPa durante 5 minutos e entao
resfriados rapidamente ao ar. O instrumento utilizado & o
TMA 7 da Perkin Elmer. No teste, uma sonda com ponta com
1,5mm de raio (P/N N519-0416) é aplicada a superficie do
disco de amostra com forga de 1N. A temperatura & elevada
em 5°C/ min a partir de 25°C. A distéancia de penetracao
da sonda é medida como funcao de temperatura. @)
experimento termina guando a sonda tiver penetrado 1lmm na
amostra.

DMA

A Andlise Mecénica Dinadmica (DMA) é medida em discos
moldados por compressdo formados numa prensa dJquente a
180°C a uma pressdo de 10 MPa durante 5 minutos e entao
resfriados a A&gua na prensa a 90°C/min. O teste ¢&
conduzido utilizando um redmetro de tensdo controlada (TA
Instruments) equipado com fixadores em cantiléver duplo
para teste de torsio.

Uma placa de 1,5mm & prensada e cortada numa barra de
dimensdes 32x12mm. A amostra ¢é fixada em ambas as
extremidades entre fixadores separados em 10mm (separagado
de pega AL) e submetida a sucessivas etapas de
temperatura de =-100°C a 200°C (5°C por etapa). Em cada
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temperatura, o mdbédulo de torsao G’ é medido numa
frequiéncia angular de 10 rad/s, a amplitude de deformagdao
sendo mantida entre 0,1 por cento e 4 por cento para
garantir que o torque seja suficiente e que a medicgao
permaneca no regime linear.

Uma forca estdtica inicial de 10g é mantida (modo de
auto-tensdo) para evitar afrouxamento na amostra guando a
expansdo térmica ocorrer. Como consegiéncia, a separacdo
de pega AL aumenta com a temperatura, especialmente acima
do ponto de fusd3o ou de amolecimento da amostra de
polimero. O teste para na temperatura maxima ou gquando o
espagco entre os fixadores atinge 65 mm.

Indice de Fusao

O indice de fusado, ou I,, €& medido de acordo com ASTM D
1238, Condicgdo 190°C/2,16 kg. O indice de fus&ao, ou Iio, é
também medido de acordo com ASTM D 1238, Condicéao
190°C/10 kg.

ATREF

A analise de Fracionamento por Eluigdo e Elevacao de
Temperatura Analitica (ATREF) é conduzida de acordo com ©
método descrito em USP 4.798.081 e Wilde, L.; Ryle, T.R.;
Knobeloch, D.C.; Peat, I.R.; Determination of Branching

Distributions 1in Polyethylene and Ethylene Copolymers,

J.Polym.Sci., 20, 441-455 (1982), que sao agui
incorporados por referéncia em sua totalidade. A
composigao a ser analisada é dissolvida em
triclorobenzeno e deixada cristalizar numa coluna
contendo um suporte inerte (esfera de ag¢go 1inoxidavel)

reduzindo-se lentamente a temperatura para 20°C a uma
taxa de resfriamento de 0,1°C/min. A coluna ¢é equipada
com um detector infravermelho. Uma curva de cromatograma
ATREF é entdo gerada eluindo-se a amostra cristalizada de
polimero da coluna aumentando-se lentamente a temperatura
do solvente de eluicdo (triclorobenzeno) de 20 para 120°C
a uma taxa de 1,5°C/min.

Analise '°C NMR

As amostras s&o preparadas adicionando-se aproximadamente
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3g de uma mistura 50/50 de tetracloroetano-
d’°/ortodiclorobenzeno a uma amostra de 0,4 g num tubo NMR
10mm. As amostras sdo dissolvidas e homogeneizadas
aquecendo-se o tubo e seu conteudo até 150°C. Os dados
sdo coletados utilizando um espectrémetro JEOL ECLIPSE™
400 MHZ ou um espectrémetro Varian Unity PLUS™ 400 MHz,
correspondendo a uma freqguéncia de ressonadncia C de
100,5 MHz. Os dados sao adquiridos utilizando 4000
transientes por arquivo de dados com um retardo de
repeticdo de pulso de 6 segundos. Para obter sinal-ruido
minimo para anadlise gquantitativa, arquivos de dados
maltiplos s&o adicionados. A largura espectral é de
25.000 Hz com um tamanho de argquivo minimo de pontos de
dados de 32K. As amostras sdo analisadas a 130°C numa
sonda de banda larga de 10mm. A incorporagao de
comondmero é determinada utilizando um método triade
Randall (Randall, J.C.; JMS-Rev.Macromol.Chem.Phys., C29,
201-317 (1989) aqui incorporado por referéncia em sua
totalidade.

Fracionamento de Polimero através de TREF

O fracionamento TREF em larga escala é conduzido
dissolvendo-se 15-20g de polimero em 2 1litros de 1,2,4-
triclorobenzeno (TCB) agitando-se por 4 horas a 160°C. A
solucdo de peclimero é forgada com 15 psig (100 kPa) de
nitrogénio numa coluna de ago de 3 polegadas por 4 pés
(7,6cm x 12 cm) carregada com uma mistura 60:40 (v:v) de
glébulos de vidro esféricos de qualidade técnica de malha
30-40(600-425 ypum) (da Potters Industries, HC 30 Box 20,
Brownwood, TX, 76801) e uma esfera de fio cortado em aco
inoxidavel com 0,028"didmetro (0, 7mm) (da Pellets, Inc.
63 Industrial Drive, North Tonawanda, NY 14120). A coluna
é imersa numa camisa de o&leo termicamente controlada,
ajustada inicialmente em 160°C. A coluna ¢ primeiramente
resfriada balisticamente em até 125°C, e ent3o lentamente
resfriada para 20°C a 0,04°C por minuto e mantida durante
1 hora. TCB fresco é introduzido a cerca de 65 ml/min

engquanto a temperatura ¢é aumentada para 0,167°C por



10

15

20

25

30

35

62

minuto.

Porcdes de eluente de aproximadamente 2000 ml da coluna
TREF preparatdéria sdo coletadas num coletor de fracao
aquecida de 16 estagdes. O polimero é concentrado em cada
fragao utilizando um evaporador rotativo até que
permaneca cerca de 50 a 100 ml da solucgado de polimero. As
solucdes concentradas sdo deixadas repousar da noite para
o dia antes da adicdo de metanol excedente, filtracdo e
enxagie (aprox.300-500 ml de metanol incluindo o enxagle
final). A etapa de filtracdo é realizada numa estacao de

filtracdao de 3 posigdes assistida por wvacuo utilizando

papel de filtro revestido com 5,0 um de
politetrafluorcetileno (da Osmonics Inc., Cat.#
Z50WP04750). As fracdes filtradas s&o secadas da noite

para o dia num forno a vacuo a 60°C e pesadas numa
balanca analitica antes de teste adicional.

Resisténcia de Fundido

A Resisténcia de Fundido (MS) ¢é medida utilizando-se um
redmetro capilar adaptado a uma matriz 20:1 com diametro
de 2,1lmm com um &angulo de entrada de aproximadamente 45
graus. Apds equilibrar as amostras a 190°C durante 10
minutos, o pistdao é operado a uma velocidade de 1
polegada/minuto (2,54 cm/minuto). A temperatura padrao de
teste é de 190°C. A amostra ¢é puxada uniaxialmente para
um conjunto de "nips" de aceleragdo localizados 100mm
abaixo da matriz com uma aceleracdao de 2,4mm/seg?. A
forca de tracdo necessaria é registrada como funcao da
velocidade de compensacao dos cilindros de compressao. A
forca de tracdo maxima obtida durante o teste é definida
como a resisténcia de fundido. No caso de fundido de
polimero exibindo ressondncia de estiramento, a forga de
tracdo antes do inicio da ressonadncia de estiramento foi
considerada como resisténcia de fundido. A resisténcia de
fundido é registrada em centiNewtons ("cN").

Catalisadores

O termo "da noite para o dia", se utilizado, refere-se a

um tempo de aproximadamente 16-18 horas, o termo
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"temperatura ambiente" refere-se a uma temperatura de 20-
25°C e o termo "alcanos mistos" refere-se a uma mistura
comercialmente obtida de hidrocarbonetos alifaticos Ce-g9
disponivel no comércio sob a marca ISOPAR E® da Exxon
Mobil Chemical Company. Caso o nome de um composto na
presente invengao nao esteja de acordo com sua
representacdo estrutural, a representacdo estrutural tera
prioridade. A sintese de todos os complexos metalicos e a
preparagdo de todos os experimentos de
triagem/identificagdo foram conduzidas numa atmosfera de
nitrogénio seco utilizando técnicas de caixa seca. Todos
os solventes utilizados foram de grau HPLC e secados
antes do uso.

MMAO refere—-se a metilalumoxano modificado, um
metilalumoxano modificado com triisobutilaluminio
comercializado pela Akzo Nobel Corporation.

A preparacdo do Catalisador (B1l) €& conduzida como segue.
a) . Preparagao de (l-metiletil) (2-hidroxi-3,5-di(t-
pbutil) fenil)metilimina

3,5-Di-t-butilsalicilaldeido (3,00g) €& adicionado a 10ml
de isopropilamina. A solugdo torna-se amarelo-clara

rapidamente. Apds agitacdo a temperatura ambiente por 3

horas, volateis sdo removidos sob vacuo para dar um
sélido cristalino amarelo-claro (97 por cento de
rendimento) .

b) . Preparacéo de dibenzil 1,2-bis—(3,5-di-t-

butilfenileno) (1-(N-(l-metiletil)imino)metil) (2-
oxoil)zircdnio

Uma solucéao de (l-metiletil) (2-hidroxi-3,5-di(t-
pbutil)fenil)imina (605mg, 2,2 mmol) em 5 ml de tolueno &
lentamente adicionada a uma solug¢d@o de Zr (CHzxPh)g (500
mg, 1,1 mmol) em 50 ml de tolueno. A solucdo amarelo-
escura resultante ¢é agitada durante 30 minutos. O
solvente é removido sob pressao reduzida para dar o
produto desejado na forma de um sélido marrom-
avermelhado.

A preparacdo do catalisador (B2) é conduzida como segue.
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ay. Preparagdo de (1-(2-metilciclohexil)etil) (2-oxoil-
3,5-di(t-butil) fenil)imina

2-metilciclohexilamina (8,44 ml, 64,0 mmol) é dissolvida
em metanol (90 ml) e di-t-butilsalicaldeido (10,00g,
42,67 mmol) ¢é adicionado. A mistura de reagdo €& agitada
durante trés horas e entdo resfriada até -25° C durante
12 horas. O precipitado sélido amarelo resultante &
coletado por filtracd@o e lavado com metanol frio (2 x 15
ml) e entdo secado sob pressido reduzida. O rendimento é
de 11,17 g de um sdélido amarelo. 'HNMR ¢é compativel com o
produto desejado como uma mistura de isdmeros.

b). Preparacdo de dibenzil bis-(1-(2-
metilciclohexil)etil) (2-oxo0il-3,5-di (t-

butil) fenil)imino)zircdnio

Uma solucdo de bis-(l1-(2-metilciclohexil)etil) (2-oxoil-
3,5-di(t-butil) fenil)imina (7,63g, 23,2 mmol) em 200 ml
de tolueno € lentamente adicionada a uma solucdao de
Zr (CH,Ph),s (5,28g, 11,6 mmol) em 600 ml de tolueno. A
solucdo amarelo—-escura resultante ¢é agitada durante 1
hora a 25°C. A solucado é diluida com 680 ml de tolueno
para dar uma solucgdo com uma concentracgao de 0,00783M.
Cocatalisador 1. Uma mistura de sais de
tetracis (pentafluorofenil)borato de metildi(algquil Cig-
1g) amdénio (adiante designado borato de arménio),
preparada através de reagdo de uma trialquilamina de
cadeia longa (ARMEEN™M2HT, da Akzo Nobel, Inc.), HCl e
Li[B(Cg¢Fs5)4], substancialmente conforme descrito em USP
5.919.9883, Ex. 2.

Cocatalisador 2 - Sal de Dbis(tris(pentafluorofenil) -
alumano) -2-undecilimidazolida de Ci14-18
alquildimetilamdédnio misto, preparado de acordo com USP
6.395.671, Ex. 16.

Agentes de Translado. Os agentes de translado empregados

incluem dietilzinco (DEZ, SAl), di(i-butil)zinco (SAZ2),
di (n-hexil) zinco (SA3), trietilaluminio (TEA, SA4),
trioctilaluminio (SA5), trietilgé&lio (SA6), i-

butilaluminio bis(dimetil (t-butil)siloxano) (SA7), i-
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butilaluminio bis(di(trimetilsilil)amida) (SA8),
di (piridina-2-metdéxido)de n-octilaluminio (SA9), bis(n-
octadecil)i-butilaluminio (SA10), i-butilaluminio
bis(di(n-pentil)amida) (sall)y, bis (2, 6-di-t-
butilfenéxido)de n-octilaluminio (SAl2), n-octilaluminio
di(etil(l-naftil)amida) (SA13), bis (t-
butildimetilsiléxido)de etilaluminio (SAl14), etilaluminio
di(bis(trimetilsilil)amida) (SA1l5), etilaluminio
bis(2,3,6,7-dibenzo-1-azacicloheptanocamida) (SAle6), n-
octilaluminio bis(2,3,6, 7-dibenzo-1-

azaciclohetanoamida) (SAL17), bis(dimetil (t-butil)sildxido
de n—-octilaluminio (SA18), (2,6-difenilfendéxido) de
etilzinco (SA19) e (t-butdxido) de etilzinco (SA20).
Exemplos 1-4, Comparativo A-C

Condicgdes Gerais de Polimerizacgao Paralela de Alta
Produtividade

As polimerizacgdes s&o conduzidas utilizando um reator de

polimerizacdo paralela de alta produtividade (PPR) da
Symyx Technologies, Inc. e operado substancialmente de
acordo com USP’ s 6.248.540, 6.030.917, 6.362.309,

6.306.658 e 6.316.663. As copolimerizacgdo de etileno sao
conduzidas a 130°C e 200 psi (1,4 MPa) com etileno sob
demanda utilizando 1,2 equivalentes de cocatalisador 1
com base no catalisador total utilizado (1,1 egquivalentes
quando MMAO est& presente). Uma série de polimerizacgdes
sao conduzidas num reator de pressao paralelo
(PPR) contendo 48 células individuais de reator numa série
de 6x8 gue sao equipados com um tubo de vidro pré-pesado.
O volume de trabalho em cada célula de reator €& de 6000
pl. Cada célula tem pressdo e temperatura controladas com
agitacdo provida por palhetas de agitacdo individuais. O
gas de mondmero e gas de resfriamento rapido sao
injetados diretamente na unidade PPR e controlados por
valvulas automaticas. Os reagentes liguidos sao
roboticamente adicionados em cada célula de reator
através de seringas e o solvente do reservatdrio & alcano

misto. A ordem de adicd3o ¢é solvente de alcanos mistos
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(4ml), etileno, comondémero de l-octeno (1ml),
cocatalisador 1 ou mistura de cocatalisador 1/MMAO,
agente de translado e catalisador ou mistura de

catalisador. Quando uma mistura de cocatalisador 1 e MMAO

ou uma mistura de dois catalisadores ¢é utilizada, os
reagentes sdao premisturados num frasco pequeno
imediatamente antes da adigdo ao reator. Quando um

reagente é omitido num experimento, a ordem de adicgdo

acima ¢é mantida. As polimerizagdes sdo conduzidas por
aproximadamente 1-2 minutos, até que os consumos
predeterminados de etileno sejam alcancados. Apds

resfriamento rapido com CO, os reatores sao resfriados e
os tubos de vidro descarregados. Os tubos sao
transferidos para uma unidade de centrifuga/secagem a
vadcuo e secados durante 12 horas a 60°C. Os tubos
contendo polimero seco sd&o pesados e a diferencga entre
esse peso e o peso vazio d& o rendimento ligquido do
polimero. Os resultados estdo contidos na Tabela 1. Na
Tabela 1 e em outra parte do pedido, o0s compostos
comparativos sdo indicados com um asterisco (*).

Os Exemplos 1-4 demonstram a sintese de copolimeros
lineares em bloco através da presente invengdo conforme
evidenciado pela formacdo de um copolimero de MWD muito
estreito, essencialmente monomodal quando DEZ esta
presente e de um produto de distribuigao de peso
molecular amplo, bimodal (uma mistura de polimeros
produzidos separadamente) na auséncia de DEZ. Devido ao
fato de o Catalisador (Al) ser conhecido por 1incorporar
mais octeno do gque o Catalisador (Bl), o©s blocos e
segmentos diferentes dos copolimeros resultantes da
invencdo saoc distinguiveis com base na ramificag&o ou

densidade.
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Pode-se observar dque o0s polimeros produzidos de acordo
com a invencao possuem uma polidispersidade (My/Mp)
relativamente estreita e teor de copolimero em bloco
maior (trimero, tetrédmero, ou maior) do que os polimeros
preparados na auséncia de agente de translado.

Dados mais caracterizantes para os polimeros da Tabela 1

sao determinados por referéncia as Figuras. Mais
especificamente, os resultados DSC e ATREF mostram o
seguinte:

A curva DSC para o polimero do Exemplo 1 mostra um ponto
de fusdo de 115,7°C (Tm) com um calor de fusao de 158,1
J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra o pico mais
alto a 34,5°C com uma area de pico de 52,9 por cento. A
diferenca entre DSC Tm e TCrystaf é de 81, 2°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 2 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 109,7°C (Tm) com um calor de
fusao de 214,0 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 46,2°C com uma &rea de pico de 57,0
por cento. A diferengca entre DSC Tm e TCrystaf é de
63, 5°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 3 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 120,7°C (Tm) com um calor de
fusado de 160,1 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 66,1°C com uma area de pico de 71,8
por cento. A diferenga entre DSC Tm e TCrystaf é de
54, 6°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 4 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 104,5°C (Tm) com um calor de
fusdo de 170,7 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 30°C com uma area de pico de 18,2 por
cento. A diferenca entre DSC Tm e TCrystaf é de 74,5°C.

A curva DSC para o Comparativo A mostra um ponto de fusao
de 90,0°C (Tm) com um calor de fusdo de 86,7 J/g. A curva
CRYSTAF correspondente mostra o pico mais alto a 48,5°C
com uma Aarea de pico de 29,4 por cento. Esses dois
valores sao consistentes com uma resina de baixa

densidade. A diferenca entre DSC Tm e TCrystaf é de
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41, 8°C.

A curva DSC para o Comparativo B mostra um ponto de fuséao
de 129,8°C (Tm) com um calor de fusado de 237,0 J/g. A
curva CRYSTAF correspondente mostra o pico mais alto a
82,4°C com uma Aarea de pico de 83,7 por cento. Ambos
valores sdo compativeis com uma resina cuja densidade é
alta. A diferenca entre o DSC Tm e TCrystaf é& de 47,4°C.
A curva DSC para o Comparativo C mostra um ponto de fusao
de 125,3°C (Tm) com um calor de fusdo de 143,0 J/g. A
curva CRYSTAF correspondente mostra o pico mais alto a
81,8°C com uma area de pico de 34,7 por cento, bem como
um pico cristalino mais baixo a 52,4°C. A separagdo entre

os dois picos é compativel com a presengca de um polimero

de alta cristalinidade e de Dbaixa c¢ristalinidade. A
diferenca entre DSC Tm e TCrystaf é de 43,5°C.
Exemplos 5-19 - Exemplos Comparativos D-F, Polimerizagao

em Solucdo Continua, Catalisador Al/B2+DEZ

As polimerizagdes em solugdo continua sao conduzidas num
reator autoclave controlado por computador equipado com
um agitador interno. Solvente de alcanos mistos
purificado (ISOPAR™ E da Exxon Mobil Chemical Company),
etileno a 2,70 libras/hocra (1,22 kg/hora), 1l-octeno, e
hidrogénio (se utilizado) s&o supridos para um reator de
3,8L equipado com uma camisa para controle de temperatura
e um termopar interno. A alimentagdo de solvente ao
reator é medida através de um controlador de massa-fluxo.
Uma bomba diafragma de velocidade variavel controla a
taxa de fluxo de solvente e a pressao ao reator. Na
descarga da bomba, uma corrente lateral é tomada para
prover fluxos de Jjato para as linhas de injegaoc de
catalisador e cocatalisador 1 e para o agitador do
reator. Esses fluxos sdo medidos através de medidores de
fluxo de massa Micro-Motion e controlados através de
valvulas de controle ou através de ajuste manual de
valvulas de agulha. O solvente restante é combinado com
l-octeno, etileno, e hidrogénio (quando utilizado) e

alimentado ao reator. Um controlador de fluxo de massa é
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usado para liberar hidrogénio para o reator guando
necessario. A temperatura da solugdo de solvente/mondmero
é& controlada mediante o uso de um trocador de calor antes
do ingresso no reator. A corrente entra pelo fundo do
reator. As solucgdes de componente de catalisador sé&o
medidas utilizando-se bombas e medidores de fluxo de
massa e sao combinadas com o solvente de lavagem de
catalisador e introduzidas pelo fundo do reator. O reator
é operado cheio de 1ligquido a 500 psig (3,45 MPa) com
agitacdo vigorosa. O produto é removido pelas linhas de
saida no topo do reator. Todas as 1linhas de saida do
reator sao rastreadas com vapor e iscladas. A
polimerizagdo ¢é interrompida mediante adig¢ao de uma
pequena quantidade de agua na linha de saida juntamente
com guaisqgquer estabilizantes ou outros aditivos e
passando-se a mistura por um misturador estatico. A
corrente de produto é entdo agquecida mediante passagem
por um trocador de calor antes da desvolatizacao. O
produto polimérico ¢é recuperado através de extrusao
utilizando-se uma extrusora desvolatizante e peletizador
refrigerado a &gua.Detalhes e resultados do processo
estdo contidos na Tabela 2. As propriedades selecionadas

de polimero constam da Tabela 3.
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Os polimeros resultantes sao testados através de DSC e
ATREF como nos exemplos anteriores. Os resultados sdo os
seguintes:

A curva DSC para o polimero do Exemplo 5 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 119,6°C (Tm) com um calor de
fusdao de 60,0 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 47,6°C com uma &area de pico de 59,5
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf & de 72,0°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 6 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 115,2°C (Tm) com um calor de
fusdo de 60,4 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 44,2°C com uma &area de pico de 62,7
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf & de 71,0°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 7 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 121,3°C (Tm) com um calor de
fusdo de 69,1 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 49,2°C com uma &area de pico de 29,4
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 72,1°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 8 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 123,5°C (Tm) com um calor de
fusao de 67,9 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 80,1°C com uma &rea de pico de 12,7
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf & de 43,4°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 9 mostra um pico
com um ponto de fusdao de 124,6°C (Tm) com um calor de
fusdo de 73,5 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 80,8°C com uma &area de pico de 16,0
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 43,8°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 10 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 115,6°C (Tm) com um calor de
fusdo de 60,7 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 40,9°C com uma &rea de pico de 52,4
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 74,7°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 11 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 113,6°C (Tm) com um calor de
fusdo de 70,4 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra

o pico mais alto a 39,6°C com uma area de pico de 25,2
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por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf & de 74,1°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 12 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 113,2°C (Tm) com um calor de
fusdo de 48,9 J/g. A curva CRYSTAF correspondente nao
mostra nenhum pico igual ou superior a 30°C (Tcrystaf
para fins de célculo adicional ¢é portanto ajustado em
30°C). O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 83,2°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 13 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 114,4°C (Tm) com um calor de
fusao de 49,4 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 33,8°C com uma area de pico de 7,7 por
cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 84,4°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 14 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 120,8°C (Tm) com um calor de
fusao de 127,9 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 72,9°C com uma area de pico de 92,2
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 47, 9°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 15 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 114,3°C (Tm) com um calor de
fusdao de 36,2 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 32,3°C com uma area de pico de 9,8 por
cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é& de 82,0°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 16 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 116,6°C (Tm) com um calor de
fusdo de 44,9 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 48,0°C com uma &rea de pico de 65,0
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 68, 6°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 17 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 116,0°C (Tm) com um calor de
fusdo de 47,0 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 43,1°C com uma &rea de pico de 56,8
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf & de 72,9°C.

A curva DSC para o polimero do Exemplo 18 mostra um pico
com um ponto de fusdao de 120,5°C (Tm) com um calor de
fusdo de 141,8 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 70,0°C com uma &area de pico de 94,0

por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf & de 50,5°C.
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A curva DSC para o polimero do Exemplo 19 mostra um pico
com um ponto de fusdo de 124,8°C (Tm) com um calor de
fusdo de 174,8 J/g. A curva CRYSTAF correspondente mostra
o pico mais alto a 79,9°C com uma &rea de pico de 87,9
por cento. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de 45,0°C.

A curva DSC para o polimero do Comparativo D mostra um
pico com um ponto de fusdo de 37,3°C (Tm) com um calor de
fusdo de 31,6 J/g. A curva CRYSTAF correspondente nao
mostra nenhum pico igual a ou acima de 30,0°C. Esses dois
valores sao compativeis com uma resina de baixa
densidade. O delta entre DSC Tm.e TCrystaf é de 7, 3°C.

A curva DSC para o polimero do Comparativo E mostra um
pico com um ponto de fusao de 124,0°C (Tm) com um calor
de fusdo de 179,3 J/g. A curva CRYSTAF correspondente
mostra o pico mais alto a 79,3°C com uma area de pico de
94,6 por cento. Esses dois valores s&o compativeis com
uma resina cuja densidade é alta. O delta entre DSC Tm e
TCrystaf é de 44,6°C.

A curva DSC para o polimero do Comparativo F mostra um
pico com um ponto de fusdo de 124,8°C (Tm) com um calor
de fusao de 90,4 J/g. A curva CRYSTAF correspondente
mostra o pico mais alto a 77,6°C com uma area de pico de
19,5 por cento. A separagao entre os dois picos ¢
compativel com a presen¢ga tanto de um polimero de alta
cristalinidade como de um polimero de baixa
cristalinidade. O delta entre DSC Tm e TCrystaf é de
47,2°C.

Teste de Propriedade Fisica

As amostras de polimero sao avaliadas quanto as
propriedades fisicas tais como propriedades de
resisténcia a alta temperatura, conforme comprovado pelo
teste de temperatura TMA, resisténcia a Dblocagem de
pelota, recuperacgcao a alta temperatura, deformacgao
permanente a compressdo a alta temperatura e relagdo de
médulo de armazenamento, G (25° C)/G” (100°C). Diversos
polimeros disponiveis no comércio sdo incluidos nos

testes: Comparativo G* ¢é um copolimero de etileno/1-
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octeno substancialmente linear (AFFINITY®, da The Dow
Chemical Company), Comparativo H* é um copolimero de
etileno/l-octeno elastomérico, substancialmente linear
(AFFINITY® EG8100, da The Dow Chemical Company) ,
Comparativo I ¢ um copolimero de etileno/l-octeno
substancialmente linear (AFFINITY® PL1840, da The Dow
Chemical Company), Comparativo J é um copolimero em
tribloco de estireno/butadieno/estireno hidrogenado
(KRATON™ G1652, da KRATON Polymers), Comparativo K & um
vulcanizado termoplastico (TPV, uma mistura de
poliolefina contendo nela disperso um elastdmero

reticulado). Os resultados sd@o apresentados na Tabela 4.
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Na Tabela 4, o Comparativo F(que €& uma mistura fisica dos
dois polimeros resultantes de polimerizagdes simultaneas
utilizando catalisador Al e Bl) possui uma temperatura de
penetracdo de 1lmm de cerca de 70°C, ao passo que Os
Exemplos 5-9 possuem uma temperatura de penetracdo de 1lmm
de 100°C ou maior. Além disso, os exemplos 10-19 possuem
uma temperatura de penetragdo de 1lmm maior que 85°C,
sendo que a maioria tem uma temperatura TMA de 1lmm
superior a 90° C ou ainda maior que 100°C. Isso mostra que
os polimeros novos possuem melhor estabilidade
dimensional a temperaturas mais altas, se comparados com
uma mistura fisica. O Comparativo J (um SEBS comercial)
possul uma boa temperatura TMA de 1mm de cerca de 107°C,
mas uma deformacdo permanente & compressdo muito precéaria
(alta temperatura 70°C) de cerca de 100%, tendo também
apresentado falha na recuperacdo (guebra de amostra)
durante uma recuperacao de deformagdo de 300% a alta
temperatura (80°C). Assim, os polimeros exemplificados
possuem uma combinacgao inédita de propriedades nao
disponiveis mesmo em alguns elastdmeros termoplasticos de
alto desempenho encontrados no comércio.

De forma similar, a Tabela 4 mostra uma relacdo de mddulo

de armazenamento baixa (boa), G~ (25°C)/G” (100°C) para os
polimeros da invengdo de 6 ou menos, sendo gue uma
mistura fisica (Comparativo F) possui uma relacgado de

médulo de armazenamento de 9 e um copolimero de
etileno/octeno aleatdério (Comparativo G) de densidade
similar possuli uma relacdo de mdéddulo de armazenamento de
magnitude maior (89). E desejavel que a relacdo de méddulo
de armazenamento de um polimero seja tao prdéxima de 1
gquanto possivel. Tais polimeros nao serdo relativamente
afetados por temperatura, e os artigos fabricados feitos
com tais polimeros podem ser proveitosamente empregados
numa ampla faixa de temperatura. Essa caracteristica de
baixa relacdo de médulo de armazenamento e independéncia
de temperatura € particularmente uUtil em aplicagdes de

elastédmero tal como em formulagcdes adesivas sensiveis a
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pressao.

Os dados na Tabela 4 também mostram gue os polimeros da
invencao possuem resisténcia a blocagem de pelota
melhorada. Em especial, o Exemplo 5 apresenta uma
resisténcia & blocagem de pelota de 0 MPa, significando
que é de livre escoamento sob as condi¢des testadas, em
comparag¢gdo com OsS Comparativos F e G gue mostram
considerdvel Dblocagem. A resisténcia a blocagem é
importante j& que o embargue a granel de polimeros com
altas resisténcias de blocagem pode resultar em
aglomeragao ou aderéncia do produto quando do
armazenamento ou embarque, resultando em propriedades
precarias de manuseio.

A deformacdo permanente a compressao a alta temperatura
(70°C) para os polimeros da invengdo é geralmente boa,

significando geralmente inferior a cerca de 80 por cento,

preferivelmente inferior a cerca de 70 por cento, e
especialmente inferior a cerca de 60 por cento. Ao
contrario, os Comparativos F, G, H e J possuem uma

deformacdo permanente & compressdo a 70°C de 100 por

cento (valor maximo possivel, indicando nenhuma
recuperacdo). A boa deformagdo permanente a compressdo a
alta temperatura (valores numéricos baixos) é
especialmente necessaria para aplicacgdes, tais como

gaxetas, perfis de janela, anéis "o-ring", e similares.
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A Tabela 5 mostra resultados das propriedades mecanicas
para os novos polimeros, bem como para os diversos
polimeros comparativos a temperatura ambiente. Pode-se
observar que os polimeros da invenc¢d&o possuem resisténcia
a abrasdo muito boa guando testados de acordo com ISO
4649, geralmente mostrando uma perda de volume inferior a
cerca de 90 mm?, preferivelmente inferior a cerca de 80
mm®>, e especialmente inferior a cerca de 50 mm®>. Nesse
teste, numeros mais altos indicam perda de volume maior e
conseqientemente, menor resisténcia a abrasdao.

A resisténcia ao rasgamento, medida pela resisténcia a
ruptura com entalhe por tragado dos polimeros da invengdo
é¢ geralmente de 1000 mJ ou maior, conforme mostra a
Tabela 5. A resisténcia a tracdo para os polimeros da
invencdo pode ser td&o alta quanto 3000 mJ, ou ainda tdo
alta quanto 5000 mJ. Os polimeros comparativos geralmente
possuem resisténcias ao rasgamento ndo superiores a 750
mJd.

A Tabela 5 também mostra gque os polimeros da invencgdo
possuem melhor tensdo retrativa a uma deformacao de 150
por cento (demonstrada por valores de tensdo retrativa
mais altos) do gque algumas amostras comparativas. Os
Exemplos Comparativos F, G e H possuem valor de tensao
retrativa a uma deformacdo de 150 por cento de 400 kPa ou
menos, ao passo dgque os polimeros da invengao possuem
valores de tensdo retrativa a uma deformagdo de 150 por
cento de 500 kPa (Ex.1ll) a td&o alta guanto cerca de 1100
kPa (Ex.17). Os polimeros com valores de tensdo retrativa

maiores que 150 por cento seriam uUteis nas aplicacgdes

elasticas, tais como fibras eléasticas e tecidos,
especialmente n&o tecidos. Outras aplicagdes incluem
fraldas, artigos de  higiene, aplicagdes de cds em
vestudrio para uso médico, tais como tiras e cbs
elastico.

A Tabela 5 também mostra gue a relaxacgdo de tensdo (a 50%
de deformacdo) é também melhorada (menor) nos polimeros

da invencdo, se comparados, por exemplo, ao Comparativo
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G. Menor relaxacdo de tensdo significa que o polimero
retém melhor sua forca em aplicacdes tais como fraldas e
outras pecas de vestudrio, quando se deseja retencao de
propriedades elésticas por longos periodos de tempo a
temperaturas corporais.

Teste Optico

Tabela 6 Propriedades Opticas de Polimero

Ex. Opacidade Transparéncia |Brilho a 45°
interna (percentual) (percentual) (percentual)
E* 84 22 49
G* 5 73 56
5 13 72 60
6 33 69 53
7 28 57 59
8 20 65 62
9 61l 38 49
10 15 73 67
11 13 69 67
12 8 75 72
13 7 74 69
14 59 15 62
15 11 74 66
16 39 70 65
17 29 73 66
18 61 22 60
19 74 11 52
G* 5 73 56
H* 12 76 59
I* 20 75 59

As propriedades odpticas reportadas na Tabela 6 baseiam-se
em peliculas moldadas por compressao substancialmente sem
orientacdo. As propriedades opticas dos polimeros podem
variar em faixas amplas, devido a variag¢do no tamanho do
cristalito, resultante da variacdo na dguantidade de
agente de translado de cadeia empregado na polimerizacgao.
Extracdo de Copolimeros em Multibloco

Os estudos de extracido dos polimeros dos Exemplos 5, 7 e
Comparativo E sdo conduzidos. Nos experimentos, a amostra
de polimero & pesada em dedal de extragdo de frita de
vidro e adaptada num extrator do tipo Kumagawa. O
extrator com a amostra ¢ purgado com nitrogénio, e um

frasco de fundo redondo de 500 ml é carregado com 350 ml
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de dietil éter. O frasco é entdo adaptado ao extrator. O
éter é aquecido durante a agitagao. O tempo € anotado
guando o éter comega a condensar no dedal, e a extracgdo é
deixada prosseguir sob nitrogénio durante 24 horas. Neste
momento, o agquecimento é interrompido e a solugao deixada
esfriar. Qualquer éter restante no extrator €& devolvido
para o frasco. O éter no frasco €& evaporado sob vVvacuo a
temperatura ambiente, e os sbélidos resultantes sao
purgados a seco com nitrogénio. Qualguer residuo é
transferido para um frasco ja& pesado utilizando lavagens
sucessivas com hexano. As lavagens combinadas de hexano
sao entdo evaporadas com outra purga de nitrogénio, e o
residuo secado sob vacuo da noite para o dia a 40°C.
Qualqguer éter remanescente no extrator é purgado a seco
com nitrogénio.

Um segundo frasco limpo de fundo redondo carregado com
350 ml de hexano & entdo conectado ao extrator. O hexano
é aquecido até refluxo com agitacdo e mantido sob refluxo
durante 24 horas apds se oObservar pela primeira vez
condensacdo de hexano no dedal. O aqgquecimento é entao
interrompido e o frasco deixado esfriar. Qualquer hexano
remanescente no extrator é transferido para o frasco. O
hexano é removido por evaporagdo sob vacuo a temperatura
ambiente, e qualguer residuo restante no frasco é
transferido para um frasco Jja pesado em lavagens
sucessivas com hexano. O hexano no frasco ¢é evaporado
através de purga com nitrogénio e o residuo secado a
vacuo da noite para o dia a 40°C.

A amostra de polimero restante no dedal apds extragdo &
transferida do dedal para um frasco pesado e secada a
vacuo da noite para o dia a 40°C. Os resultados constam
da Tabela 7.
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Exemplos Adicionais 19 A-J de Polimero, Polimerizagdo em
Solugdo Continua, Catalisador Al/B2+DEZ
Para os Exemplos 19A-1

As polimerizacgdes em solugdo continua sdo conduzidas num

reator bem misturado computadorizado. O solvente de
alcanos mistos purificado (ISOPAR™E da ExxonMobil
Chemical Company), etileno, l-octeno, e hidrogénio(se

utilizado) s&o combinados e alimentados a um reator de 27
galdes. As alimentagdes ao reator sdo medidas por
controladores de massa-fluxo. A temperatura da corrente
de alimentacdo ¢é controlada mediante uso de um trocador
de calor refrigerado a glicol antes de ingresso no
reator. As solucdes de componente catalisador sao medidas
utilizando-se bombas e medidores de fluxo de massa. O
reator ¢é operado cheio de 1liquido a uma pressao de
aproximadamente 550 psig. Ao egressarem do reator, agua e
aditivo s&o injetados na solugao de polimero. A agua
hidrolisa os catalisadores, e completa as reag¢gdes de
polimerizacdo. A solugdo pds-reator €& entdo agquecida em
preparacdo para uma desvolatizacdo em dois estagios. O
solvente e os mondmeros ndo reagidos sdo removidos
durante o processo de desvolatizacao. O fundido de
polimero é bombeado para uma matriz para corte de pelota
submerso.

Para o Exemplo 19J

As polimerizacdes em soluc¢do continua sao conduzidas num
reator autoclave controlado por computador equipado com
um agitador interno. Solvente de alcanos mistos
purificado (ISOPAR™ E da Exxon Mobil Chemical Company),
etileno a 2,70 1libras/hora (1,22 kg/hora), 1l-octeno, e
hidrogénio (se utilizado) sao supridos para um reator de
3,8L equipado com uma camisa para controle de temperatura
e um termopar interno. A alimentacgdo de solvente ao
reator é medida através de um controlador de massa-fluxo.
Uma bomba diafragma de velocidade variavel controla a
taxa de fluxo de solvente e a pressdoc ao reator. Na

descarga da bomba, uma corrente lateral ¢& tomada para
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prover fluxos de Jjato para as linhas de injecao de
catalisador e cocatalisador 1 e para o agitador do
reator. Esses fluxos sao medidos através de medidores de
fluxo de massa Micro-Motion e controlados através de
vadlvulas de controle ou através de ajuste manual de
valvulas de agulha. O solvente restante é combinado com
l-octeno, etileno, e hidrogénio (quando utilizado) e
alimentado ao reator. Um controlador de fluxo de massa é
usado para liberar hidrogénio para o reator gquando
necessario. A temperatura da solugdo de solvente/mondmero
& controlada mediante o uso de um trocador de calor antes
do ingresso no reator. A corrente entra pelo fundo do
reator. As solucdes de componente catalisador s&oc medidas
utilizando-se bombas e medidores de fluxo de massa e sao
combinadas com o© solvente de lavagem de catalisador e
introduzidas pelo fundo do reator. O reator ¢ operado
cheio de 1ligquido a 500 psig (3,45 MPa) com agitacgao
vigorosa. O produto é removido pelas linhas de saida no
topo do reator. Todas as linhas de saida do reator sao
rastreadas com vapor e isoladas. A polimerizacao é
interrompida mediante adicd&o de uma pequena gquantidade de
agua na linha de saida juntamente com quaisquer
estabilizantes ou outros aditivos e passando-se a mistura
por um misturador estatico. A corrente de produto é entdao
aquecida mediante passagem por um trocador de calor antes
da desvolatizacdo. O produto polimérico ¢é recuperado
através de extrusao utilizando-se uma extrusora
desvolatizante e peletizador refrigeradoc a agua.

Os detalhes e resultados do processo estdo contidos na
Tabela 8. As propriedades do polimero selecionado estao
contidas nas Tabelas SA-C.

Na Tabela 9B, os exemplos da invengdo 19F e 19G mostram a
baixa deformacéao imediata em torno de 65-70%

deformacgao,apdés 50% alongamento.
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- Indice Médio de Bloco para Polimeros

89

Representativos?’

Exemplo zn/C,° |BI Médio

Polimero F 0 0

Polimero 8 0.56 0.59

Polimero 1%9a |1.3 0.62

Polimero 5 2.4 0.52

Polimero 1%9b [0.56 0.54

Polimero 19%h [3.15 0.59

Informagcdes adicionais relativas cadlculo

indices de Dbloco para os diversos polimeros
descritas no Pedido de Patente Americana
11/376.835, intitulado "Ethylene-a-0Olefin Interpolymers"

depositado em 15 de margco de 2006, em nome
L..P.Shan, Lonnie Hazlitt, et al., e concedido
Global Technologies Inc., cuja descricgao

incorporada por referéncia em sua totalidade.
2. 7Zn/C,*1000 = (fluxo de alimentacgé&o
Zn/1000000/Mw de 2Zn) (fluxo de
total* (taxa de conversdao de etileno
Etileno) *1000.

refere-se & quantidade de

Zn*concentracao
alimentacdo de etileno
l-fracionada) /Mw de
"Zn/C,*1000"
("DEZ")

refere-se

Queira observar que "zZn" em
zinco
"C2 "

processo de

zinco em dietil
utilizada no processo de polimerizacgdo, e
a quantidade de etileno utilizada no
polimerizagao.

Exemplos 20 e 21

O interpolimeroc de etileno/a-olefina dos Exemplos 20 e 21
foram preparados de forma substancialmente similar a dos
Exemplos 19A-1 acima com as condigdes de polimerizagao
Os polimeros exibiram as

A Tabela 10 também

mostradas na tabela 11 abaixo.
propriedades mostradas na Tabela 10.

mostra aditivos adicionados ao polimero.
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Tabela 10 - Propriedades e Aditivos dos Exemplos 20-21

Exemplo 20 Exemplo 21
Densidade 0,8800 0,8800
(g/cc)
MI 1,3 1,3
Aditivos | Agua DI 100 | Agua DI 75
Irgafos 168 1000 Irgafos 168 1000
Irganox 1076 250 Irganox 1076 250
Irganox 1010 200 Irganox 1010 200
Chimmasorb 2020 100 Chimmasorb 2020 80
Diviséao 35% 35%
segmento
duro
(% peso)

@) Irganox 1010 é tetracismetileno(3,5-di-t-butil-4-
hidroxihidrocinamato)metano. Irganox 1076 é octadecil-3-
(3°-5°-di-t-butil-4 -hidroxifenil)propionato. Irgafos 168
& tris(2,4-di-t-butilfenil)fosfito. Chimasorb 2020 & o
polimero 1, 6-hexanodiamina, N,N -bis(2,2,6,6-tetrametil-
4-piperidinil) com 2,3,6-tricloro-1,3,5-triazina,
produtos de reacdo com N-butil-l-butanamina e N-butil-

2,2,6,6-tetrametil-4-piperidinamina.
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Exemplo 22 - Fibras de interpolimero de etileno/a-olefina
e copolimero de etileno aleatdrio elasticos

O interpolimero de etileno/a-olefina elastico do Exemplo
20 foi utilizado na confeccdo de fibras monofilamento de
40 denier com uma secdo transversal aproximadamente
redonda. Antes da producdo da fibra, os aditivos a seguir
foram adicionados ao polimero: 7000 ppm PDMSO
(polidimetil siloxano), 3000 ppm CYANOX 1790 (1,3,5-tris-
(4—t—butil—3—hidroxi—2,6—dimetilbenzil)—1,3,5—triazino—
2,4,6-(1H,3H,5H)triona, e 3000 ppm CHIMASORB 944 Poli-
[[6—(1,1,3,3—tetrametilbutil)amino]—s—triazino—2,4—
diill{2,2,6,6-tetrametil-4-
piperidil)imino]hexametileno[(2,2,6,6—tetrametil—4—
piperidil)imino]] e 0,5% em peso de TiO;.

Durante a fiacdo de fundido, a resina foi filtrada

utilizando-se um filtro de fundido duplex continuo

(Kreyenborg GmbH, Modelo K-SWE-080). Os blocos de tela
filtrante tinham uma capacidade de filtracgdo com tamanho
nominal de poro de 25um. O bloco de tela filtrante
consistia de (5) camadas na seguinte sequéncia com

respeito ao tamanho de poro, onde o sentido do fluxo foi
designado da esquerda para a direita: 590 microns/ 90
microns / 25 microns/ nao-tecido multiporoso/ 90 microns/
590 microns. Os blocos de tela filtrante de cinco camadas
foram soldados juntos para garantir um alinhamento otimo
do bloco de tela filtrante. As fibras foram entao
produzidas utilizando um perfil de matriz com diametro
circular de 0,8mm, uma temperatura de fiagdao de 299°C,
uma velocidade da bobinadeira de 1000m/minuto, um
acabamento de fiacao de 2%, tragao a frio de 6% e um peso
de carretel de 150 g. As fibras foram entdo reticuladas
utilizando irradiacéao de 176, 4 kGy como agente
reticulador, mantendo ao mesmo tempo a temperatura do
carretel abaixo de cerca de 30°C.Essas fibras sao
designadas "fibras OBCl" abaixo.

Um copolimero em bloco com o nome genérico de AFFINITY™

KC8852G (da The Dow Chemical Company) foi utilizado para
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produzir fibras monofilamento de 40 denier com uma segao
ftransversal aproximadamente redonda. AFFINITY™KC8852G é
caracterizado por ter um indice de fusado de 3g/10 min,
uma densidade de 0,875 g/cm3 e aditivos similares como
Exemplo 20. Antes da producdo da fibra, foram adicionados
os seguintes aditivos ao polimero: 7000 ppm  PDMSO
(polidimetil siloxano), 3000 ppm CYANOX 1790 (1,3,5-tris-
(4—t—butil—3—hidroxi—2,6—dimetilbenzil)—1,3,5—triazino—
2,4,6-(1H,3H,5H)triona, e 3000 ppm CHIMASORB 944 Poli-
[[6-(1,1,3,3-tetrametilbutil)amino]-s-triazino-2,4-
diill(2,2,6,6-tetrametil-4-
piperidil)imino]hexametileno[(2,2,6,6—tetrametil—4—
piperidil)imino]}] e 0,5% em peso de TiO,. As fibras foram
produzidas utilizando um perfil de matriz com diametro
circular de 0,8mm, uma temperatura de fiacao de 299°C,
uma velocidade de bobinadeira de 1000m/minuto, um
acabamento de fiacdo de 2%, tracgdo a frio de 6% e um peso
de carretel de 150 g. As fibras foram entdo reticuladas
utilizando irradiacgé&o de 176, 4 kGy como agente
reticulador, mantendo ao mesmo tempo a temperatura do
carretel abaixo de cerca de 30°C. Essas fibras sao
designadas como fibra aleatdéria ou "Fibra RAN" abaixo.
EXEMPLO 23 - Exemplo de Resisténcia ao Enrugamento

Duas fibras eléasticas diferentes foram empregadas neste
exemplo, a fibra OBCl produzida a uma velocidade de linha
de producdoc de 650 m/min e a fibra RAN produzida a uma
velocidade de bobinadeira de 450 m/min. Essas fibras sao
descritas no Exemplo 22 acima.

Cinco fios diferentes, identificados como fios A-FE
abaixo, foram produzidos com as fibras acima utilizando
técnicas convencionais.

Urdume: fio fiado de algodao Ne 40 Trama:

A: DCY Ne 80/2 + 40D OBRC1l, 2,5X tracdo para fibra OBCl

B: DCY Ne 80/2 + 40D OBCl, 3,0X tracdo para fibra OBCl

C: DCY Ne 80/2 + 40D OBCl, 3,5X tracdo para fibra OBCl1
D,E : SCY Ne 40/2 + 40D RAN, 4,0X tracdo para fibra RAN

DCY significa "fio com duplo revestimento/cobertura™. SCY
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ou CSY significa "fio fiado segundo o processo "Siro
Spun'" - uma técnica diferente.

Os cinco fios foram processados como segue utilizando
técnicas convencionais: tecelagem > desengomagem >
mercerizacdo > cura a seco > termofixacdo > sanforizacgdo.
Outras condigdes de processo para cada etapa sao
descritas abaixo.

Tecelagem : A construcdo do tecido cru no tear é de 120
pontas/pol x 70 tramas/pol para todos os itens.
Desengomagem : Desengomagem a 85°C a velocidade de
40m/min.

Mercerizacado: mercerizacdo & concentragdo NaOH a 23Be a
velocidade de 40m/min.

Cura a seco e termofixacdo: A 160°C por 50m/min. Tecido
contendo Spandex ndo pode ser submetido a esse processo,
devido a: 1. ambiente &cido com pH < 3,2. Tecido contendo
Spandex demanda temperatura de termofixacgdo superior a
180°C.

Sanforizacdo: Realizada a 120°C.

Tratamento antienrugamento: Tratamento gquimico conduzido
a 160°C por 50m/min.

Descricdo do tecido: Tecido A, B, C: 120 pontas/pol 70
tramas/pol em trés cores com tragdo de fibra OBCI1
diferente. Tecido D,E: 120 pontas/pol, 70 tramas/pol em
padrao duplo com tracdo de 4,0X sobre a fibra RAN.

Tecido Tracao Cor
A(DCY Ne 80/2 + 40D) ORC1l, 2,5x tracéao 2,5 X |vermelho
para fibra OBC1) escuro

B(DCY Ne 80/2 + 40D) OBCl, 3,0x tracéao 3, 0X marrom
para fibra OBC1)

C(DCY Ne 80/2 + 40D) OBC1l, 3,5x tracao 3, 5X preto
para fibra OBC1l)
D (SCY Ne40 + 40D fibra RAN) 4, 0X branco
E (4,0X tracdo para fibra RAN) 4,0X branco
Composigdo da Fibra (AATCC 20A-2004)
A B C D E

Quantidade de polimero| 4,2% | 4,6% | 3,3% |1,6%[1,3%
elastico OBC1 | OBC1 | OBC1l | RAN | RAN
Algodao 95,8%|95,4% |96, 7%(|98,4%{98, 7%

Alteracdo Dimensional apds Lavagem
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As exigéncias tipicas do consumidor sao -3%~+3%
encolhimento. Os tecidos contendo RAN e OBC1l demonstraram
estabilidade dimensional excelente segundo AATCC 135-2004

IVA, 12 minutos de lavagem & maquina a 120°F, ciclo
normal, seguido de secagem - algodao resistente.
A B C D E
Apds a Sentido do urdume| -0,1 0 -0,3|-0,3|+0,2
la.lavagem| Sentido da trama | -1,0 |-0, 06 -0,9]-0,4]-0,5
Apbs Sentido do urdumel|-0,7-|-0,4|-0,8|-0,4}+0,2
3a.lavagem| Sentido da trama 1,0 {-0,5|-1,2|-0,3|-0,1
Portanto, apdés lavagemnm, a quantidade de estiramento
("stretch") aumentou sem efeito negativo significativo

sobre o crescimento.

Aparéncia do Tecido apds Lavagem

A B C D E
Apds la. lavagem SA-4 SA-4 SA-4 SA-4 SA-4
Apbés a 5a.lavagem |SA-3.1|SA-3.2|SA-3.6[SA-3.1|SA-3.3

Resisténcia ao Rasgamento
A exigéncia minima tipica do consumidor é de 1,5 Lbs em

ambos os sentidos. ASTM D1424-1996

LBS A B C D E
Resisténcia ao |Sentido do urdumel|2,5(2,6
rasgamento (1lb)| Sentido da trama |1,9|2,3

NN
~
[ OV,

~
N O
o N

Propriedades de estiramento de tecidos

As exigéncias tipicas do consumidor sao relagao de
estiramento minimo de 15% e relacdo de crescimento
inferior a 8%.

ASTM D3107-1980

% A B C D E
carga @41b- Estiramento 19,0|22,3|22,0(18,3|17,5
4TH Crescimento 4,2 5,715,0]|3,5| 3,8
85% estir. | Crescimento |30 seg|10,7| 6,7 8,7 6,0 6,7
carga@4dlb 30 min| 6,6 4,0 5,0 3,61 4,0
Conforme observado a partir dos dados das tabelas acima,

os tecidos compreendendo o interpolimero de etileno/a-
olefina OBCl proveem tecido "stretch" que pode ser
submetido ao tratamento antienrugamento, inclusive
estabilidade dimensional excelente e propriedades de
estiramento.

Exemplo 24 - Quantidades Varidveis de Reticulagao de
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Fibra

O interpolimero de etileno/a-olefina elastico do Exemplo
20 foi utilizado para produzir fibras monofilamento de 40
denier com uma secdo transversal aproximadamente redonda.
Antes da producdo da fibra, os aditivos a seguir foram
adicionados ao polimero: 7000 ppm PDMSO (polidimetil
siloxano), 3000 ppm CYANOX 1790 (1,3,5-tris-(4-t-butil-3-
hidroxi-2, 6-dimetilbenzil)-1,3,5-triazino-2,4,6-

(1H, 3H, 5H)triona, e 3000 ppm CHIMASORB 944 Poli-[[6-
(1,1,3,3-tetrametilbutil)amino]-s-triazino-2,4-
diiljf(2,2,6,6-tetrametil-4-
piperidil)imino]lhexametileno[(2,2,6,6-tetrametil-4-
piperidil)imino]] e 0,5% em peso de TiO;. As fibras foram
produzidas utilizando-se um perfil de matriz com didmetro
circular de 0,8 mm, uma temperatura de fiacdo de 299°C,
uma velocidade da bobinadeira de 650m/minuto, um
acabamento de fiacdo de 2%, trac&o a frio de 6% e um peso
de carretel de 150 g. As fibras foram entd@o reticuladas
utilizando guantidades varidveis de irradiagcao de um
feixe de elétrons como agente reticulador.

O teor de gel versus a quantidade de irradiacao ¢
mostrado na Figura 8. O teor de gel foi determinado
pesando-se uma amostra de fibra de aproximadamente 25 mg
a uma precisdo de 4 algarismos significativos. A amostra
& entdo combinada com 7 ml de xileno num frasco tampado
de 2 dracmas. O frasco foil aguecido durante 90 minutos a
125°C a 135°C, com mistura invertida (ou seja virando o
frasco de cabeca para baixo) a cada 15 minutos, para
extrair essencialmente todo o polimero nao reticulado.
Apbés o resfriamento do frasco até aproximadamente 25°C, o
xileno é decantado do gel. O gel é enxaguado no frasco
com uma pequena porgdo de xilenos frescos. O gel
enxaguado é secado a vacuo a 125°C durante 30 minutos
para remover o xileno por evaporagado. O recipiente com
gel secado é pesado numa balang¢a analitica. O teor de gel
é calculado com base no peso de gel extralido e no peso

original da fibra. A Figura 8 mostra gue a medida que a
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dosagem de feixe de elétrons aumenta, também aumenta a
quantidade de reticulagdo (teor de gel). Um habilitado na
técnica apreciaré que a relacédo precisa entre a
quantidade de reticulacdo e a dosagem de feixe de
elétrons pode ser afetada por uma dada propriedade de
polimero, por exemplo, o peso molecular ou o indice de
fusao.

Exemplo 25 - Tecidos para Confeccao de Camisas

O tecido para confeccgao de camisas foi produzido

utilizando o seguinte:

Fios de urdume : 2 x 1 torcidos, fio 100% algodaoc fiado
em anel , contagem Ne 60/2
Fios de trama : os fios da trama foram tingidos em cones

antes da operacd@o de tecelagem. Fio compdsito fiado no
nucleo ("corespun") feito de algoddo e fibras a base de
resina OBC produzidas de forma similar ao OBCl, com
excecdo de que a temperatura de fiagdo de 295°C foi
empregada e as fibras reticuladas utilizando irradiacgéao
de 117,6 kGt como agente reticulador, mantendo ao mesmo
tempo a temperatura do carretel abaixo de cerca de 30°C.
As fibras tinham um Denier de cerca de 40 na contagem,
contagem total de fio Ne 30/1. Tracgao aplicada ao nucleo
elastico de OBC foi de 3, 3X.

Estrutura de tecido de tafetéd: Densidade no tear 28,7
pontas/cm e 31 batidas ("picks")/cm, largura total do
pente do tear 175 cm, numero total ou pontas no urdume
5022.

O tecido acima foi processado segundo uma rotina de

acabamento, como segue:
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Chamuscagem + Velocidade do processo : 90 m/min
desengomagem temperatura do tecido aprox.60°C
Purga (7 tanques) Velocidade do processo 50 m/min

egquipamento constituido de 7 tangques
de lavagem individuais
temperatura do liquor de lavagem
ajustada em 70°C-75°C-80°C-85°C-90°C-
90°C-90°C (respectivamente para cada
tanque)
Brangqueamento Processo semi-continuo "Pad batch"
Temperatura ambiente
20 horas de processamento "batching"”
Purga (6 tanques) Velocidade do processo 50 m/min
equipamento constituido de 6 tangues
de lavagem individuais
temperatura do liquor de lavagem
ajustada em 90°C-95°C-95°C-95°C -80°C-
60°C (respectivamente para cada

tanque)
Mercerizacgao Velocidade do processo : 50m/min
Temperatura : 60°C
Lavagem 95°C-95°C-80°C-80°C
Bastidor de Velocidade do processo : 40m/min
estiramento/secagem Temperatura : 100°C
("tenter frame")
Acabamento + Velocidade do processo : 50 m/min
bastidor de 120°C
estiramento,

sanforizacéao

As etapas de acabamento e processamento em bastidor de
estiramento incluem o seguinte tratamento antienrugamento

especifico: processo de reticulagdo umido continuo MXL®

de Monforts, conforme descrito, por exemplo, em
www.Monforts. gque compreende impregnagao ("padding"),
secagem a aproximadamente 110°C e 30-35°C wvapor, e

umidade residual 5-6% por aproximadamente 3 minutos,
lavagem e tratamento final de acabamento (calandragem e
encolhimento). O tecido descrito acima, apds © processo
de acabamento indicado, apresentou as seguintes

propriedades:
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Propriedade Método de Teste Resultado
Peso (g/m2) 156
Resisténcia ao Marks & Spencer, 761
rasgamento da trama P29 datado de
[g] Julho de 1994
Resisténcia ao Marks & Spencer, 1522
rasgamento do urdume P29 datado de
(gl julho de 1994
Resisténcia a tracao Marks & Spencer, 27
trama [N] P11l datado de
julho de 1994
Resisténcia a tracao Marks & Spencer, 59
urdume [N] P11l datado de
julho de 1994
Alongamento [%] Dupont TTM 075 24,9
Crescimento [%] Dupont TTM 077 5,8
Estabilidade lavagem a maguina 129,3
dimensional; largura a 40°C + secagem em
do tecido [cm] superficie plana
("line dry")
Estabilidade lavagem & maguina -0,8
dimensional: a 40°C + secagem em
encolhimento urdume superficie plana
%] ("line dry")
Estabilidade lavagem a maguina -0,5
dimensional: a 40°C + secagem em
encolhimento da trama superficie plana
(%] ("line dry")
Propriedades de Marks & Spencer, 3,5
recuperagdo do P134
enrugamento: datado de set/2004
Taxa DP
Propriedades de Marks & Spencer, 232
recuperacao do P22
enrugamento: &angulo
recuperagdo de vinco
[dge]

Os testes Marks and Spencer e Dupont descritos acima na
tabela sao aqui incorporados por referéncia. Os resumos

dos métodos abaixo ndo pretendem substituir o método

atual.
Marks & Spencer, Método de Teste P29, Resisténcia ao
Rasgamento

Método para avaliar a resisténcia do tecido ao rasgamento
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utilizando o) aparelho de teste de resisténcia ao
rasgamento por péndulo Elmendorf, com forgca maxima
exercida de 1631g. Cinco (5) amostras de tecido de 80mm x
58 mm, previamente condicionadas sao preparadas e
testadas em atmosfera padrdo. O rasgamento se propaga de
um corte inicial no tecido de 15mm de comprimento; a agao
de balancar o péndulo, devido a seu peso e altura, rasga
o tecido, e a resisténcia ao rasgamento é avaliada como
funcido de perda de energia pelo péndulo devido a acgao de
rasgamento. A dimensdo de 58mm do corpo de prova esta no
sentido do urdume do tecido para resisténcia ao
rasgamento da trama; no sentido da trama do tecido para
resisténcia ao rasgamento do urdume; o© rasgamento ocorre
de um lado a outro dos fios de urdume. A média de 5
resultados é& relatada em gramas.

Marks & Spencer, Método de Teste Pll, Resisténcia a
Tracgao

Método para avaliar a resisténcia do tecido a tracgao
utilizando uma taxa constante de um instrumento de teste
tracdo transversal, com taxa transversal ajustada em
100mm/min, 200mm/min, 200mm de comprimento de calibre.
Trés tiras com 300mm de comprimento no sentido do teste
(urdume ou trama) desfiadas até atingir 50mm largura sao
testadas para aferir a carga necessaria para dguebrar o
corpo de prova, sendo relatada uma média de 3 resultados.
DuPont, método de teste TTMO075, Alongamento do Tecido
(teste de dinambémetro)

O teste determina o estiramento total (alongamento) de um
tecido de tear. As amostras de tecido de comprimento
conhecido sdo exercitadas e submetidas & carga de 6N por
cm (3,37 1ld por pol). Os alongamentos com essas cargas
sdo registrados e calculado o alongamento do tecido. As
amostras de tecido de 33cm x 6cm sdo cortadas do tecido a
ser testado; a dimensd3o longa deve corresponder ao
sentido do estiramento. Os corpos de prova sdo desfiados
até atingirem 5S5cm de largura, e entdo condicionados. Duas

referéncias exatamente a uma distédncia de 25mm uma da
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outra sdao coletadas. Os corpos de prova sao montados no
dinamdémetro, submetidos a esforgco 3 vezes com 30N carga
aplicada por 3 segundos, e entdo mantidos estirados sob
uma carga de 30N. O comprimento do corpo de prova
estirado é comparado ao comprimento original para
calcular o alongamento [%}. S&o reportadas as medig¢des e
as médias individuais.

DuPont, Método de Teste TTMO77, Crescimento do Tecido
Este teste determina a porcentagem de crescimento dos
tecidos "stretch". Os tecidos primeiramente passam por um
teste de alongamento para determinar seu alongamento. Os
corpos de prova desses tecidos sao entdo estirados ateé
80% do alongamento do tecido e mantidos neste estado por
30 minutos. S&o entdo deixados relaxar por 60 minutos,
quando entao o crescimento do tecido € medido e
calculado. Trés corpos de prova sdo cortados para cada
amostra de tecido. Cada corpo de prova deve medir 55 X
6cm e desfiado até 5cm de largura. A dimensdo longa deve
corresponder ao sentido de estiramento. Referéncias
exatamente a uma distédncia de 50mm uma da outra sé&ao
coletadas de cada corpo de prova. Os corpos de prova sao
estirados até 80% de seu alongamento maximo, mantidos
estirados por 30 minutos e medidos apdés 60 min de
relaxamento. Para calcular o crescimento: % crescimento =
(L/50cmx100) (onde L ¢é o aumento no comprimento entre os

corpos de prova apdés relaxamento) . E relatado o)

crescimento médio para os trés corpos de prova.

Marks & Spencer, Método de Teste P134, Avaliagao de
produtos que dispensam ferro de passar ("Non-iron")
Avaliar o desempenho de tecidos com a caracteristica "non
iron" ou seja, que dispensam o uso de ferro de passar. As
amostras de tecido de 500mm x 500mm s&o cortadas do
tecido, lavadas a 60°C e secadas em secadora. A aparéncia
do tecido é entdo classificada contra réplicas padrao
(AATCC 143).

Exemplo 26 - Tecido para Confec¢do de Camisas

O tecido para confeccdo de camisas foil produzido
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utilizando o seguinte:

Fios de urdume: fio 100% algod&o fiado em anel, contagem
Ne 50/1

Fios de trama: fio compdésito fiado no nucleo de algodao e
fibras a base de resina OBC do Exemplo 25 acima, 40
denier na contagem e com contagem total de fio Ne 50/1.
Estrutura de tecido de tafetd: Densidade no tear 48
pontas/cm e 30 batidas ("picks")/cm, largura total do
pente do tear 175 cm, numero total ou pontas no urdume
8435.

O tecido acima foi processado segundo uma rotina de

acabamento, como segue:

Chamuscagem + Velocidade do processo : 90 m/min
desengomagem temperatura do tecido aprox.60°C
Purga (7 tangues) Velocidade do processo 50 m/min

equipamento constituido de 7 tanqgues
de lavagem individuais
temperatura do liquor de lavagem
ajustada em 70°C-75°C-80°C-85°C-90°C-
90°C-90°C (respectivamente para cada
tangque)
Branqueamento Processo semi-continuo "Pad batch"
Temperatura ambiente
20 horas de processamento "batching”
Purga (6 tanqgues) Velocidade do processo 50 m/min
equipamento constituido de 6 tangues
de lavagem individuais
temperatura do ligquor de lavagem
ajustada em 90°C-95°C-95°C-95°C -80°C-
60°C (respectivamente para cada

tanque)
Mercerizagéo Velocidade do processo : 50m/min
Temperatura : 60°C
Lavagem 95°C-95°C-80°C-80°C
Bastidor de Velocidade do processo : 40m/min
estiramento/secagem Temperatura : 100°C
("tenter frame")
Acabamento + Velocidade do processo : 50 m/min
bastidor de 120°C
estiramento,

sanforizacéao

As etapas de acabamento e processamento em bastidor de
estiramento incluem o seguinte tratamento antienrugamento

especifico: processo de reticulagdo uUmido continuo MXL®
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descrito, por exemplo,
compreende impregnacado ("padding"),
110°C e 30-35°C wvapor,

por aproximadamente

3 minutos,

(calandragem e

Propriedades de
recuperacao do
enrugamento:
angulo
recuperacgcao de
vinco [dge]

encolhimento). O tecido descrito acima, apdés © processo
acabamento indicado, apresentou as seguintes
propriedades:
Propriedade Método de Teste Resultado
Peso (g/m2) 113
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 587
rasgamento da datado de julho de 1994
trama [g]
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 1000
rasgamento urdume | datado de julho de 1994
(9]
Resisténcia a Marks & Spencer, P11 14
tracdo trama [N] datado de julho de 1994
Resisténcia a Marks & Spencer, P11 57
tracdo urdume [N] datado de julho de 1994
Alongamento [%] Dupont TTM 075 12
Crescimento [%] Dupont TTM 077 4,2
Estabilidade lavagem a magquina a 40°C 138,9
dimensional; + secagem em superficie
largura do tecido plana ("line dry")
[cm]
Estabilidade lavagem a magquina a 40°C -1
dimensional: + secagem em superficie
encolhimento plana ("line dry")
urdume [%]
Estabilidade lavagem a maguina a 40°C -0,5
dimensional: + secagem em superficie
encolhimento da plana ("line dry")
trama [%]
Propriedades de Marks & Spencer, P134 3,1
recuperacdo do datado de set/2004
enrugamento:
Taxa DP
Marks & Spencer, P22 236

Exemplo 27

- Tecido para Confecg¢d@o de Camisas
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O tecido para confecgao de camisas foi produzido
utilizando o seguinte:

Fios de urdume:
Ne 50/1

Fios de trama:

fio 100% algoddo fiado em anel, contagem

fios de trama foram tingidos em cones
antes da operacgdo de tecelagem. Fio compdsito fiado no
nicleo de algoddo e fibras a base de resina OBC do

Exemplo 25 acima, 40 denier na contagem e com contagem

total de fio Ne 50/1.

pontas/cm e

acabamento,

Estrutura de

tecido de
30 Dbatidas
pente do tear 175 cm,
8435

O tecido acima

tafetéa: Densidade no tear

("picks")/cm, largura

(similar ao exemplo 26).

foi processado segundo uma

como segue:

Chamuscagem +
desengomagem

Velocidade do processo : 90 m/min
temperatura do tecido aprox.60°C

Purga
(7 tangues)

Velocidade do processo 50 m/min
equipamento constituido de 7 tanques de
lavagem individuais
temperatura do liquor de lavagem
ajustada em 70°C-75°C-80°C-85°C-90°C-
90°C-90°C (respectivamente para cada
tanque)

Brangqueamento Processo semi-continuo "Pad batch"
Temperatura ambiente
20 horas de processamento "batching”
Purga Velocidade do processo 50 m/min

(6 tanqgques)

equipamento constituido de 6 tanqgques de
lavagem individuais
temperatura do liguor de lavagem
ajustada em 90°C-95°C-95°C-95°C -80°C-
60°C (respectivamente para cada tanqgque)

Mercerizacédo

Velocidade do processo 50m/min
Temperatura 60°C

Lavagem 95°C-95°C-80°C-80°C
Bastidor de Velocidade do processo 40m/min
estiramento/ Temperatura 100°C

secagem

Acabamento +
bastidor de
estiramento,
sanforizacéao

Velocidade do processo : 50 m/min

120°C

total do

numero total ou pontas no urdume

rotina de
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As etapas de acabamento e processamento em bastidor de
estiramento incluem o seguinte tratamento antienrugamento

especifico: processo de reticulagdo umido continuo MXL®

de Monforts, conforme descrito, por exemplo, em
www.Monforts.de gue compreende impregnacao ("padding"),
secagem a aproximadamente 110°C e 30-35°C wvapor, e

umidade residual 5-6% por aproximadamente 3 minutos,

lavagem e tratamento final de acabamento (calandragem e

encolhimento). O tecido descrito acima, apds O processo
de acabamento indicado, apresentou as seguintes
propriedades:
Propriedade Método de Teste Resultado
Peso (g/m2) 111
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 543
rasgamento da trama [g]|datado de julho de 1994
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 1156
rasgamento urdume [g] |datado de julho de 1994
Resisténcia a tracgao Marks & Spencer, P11l 15
trama [N] datado de julho de 1994
Resisténcia a tracao Marks & Spencer, P11 55
urdume [N] datado de julho de 1994
Alongamento [%] Dupont TTM 075 13,6
Crescimento [%] Dupont TTM 077 2,3
Estabilidade lavagem a maquina a 145,7
dimensional; largura do 40°C + secagem em
tecido [cm] superficie plana ("line
dry")
Estabilidade lavagem a maguina a -0,5
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento urdume [%]|superficie plana ("line
dry")
Estabilidade lavagem a maguina a -0,5
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento da trama |superficie plana ("line
%1 dry™)
Propriedades de Marks & Spencer, P134 3
recuperacao do datado de set/2004
enrugamento:
Taxa DP
Propriedades de Marks & Spencer, P22 259,5
recuperacao do
enrugamento: angulo
recuperagao de vinco
[dge]

Exemplo 28 - Tecido para Confecgcao de Camisas
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©) tecido para confeccao de camisas foi produzido

utilizando o seguinte:
Fios de urdume: fio 100%
Ne 50/1

Fios de trama:

algodado fiado em anel, contagem

(inseridos em batidas alternadas) (1) Fio

compdsito fiado no nucleo feito de algodao e fibras a

Estrutura de

pontas/cm e

O tecido

acabamento,

base de resina OBC do Exemplo 25 acima,
contagem e contagem total de fio Ne 50/1 e (2)

algodao fiado em anel,

tecido

8435.

acima foi

de tafeta:
30 batidas

pente do tear 175 cm,

processado

como segue:

40 denier na

Fio 100%
contagem Ne 50/1.

tear 48
total do

Densidade no
("picks")/cm, largura
numero total ou pontas no urdume
rotina de

segundo uma

Chamuscagem +
desengomagem

Velocidade do processo 90 m/min
temperatura do tecido aprox.60°C

Purga (7 tangues)

Velocidade do processo 50 m/min
eguipamento constituido de 7
tanques de lavagem individuais
temperatura do ligquor de lavagem
ajustada em 70°C-75°C-80°C-85°C-
90°C-90°C-90°C (respectivamente
para cada tanque)

Branqueamento

Processo semi-continuo "Pad batch”
Temperatura ambiente
20 horas de processamento
"batching"

Purga (6 tanqgues)

Velocidade do processo 50 m/min
equipamento constituido de 6
tanques de lavagem individuais
temperatura do liquor de lavagem
ajustada em 90°C-95°C-95°C-95°C
80°C-60°C (respectivamente para
cada tanque)

Mercerizacdo Velocidade do processo : 50m/min
Temperatura 60°C
Lavagem 95°C-95°C-80°C-80°C
Bastidor de Velocidade do processo 40m/min
estiramento/secagem Temperatura : 100°C

("tenter frame")

Acabamento + bastidor
de estiramento,
sanforizacgéao

Velocidade do processo 50 m/min

120°C
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As etapas de acabamento e processamento em bastidor de
estiramento incluem o seguinte tratamento antienrugamento

especifico: processo de reticulagdo uUmido continuo MXL®

de Monforts, conforme descrito, por exemplo, em
www.Monforts.de gque compreende impregnagdo ("padding"),
secagem a aproximadamente 110°C e 30-35°C wvapor, e

umidade residual 5-6% por aproximadamente 3 minutos,

lavagem e tratamento final de acabamento (calandragem e

encolhimento). O tecido descrito acima, apds o processo
de acabamento indicado, apresentou as seguintes
propriedades:
Propriedade Método de Teste Resultado
Peso (g/m2) 113
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 608
rasgamento da trama | datado de julho de 1994
(gl
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 1283
rasgamento urdume [g]| datado de julho de 1994
Resisténcia a tracédo Marks & Spencer, P11 14
trama [N] datado de julho de 1994
Resisténcia a tracgao Marks & Spencer, P11 53
urdume [N] datado de julho de 1994
Alongamento [%] Dupont TTM 075 14,9
Crescimento [%] Dupont TTM 077 3,5
Estabilidade lavagem a magquina a 40°C 143,8
dimensional; largura | + secagem em superficie
do tecido [cm] plana ("line dry")
Estabilidade lavagem a magquina a 40°C -0,8
dimensional: : + secagem em superficie
encolhimento urdume plana ("line dry")
(%]
Estabilidade lavagem & maquina a 40°C -0,5
dimensional: + secagem em superficie
encolhimento da trama plana ("line dry")
[%]
Propriedades de Marks & Spencer, P134 3,4
recuperagdo do datado de set/2004
enrugamento:
Taxa DP
Propriedades de Marks & Spencer, P22 247
recuperacao do
enrugamento: angulo
recuperagdo de vinco
[dge]

Exemplo 29 - Tecido para Confecg¢do de Camisas
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O tecido para confeccao de camisas foi produzido
utilizando o seguinte:

Fios de urdume: fio 100% algodao fiado em anel, contagem
Ne 50/1

Fios de trama: os fios de trama foram tingidos em cones
antes do processo de tecelagem(inseridos em batidas
alternadas) (1) Fio compdsito fiado no nucleo feito de
algoddo e fibras a base de resina OBC do Exemplo 25
acima, 40 denier na contagem e contagem total de fio Ne
50/1 e (2) Fio 100% algodao fiado em anel, contagem Ne
50/1.

Estrutura de tecido de tafetéd: Densidade no tear 48
pontas/cm e 30 Dbatidas ("picks")/cm, largura total do
pente do tear 175 cm, numero total ou pontas no urdume
8435 (similar ao exemplo 28)

O tecido acima foi processado segundo uma rotina de

acabamento, como segue:

Chamuscagem + Velocidade do processo : 90 m/min
desengomagem temperatura do tecido aprox.60°C
Purga Velocidade do processo 50 m/min
(7 tanques) equipamento constituido de 7 tanqgques de

lavagem individuais
temperatura do li%por de lavagem ajustada
em 70°C-75°C-80°C-85°C-90°C-90°C-90°C
(respectivamente para cada tanque)
Branqueamento Processo semi-continuo "Pad batch"
Temperatura ambiente
20 horas de processamento "batching"”
Purga Velocidade do processo 50 m/min
(6 tangques) equipamento constituido de 6 tanques de
lavagem individuais
temperatura do liquor de lavagem ajustada
em 90°C-95°C-95°C-95°C -80°C-60°C
(respectivamente para cada tanqgque)

Mercerizacgao Velocidade do processo : 50m/min
Temperatura : 60°C

Lavagemnm 95°C-95°C-80°C-80°C

Bastidor de Velocidade do processo : 40m/min

estiramento/ Temperatura : 100°C
secagem

Acabamento + Velocidade do processo : 50 m/min

bastidor de 120°C

estiramento,

sanforizacédo

As etapas de acabamento e processamento em bastidor de
estiramento incluem o seguinte tratamento antienrugamento

especifico: processo de reticulagdo uUmido continuo MXL®
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de Monforts, conforme descrito, por exemplo, em
www.Monforts.de que compreende impregnacgdo ("padding"),
secagem a aproximadamente 110°C e 30-35°C wvapor, e

umidade residual 5-6% por aproximadamente 3 minutos,

lavagem e tratamento final de acabamento (calandragem e

encolhimento). O tecido descrito acima, apds O PpProcesso
de acabamento indicado, apresentou as seguintes
propriedades:
Propriedade Método de Teste Resultado
Peso (g/m2) 111
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 521
rasgamento da trama [g]|datado de julho de 1994
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 978
rasgamento urdume [g] |datado de julho de 1994
Resisténcia a tracdao Marks & Spencer, P11 16
trama [N] datado de julho de 1994
Resisténcia a tracao Marks & Spencer, P11 53
urdume [N] datado de julho de 1994
Alongamento [%] Dupont TTM 075 16
Crescimento [%] Dupont TTM 077 2,7
Estabilidade lavagem a magquina a 147, 3
dimensional; largura do 40°C + secagem em
tecido [cm] superficie plana
("line dry")
Estabilidade lavagem a maguina a -0,8
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento urdume [%] superficie plana
("line dry")
Estabilidade lavagem a magquina a -0,5
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento da trama superficie plana
(%] ("line dry")
Propriedades de Marks & Spencer, P134 3,1
recuperacgdo do datado de set/2004
enrugamento:
Taxa DP
Propriedades de Marks & Spencer, P22 257
recuperacao do
enrugamento: angulo
recuperacgao de vinco
[dge]
Exemplo 30 - Tecido para Confecgdo de Camisas

0] tecido para confecgdao de camisas foi produzido
utilizando o seguinte:

Fios de urdume: fio 100% algodao fiado em anel,contagem
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Ne 40/1

Fios de trama: Fio compdsito fiado no nucleo feito de
algodao e fibras & base de resina OBC do Exemplo 25
acima, 40 denier na contagem e contagem total de fio Ne
40/1.

Estrutura de tecido de tafetd: Densidade no tear 50
pontas/cm e 24 batidas ("picks")/cm, largura total do
pente do tear 170 cm, numero total ou pontas no urdume
8501.

O tecido acima foi processado segundo uma rotina de

acabamento, como segue:

Chamuscagem + Velocidade do processo : 90 m/min
desengomagem temperatura do tecido aprox.60°C
Purga Velocidade do processo 50 m/min
(7 tanques) equipamento constituido de 7 tanqgques de

lavagem individuais
temperatura do ligquor de lavagem ajustada
em 70°C-75°C-80°C-85°C-90°C-90°C-90°C
(respectivamente para cada tanque)
Branqueamento Processo semi-continuo "Pad batch”
Temperatura ambiente
20 horas de processamento "batching”
Purga Velocidade do processo 50 m/min
(6 tangues) egquipamento constituido de 6 tangues de
lavagem individuais
temperatura do ligquor de lavagem ajustada
em 90°C-95°C-95°C-95°C -80°C-60°C
(respectivamente para cada tangue)

Mercerizacdo Velocidade do processo : 50m/min
Temperatura : 60°C

Lavagem 95°C-95°C-80°C-80°C

Bastidor de Velocidade do processo : 40m/min

estiramento/ Temperatura : 100°C
secagem

Acabamento + Velocidade do processo : 50 m/min

bastidor de 120°C

estiramento,
sanforizacgéao

As etapas de acabamento e processamento em bastidor de
estiramento incluem o seguinte tratamento antienrugamento
especifico: processo de reticulagao umido continuo MXL®
de Monforts, conforme descrito, por exemplo, em

www.Monforts.de gque compreende 1impregnagado ("padding"),
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secagem a

umidade residual 5-6%

lavagem e tratamento final de acabamento

aproximadamente

111

110°C e 30-35°C

por aproximadamente

3

vapor, e

minutos,

(calandragem e

encolhimento). O tecido descrito acima, apds O processo
de acabamento indicado, apresentou as seguintes
propriedades:
Propriedade Método de Teste Resultado
Peso (g/m2) 132

Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 761

rasgamento da trama |(datado de julho de 1994
(g]

Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 1326
rasgamento urdume [g] |datado de julho de 1994
Resisténcia a tracéao Marks & Spencer, P11 14

trama [N] datado de julho de 1994
Resisténcia a tracao Marks & Spencer, P11 68
urdume [N] datado de julho de 1994
Alongamento [%] Dupont TTM 075 12,6
Crescimento [%] Dupont TTM 077 4,2
Estabilidade lavagem a magquina a 145,7
dimensional; largura 40°C + secagem em
do tecido [cm] superficie plana ("line
dry™)
Estabilidade lavagem a magquina a -1
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento urdume superficie plana ("line
%] dry")
Estabilidade lavagem a maquina a -0,5
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento da trama |superficie plana ("line
%] dry")
Propriedades de Marks & Spencer, P134 3,1
recuperag¢do do datado de set/2004
enrugamento:
Taxa DP
Propriedades de Marks & Spencer, P22 220
recuperacao do
enrugamento: angulo
recuperacdo de vinco
(dge]
Exemplo 31 - Tecido para Confecgao de Camisas
O tecido para confecgéao de camisas foi produzido

utilizando o seguinte:
Fios de urdume:
Ne 40/1

fio 100%

algodao fiado em anel, contagem
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Fios de trama: os fios de trama foram tingidos em cones
antes do processo de tecelagem. Fio compdsito fiado no
nicleo feito de algoddo e fibras a base de resina OBC do
Exemplo 25 acima, 40 denier na contagem e contagem total
de fio Ne 40/1.

Estrutura de tecido de tafetd: Densidade no tear 50
pontas/cm e 24 batidas ("picks")/cm, largura total do
pente do tear 170 cm, numero total ou pontas no urdume
8501.

O tecido acima foi processado segundo uma rotina de

acabamento, como segue:

Chamuscagem + Velocidade do processo : 90 m/min
desengomagem temperatura do tecido aprox.60°C
Purga (7 tanques) Velocidade do processo 50 m/min

equipamento constituido de 7 tanques
de lavagem individuais
temperatura do ligquor de lavagem
ajustada em 70°C-75°C-80°C-85°C-90°C-
90°C-90°C (respectivamente para cada
tanque)
Brangqueamento Processo semi-continuo "Pad batch”
Temperatura ambiente
20 horas de processamento "batching”
Purga (6 tanques) Velocidade do processo 50 m/min
equipamento constituido de 6 tangques
de lavagem individuais
temperatura do liquor de lavagem
ajustada em 90°C-95°C-95°C-95°C-80°C-
60°C (respectivamente para cada

tanque)
Mercerizacgéao Velocidade do processo : 50m/min
Temperatura : 60°C
Lavagem 95°C-95°C-80°C-80°C
Bastidor de Velocidade do processo : 40m/min
estiramento/secagem Temperatura : 100°C
("tenter frame")
Acabamento + Velocidade do processo : 50 m/min
bastidor de 120°C

estiramento,
sanforizacédo

As etapas de acabamento e processamento em bastidor de
estiramento incluem o seguinte tratamento antienrugamento
especifico: processo de reticulagdo umido continuo MXL®

de Monforts, conforme descrito, por exemplo, em
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www.Monforts.de que compreende impregnagdo ("padding"),
secagem a aproximadamente 110°C e 30-35°C wvapor, e
umidade residual 5-6% por aproximadamente 3 minutos,

lavagem e tratamento final de acabamento (calandragem e

encolhimento). O tecido descrito acima, apds o processo
de acabamento indicado, apresentou as seguintes
propriedades:
Propriedade Método de Teste Resultado
Peso (g/m2) 130
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 565
rasgamento da trama [g]|datado de julho de 1994
Resisténcia ao Marks & Spencer, P29 1174
rasgamento urdume [g] |[datado de julho de 1994
Resisténcia a tracao Marks & Spencer, P11 14
trama [N] datado de julho de 1994
Resisténcia a tracéao Marks & Spencer, P11 64
urdume [N] datado de julho de 1994
Alongamento [%] Dupont TTM 075 9,2
Crescimento [%] Dupont TTM 077 2,8
Estabilidade lavagem a mégquina a 150
dimensional; largura do 40°C + secagem em
tecido [cm] superficie plana
("line dry")
Estabilidade lavagem a magquina a -0, 8
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento urdume [%] superficie plana
("line dry")
Estabilidade lavagem a magquina a -0,5
dimensional: 40°C + secagem em
encolhimento da trama superficie plana
%] ("line dry")
Propriedades de Marks & Spencer, P134 3,0
recuperacgao do datado de set/2004
enrugamento:
Taxa DP
Propriedades de Marks & Spencer, P22 242
recuperacdo do
enrugamento: angulo
recuperacdo de vinco
(dge]
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REIVINDICACOES
1. Tecido estiravel capaz de ser submetido a um
tratamento antienrugamento, caracterizado pelo fato de

compreender:
(A) um interpolimero de etileno/a-clefina que, antes da
reticulagéao, possui uma ou mais das seguintes
caracteristicas:
(1) um indice médio de blocos maior que zero e de cerca
de até 1,0 e uma distribuicdo de peso molecular, Mw/Mn,
superior a cerca de 1,3; ou
(2) pelo menos uma fragdo molecular gque elui entre 40°C e
130°C guando fracionada wutilizando TREF, sendo gue a
fracdo tem um indice de blocos de pelo menos 0,5 e de
cerca de até 1; ou
(3) um M,/M, de cerca de 1,7 a cerca de 3,5, pelo menos
um ponto de fusao, Tn, em graus Celsius, e uma densidade,
d, em gramas/centimetro cubico, sendo gque os valores
numéricos de T, € d correspondem a relagao:

Tm > - 2002,9 + 4538,5(d) - 2422,2 (d)?; ou
(4) um M,/M, de cerca de 1,7 a cerca de 3,5 e um calor de
fusdo, AH em J/g e uma dguantidade delta, AT, em graus
Celsius definida como a diferenga de temperatura entre o
pico DSC mais alto e o pico CRYSTAF mais alto, onde os

valores numéricos de AT e AH possuem as segulintes

relacdes:
AT > -0,1299(AH) + 62,81 para AH maior que zero e até 130
J/qg,

AT = 48°C para AH maior que 130 J/g,

onde o© pico CRYSTAF ¢é determinado utilizando-se pelo
menos 5 por cento do polimero cumulativo, e se menos de 5
por cento do polimero tiver um pico CRYSTAF
identificavel, entdo a temperatura CRYSTAF é& de 30°C; ou
(5) uma recuperacao elastica, Re, a 300 por cento de
deformacdo e 1 ciclo medido com uma pelicula moldada por
compressao do interpolimero de etileno/a—-olefina, e
possuli uma densidade, d, em gramas/centimetro cubico,

onde os valores numéricos de Re e d satisfazem a seguinte
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relacdo quando o interpolimero de etileno/ «oa-olefina ¢&
substancialmente livre de uma fase reticulada:

Re > 1481 - 1629(d); ou
(6) uma fracdo molecular que elui entre 40°C e 130°C
gquando fracionada utilizando TREF, sendo gue a fracao
possuil um teor de comondmero molar pelo menos 5 por cento

maior do gue o de uma fracgdo de interpolimero de etileno

aleatédrio comparavel eluindo entre as mesmas
temperaturas, onde dito interpolimero de etileno
aleatédrio comparavel compreende o(s) mesmo (s)

comondmero(s) e um indice de fusdo, densidade e teor de
comondmero molar (com base no polimero total) na faixa de

10 por cento daquele do interpolimero; ou

(7) um médulo de armazenamento a 25°C, G (25°C)e um
médulo de armazenamento a 100°C, G” (100°C), sendo gque a
relacado de G’ (25°C) para G’ (100°C) estd na faixa de

cerca de 1l:1 a cerca de 9:1; e

(B) pelo menos um outro material;

sendo que o tecido possui um estiramento ("stretch") de
pelo menos 8 por cento, medido de acordo com ASTM D3107,
e uma classificacdo de prensa permanente de pelo menos
3,0 apdés 5 1lavagens utilizando AATCC-124 ou Marks e
Spencer P134 apdés dito tecido ser submetido a um
tratamento antienrugamento.

2. Tecido, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado

pelo fato de o outro material ser selecionado do grupo
consistindo de celulose, algod&o, fibra de linho, rami,
rayon, viscose, canhamo, 1&, seda, linho, bambu, tencel,
viscose, angora, poliéster, poliamida, polipropileno, e
suas misturas.

3. Tecido, de acordo com a reivindicacd&o 1, caracterizado

pelo fato de a celulose compreender de 60 a 97 por cento
em peso do tecido.

4. Tecido, de acordo com a reivindicacao 3, caracterizado

pelo fato de a celulose compreender pelo menos 90 por
cento em peso do tecido.

5. Tecido, de acordo com a reivindicacdo 3, caracterizado
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pelo fato de a celulose compreender algodao.

6. Tecido, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado

pelo fato de o) interpolimero de etileno/a-olefina
compreender de 2 por cento a 10 por cento em peso do
tecido.

7. Tecido, de acordo com a reivindicacg¢do 1, caracterizado

pelo fato de a resisténcia do tecido ao rasgamento ser de
pelo menos 1,5 libras, conforme medido de acordo com ASTM
D1424 ou de pelo menos 1,1 libras, conforme medido por
Marks and Spencer P11.

8. Tecido, de acordo com a reivindicacao 1, caracterizado

pelo fato de o interpolimero de etileno/a-olefina ter uma
densidade de cerca de 0,865 a cerca de 0,92 g/cm3 (ASTM D
792) e um indice de fusdo de cerca de 0,1 a cerca de
10g/10 minutos antes da qualquer reticulacdo.

9. Tecido, de acordeoc com a reivindicac&o 1, caracterizado

pelo fato de o interpolimero de etileno/a-olefina estar
na forma de uma ou mais fibras compreendendo o produto de
reacao de interpolimero de etileno/a-olefina e pelo menos
um agente reticulador, sendo que dita fibra possuili um
denier de cerca de 1 denier a cerca de 180 denier.

10. Tecido, de acordo com a reivindicacéo 1,

caracterizado pelo fato de pelo fato de o interpolimero

de etileno/oa-olefina estar na forma de uma ou mais fibras
compreendendo o produto de reagdo de interpolimero de
etileno/a-olefina e pelo menos um agente reticulador,
sendo que dita uma ou mais fibras compreende de cerca de
1 a cerca de 30% em peso do tecido.

11. Tecido, de acordo com a reivindicacgé&o 10,

caracterizado pelo fato de o tecido ser um tecido de

malha.
12. Tecido, de acordo com a reivindicacgao 1,

caracterizado pelo fato de o interpolimero de etileno/o-

olefina estar na forma de uma ou mais fibras
compreendendo o produto de reagdo de interpolimero de
etileno/a-olefina e pelo menos um agente reticulador e

sendo que dita uma ou mais fibras compreendem de cerca de
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1 a cerca de 10% em peso do tecido.
13. Tecido, de acordo com a reivindicacéao 12,

caracterizado pelo fato de o tecido ser um tecido de

tear.
14. Tecido, de acordo com a reivindicacao 1,

caracterizado pelo fato de o interpolimero de etileno/a-

olefina estar na forma de uma ou mais fibras
compreendendo o produto de reagd&o de interpolimero de
etileno/a-olefina e pelo menos um agente reticulador,
sendo que dita uma ou mails fibras compreendem um teor de
gel de cerca de pelo menos 10% em peso.

15. Tecido, de acordo com a reivindicacao 1,

caracterizado pelo fato de poder ser estirado em duas

dimensdes.
lo. Tecido, de acordo com a reivindicacéo 1,
caracterizado pelo fato de compreender ligacgdes

permanentes que o tornam relativamente resistente ao
enrugamento.
17. Tecido, de acordo com a reivindicacéao 15,

caracterizado pelo fato de ter uma classificagd&o de

prensa permanente de pelo menos 3,0 apds 5 lavagens
utilizando AATCC-124 ou Marks and Spencer P134.
18. Tecido, de acordo com a reivindicacao 1,

caracterizado pelo fato de reterx suas estabilidade

dimensional apdés o tratamento antienrugamento.
19. Tecido, de acordo com a reivindicacéao 1,

caracterizado pelo fato de o outro material compreender

qgqueratina e o tecido tornar-se lavavel e resistente ao
enrugamento, dispensando o ferro de passar.
20. Tecido, de acordo com a reivindicacao 1,

caracterizado pelo fato de fato de o interpolimero de

etileno/a-oclefina estar na forma de uma ou mais fibras
compreendendo o produto de reagdo de interpolimeroc de
etileno/a-oclefina e pelo menos um agente reticulador,
sendo que o outro material compreende queratina, e dito
tecido torna-se lavavel e resistente ao enrugamento,

dispensando o ferro de passar.
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21. Tecido, de acordo com a reivindicacgéao 1,

caracterizado pelo fato de quaisquer vincos nele formados

ficarem substancialmente retidos apds lavagem.

22. Peca de vestuéario, caracterizada pelo fato de

compreender o tecido, conforme definido na reivindicacgao
1.
23. Peca de vestudrio, de acordo com a reivindicagao 22,

caracterizada pelo fato de ter uma classificacao de

retencdo de vincos de pelo menos 3,0 apds 5 lavagens
utilizando AATCC-143-1996.
24. Tecido, de acordo com a reivindicacgao 1,

caracterizado pelo fato de a relagdo de crescimento

percentual para a estiramento percentual ser de cerca de
0,05 a cerca de 0,5.
25. Tecido, de acordo com a reivindicacao 1,

caracterizado pelo fato de compreender fibras elasticas

que compreendem um polimero selecionado do grupo
consistindo de tereftalato de polibutileno, spandex,
poli(tereftalado de etileno), poli(tereftalado de

trimetileno) e suas misturas.
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RESUMO
“WTECIDO ESTIRAVEL CAPAZ DE SER SUBMETIDO A UM TRATAMENTO
ANTIENRUGAMENTO E PECA DE VESTUARIO”.
Composig¢des com boa resisténcia ao enrugamento e outras
propriedades quando convertidas em pecas de vestuario que

podem ser produzidas a partir de um copolimero de etileno

em multibloco. Os tecidos e pegas de vestuario
resultantes frequentemente possuem boa resisténcia
guimica, resisténcia térmica e sdo dimensionalmente

estaveis.
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