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SOLUGCOES, PROCESSO PARA PREPARAGCAO CONTINUA DE
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PROCESSO PARA PREPARACAO CONTINUA DE SOLUGOES, PROCESSO
PARA PREPARACAO CONTINUA DE ARTIGOS MOLDADOS A PARTIR DE
PASTAS DE UHMW PO DE PESO MOLECULAR ULTRA-ALTO, E ARTIGO
MOLDADO SOLIDO

ANTECEDENTES DA INVENGAO

1. Campo da Invencgao

A presente invengdo refere-se a um processo para
preparacdo continua de solugdes de poli(alfa-olefina) de
alto peso molecular e artigos moldados feitos das mesmas.
2. Descricado da Técnica Associada

Foram descritos na técnica anterior diversos
processos para fiagdo de solugdes de polimeros de alto peso
molecular. A fiacdo de solugdo de polietileno de alto peso
molecular foi descrita nas Patentes Norte-Americanas
(USP’s) n°® US 4.413.110, n®° US 4.344.908, n° US 4.430.383 e
n°® US 4.663.101, por exemplo, sendo todas as mesmas aqui
incorporadas a titulo de referéncia na medida em que nao
sejam incompativeis com o presente pedido. A fiagdo de
solucgdes de Alcool polivinilico de alto peso molecular e de
poliacrilonitrila de alto peso molecular foi descrita nas
Patentes Norte-Americanas (USP’s) n° US 4.440.711 e n° US
4.883.628, respectivamente.

Métodos de preparacdo continua de solugdes de
polimeros de alto peso molecular em combinagdo com fiagao
de solucdo foram descritos nas patentes norte americanas
USP’s n°® US 4.413.110, n° 4.440.711, n° 4.663.101, n° US

4.668.717, n° US 4.784.820, n° US 4.883.628, n° US
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5.032.338, n°® WO 2005/066400, n° WO 2005/066401 e em uma
publicagdo intitulada ™“Suspension Spinning of Ultra-high
Molecular Weight Polyethylene” [Fiacdo de Solugdo de
Polietileno de Peso Molecular Ultra-alto] da autoria de J.
Smook e A. J. Pennings, Polymer Bulletin, 10, 291-297
(1983).

O documento norte americano n° US 4.413.110
descreveu um processo em que uma pasta de polietileno de
alto peso molecular ¢ formada em um primeiro vaso. Com um
tempo de residéncia suficiente, a pastaAé convertida em uma
solugdo em um misturador intensivo. A solugdo de polimero é
alimentada para um dispositivo de extrusdo e em seguida
para uma fiandeira (“spinneret”) por meio de uma bomba de
engrenagens.

O documento norte americano n° US 4.668.717
descreveu um processo no qual uma suspensdo de polietileno
de alto peso molecular em decalina & temperatura ambiente
foi alimentada para um dispositivo 'de extrusdao de rosca
dupla co-rotativa com se¢des alternadas de mistura e
transporte. Com suficientes tempo de residéncia, taxa de
cisalhamento e temperatura, foi formada uma solugdo do
polimero no dispositivo de extrusdo e a mesma foi fornecida
para uma abertura, opcionalmente por meio de uma bomba de
engrenagens. O documento n° WO 2005/066400 e o documento n°
WO 2005/066401 descrevem a utilizagcdo de um dispositivo de

extrusdo de rosca dupla para' formagdo de uma solugdo de

- polimero em combinacdo com condigdes especificas de fiacgdo
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e estiramento.

O documento norte americano n° US 4.784.820
descreveu um processo em que uma pasta de polimero de alto
peso molecular é formada e transferida sob pressdo por meio
de uma bomba de deslocamento positivo para um dispositivo
de extrusdo de rosca. Com tempo de residéncia e temperatura
suficientes, ¢é formada wuma solugdo no dispositivo de
extrusdo, que ¢ alimentada para uma fiandeira por meio de
uma bomba reguladora {(“metering pump”).

O documento norte americano n° US 5.032.338
descreveu dois processos. Em um processo, uma pasta de
polietileno de alto peso molecular é formada em um vaso e
em seqguida ¢é feita passar através de um tubo helicoidal
aquecido e diretamente para uma fiandeira. Em um segundo
processo, uma pasta de polietileno de alto peso molecular é
formada em um vaso de mistura. A pasta € feita passar
através de um dispositivo pré-aquecedor . com tempo e
temperatura suficientes para dissolver 5 até 50% de
polimero. O processo de dissolugdo ¢é completado em um
dispositivo de extrusdo de rosca e a solugdo € enviada para
uma bomba de engrenagens e uma fiandeira. A distribuigdo de
tamanhos de particulas do polietileno era tal que pelo
menos 75% por péso das particulas se encontravam na faixa
de tamanho de 100 até 400 micra.

A publicacdo mencionada acima, da autoria de J.
Smook e A. J. Pennings, descreveu a preparagado semi-

continua de solugdes de polietileno de alto peso molecular.
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Uma suspensdo de pdé de polietileno foi formada em uma
solugcao de estearato de alduminio em um solvente misto
consistindo em 80/20 volume/volume  de dleo de
parafina/l,2,4-triclorobenzeno com uma densidade
equivalente a densidade do polietileno. A solucdo de
polietileno foi formada mediante bombeamento desta
suspensao através de um tubo helicoidal aquecido com um
tempo de residéncia de cerca de 30 minutos. Foi observado
gque foram requeridos cuidados especiais para evitar
entupimento do tubo.

Cada uma das patentes e publicag¢des citadas acima
representou um.»avango no estado da técnica. Entretanto,
nenhuma das mesmas descreveu o processo especifico da
presente invencdo e nenhuma atendeu todas as necessidades
atendidas pela presente invengdo. Estes métodos da técnica
anterior tinham varias desvantagens. Os misturadores
intensivos e extrusoras de rosca descritos por varias das
patentes da técnica anterior requerem tanto um elevado
investimento de capital gquanto amplos recursos de
alimentacdo de energia. S&do dispositivos excelentes para
mistura de distribuicdo porém sdo dispositivos muito
dispendiosos para provisdo de tempo de residéncia. Para
proporcionar o tempo de residéncia suficiente para a
completacdo do processo de dissolugdo nestes dispositivos,
as taxas de rendimento e as capacidades de produgdo foram
sub-utilizadas. Os dispositivos tubulares de dissolugdo

descritos no documento norte americano n° US 5.032.338 e no
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artigo anteriormente mencionado de Smook e Pennings eram
sensiveis a distribuigdo de tamanhos de particulas do
polimero e/ou tinham tendéncia a entupimento.

Existe uma necessidade de um processo robusto capaz
de produzir materiais resistentes com elevada capacidade -de
produgdo, que seja insensivel a distribuigdo de tamanhos de
particulas do polimero e que reduza Os requisitoé

financeiros e energéticos.

SUMARIO DA INVENCAO
A presente invengdo consiste em um processo de alta
produtividade para preparacéo. continua de solugdes de

poli(alfa-olefinas) de peso molecular ultra-alto e artigos

moldados feitos das mesmas. Para os propésitos da invencgéao,

uma poli(alfa-olefina) de peso molecular ultra-alto
(doravante aqui opcionalmente abreviada como UHMW PO) é
definida como tendo uma viscosidade intrinseca medida em
decalina a 135° C de 5 até 45 dl/g. A UHMW PO pode ser um
homopolimero, tal COmO por exemplo, polietileno,
polipropileno, polibuteno-1, ou pode ser um copolimero de
aifa—olefinas, ou pode consistir em pelo menos 50 mole% de
um mondmero de alfa-olefina co-polimerizado com um mondmero
ndo-olefinico.

Em uma primeira configuragdo, a invengdo consiste
em um processo para preparagdo continua -de solugdes
compreendendo até 50% por peso de UHMW PO possuindo uma
viscosidade intrinseca de 5 até 45 dl/g medida em decalina

a 135° C compreendendo as etapas de:



a) formagdao de uma pasta de particulas de UHMW
PO em um solvente para a UHMW PO a uma
primeira temperatura inferior a 'temperatura
em que as particulas de UHMW PO se irdo
dissolver no solvente;

b) processamento da pasta . através de uma
extrusora operando de tal forma que uma
mistura do solvente e da UHMW PO é formada a
uma segunda temperatura acima da temperatura
de fusdo da UHMW PO, e em que a taxa de
rendimento da UHMW PO na mistura é pelo menos
a quantidade 2,5 D? (2,5 x D x D) gramas por
minuto em que D representa o didmetro de
rosca da extrusora em centimetros;

C) opcionalmente, descarga da mistura da
extrusora através de uma bomba de
deslocamento positivo;

d) passagem da mistura através de um vaso
aquecido a uma ‘temperatura superior a
temperatura de fusdo da UHMW PO, com o vaso
tendo um volume tal que o tempo médio de
residéncia da mistura no vaso é de 2 até 120
minutos, sendo assim formada uma solucdo da
UHMW PO.

Em uma outra configuragdo, a inveng¢do consiste em
um processo para preparag¢do continua de artigos moldados a

partir de pastas de UHMW PO compreendendo as etapas de:
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a)

b)

c)

d)

e)

formagdo de uma pasta de particulas de UHMW
PO possuindo uma viscosidade intrinseca
medida em decalina a 135° C de 5 até 45 dl/g
em um solvente para a UHMW PO a uma primeira
temperatura inferior a temperatura em que as
particulas de UHMW PO se irdo dissolver no
solvente;

processamento da pasta através de uma
extrusora operando de tal forma que uma
mistura do solvente e da UHMW PO é formada a
uma segunda temperatura acima da temperatura
de fusdo da UHMW PO, e em que a taxa de
rendimento da UHMW PO na mistura é pelo menos

a quantidade 2,5 D? (2,5 x D x D) gramas por

minuto em que D representa o didmetro de

rosca da extrusora em centimetros;
opcionalmente, descarga da mistura da
extrusora através de uma bomba de
deslocamento positivo;

passagem da mistura através de um vaso
aquecido a uma temperatura superior a
temperatura de fusdo da UHMW PO, com o vaso
tendo um volume tal que o tempo médio de
residéncia da mistura no vaso é de 2 até 120
minutos, sendo assim formada uma solugdo da
UHMW PO;

passagem da solugdo assim formada para fora
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do vaso através de uma bomba de deslogamento
positivo e através de um orificio de
conformagcao, com a solucdo encontrando-se a
uma temperatura inferior ao ponto de ebulicgédo
em ambiente atmosférico do solvente para
formacdo de um artigo moldado de solucgdo;

f) opcionalmente, estiramento do artigo moldado
de solugdo;

g) esfriamento do artigo moldado de solucdo para
formacao de um artigo moldado de gel;

h) opcionalmente, estiramento do artigo moldado
de gel;

i) remogdo do solvente do artigo moldado de gel
para formacdo de um artigo moldado sélido; e
j) opcionalmente, estiramento do artigo sélido

em uma ou mais etapas a temperaturas de 25° C
até 165° C.

Em uma outravconfiguragéo, a invenc¢do consiste em
um artigo moldado de gel preparado de acordo com o método
acima. Em uma outra configuragdo ainda, a inveng¢do consiste
em um artigo moldado soélido preparado de acordo com O

método acima.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO
A preparacdo de solugbes de UHMW PO ndo é uma
tarefa trivial. Uma das dificuldades -encontra-se na
determinacdo do momento em que se formou uma solugdo.

Alguns trabalhadores da técnica anterior supuseram que a
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formagdo de um 1liquido transparentes <constituia wuma
indicagdo do ponto de término do processo de dissolucdo e
uma prova de homogeneidade. A faldcia desta suposicgdo foi
ilustrada em um estudo da dissolugdo de uma Gnica particula
de polietileno de peso molecular ultra-elevado de cerca de
150 micra de diadmetro em um solvente estdtico em um
microscépio de estdgio quente (M. Rammoorthy, Honeywell
International 1Inc., trabalho ndo publicado). Quando a
temperatura de estagio quente se aproximou do ponto de
fusdo do polietileno, a particula aparentemente “dissolveu-

”

se gradualmente em suas margens periféricas e
subseqlientemente desapareceu através de uma estreita faixa
de temperatura e em um prazo de tempo curto. Entretanto,

quando o estdgio quente foi esfriado, a particula

recristalizou-se e reapareceu. A particula ndo se tinha

portanto dissolvido. Aparentemente, a particula

simplesmente tinha derretido sem se dissolver. No estado
fundido, a particula ndo pode ser vista devido ao fato de o
indice de refracdo do polietileno fundido ser muito préximo
do indice do solvente. Desta forma, o surgimento de um
liquido transparente ndo constitui uma indicagdo de que ©
polietileno de peso molecular ultra-elevado tenha sido
dissolvido e ndo constitui uma indicacédo de formagdo de uma
“solugao homogénea”.

Para formacdo de wuma solugdo de UHMW PO, duas
condicgdes sdo axiamaticas. Em primeiro lugar, a temperatura

deve ser prdxima ou superior a temperatura de fusdo do
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polimero cristalino. Em segundo lugar, deverd haver tempo
suficiente para o solvente se difundir para o interior do
polimero e para o polimero se difundir no solvente.

A situacdo torna-se mais complexa qguando se
considera um conjunto de particulas com, por exemplo,
concentragdes de UHMW PO superiores a 2% por peso. Quando
uma pasta de particulas de UHMW PO em um solvente ¢é
aquecida para uma temperatura prdxima do ponto de fusdo do

polimero, as particulas coalescem e aglomeram-se. A mistura

de solvente/polimero compreende entdo dominios de

concentragdes de polimero tanto muito elevadas quanto muito
baixas, com os diferentes dominios possuindo viscosidades
radicalmente diferentes. Este problema ndo parece ter.sido
reconhecido por outros técnicos.

A tarefa de preparagdo de solugdes de UHMW PO em
concentracdes de cerca de 2% por peso até cerca de 50% por
peso pode ser considerada como tendo as seguintes etapas:

1. Formacdo de uma pasta, isto é, uma disperséao
de particulas do polimero sdélido, em um
solvente capaz de dissolver o polimero.

2. Aquecimento da pasta para fusdo do polimero
e para formagdo de uma mistura 1liquida em
condicdes intensas de mistura promotora de
distribuicdo e dispersdc com © objetivo de
reduzir os tamanhos de dominios de polimero
fundido e solvente na mistura para dimensdes

microscédpicas.
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3. Aguardar por um  tempo suficiente a
ocorréncia de difusdo do solvente para o
interior do polimero e do polimero- no
solvente.

Nos processos da técnica anterior, tentava-se
realizar o segundo e o terceiro estdgios em dispositivos de
mistura intensiva tais como extrusoras mediante operacéao
destes dispositivos a uma capacidade menor gque sua
capacidade de rendimento com o objetivo de proporcionar
tempo de residéncia. O resultado era uma wutilizacédo
ineficiente das capacidades de produgdo destas maquinas
dispendiosas e de alto consumo de enérgia. A capacidade de
uma extrusora situa-se em uma escala de aproximadamente o
quadrado do didmetro da rosca. Uma figura de mérito para
uma operacdo de extrusdo consiste portanto na proporgéo'

entre a taxa de rendimento do polimero e o quadrado do

diédmetro da rosca. A presente invencdo consiste em um

processo que economiza requisitos tanto de capital quanto

de energia e que é capaz de produzir materiais resistentes

com uma elevada capacidade de producdo. A invencao também

inclui os materiais produzidos com esse processo.

Em wuma configuragdo, a inveng¢do consiste em um
processo para preparag¢do continua de solugbes compreendendo
até 50% por peso de UHMW PO possuindo uma viscosidade
intrinseca medida em decalina a 135° C de 5 até 45 dl/g
compreendendo as etapas de:

a) formacdo de wuma pasta de UHMW PO em um
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solvente para a UHMW PO a uma primeira
temperatura inferior a temperatura em que as
particulas de UHMW PC se irdo dissolver no
solvente;

b) processamento da pasta através de uma
extrusora operando de tal forma que uma
mistura do solvente e da UHMW PO ¢ formada a
uma segunda temperatura acima da temperatura
de fusdo da UHMW PO, e em que a taxa de
rendimento da UHMW PO na mistura é pelo menos
a quantidade 2,5 D? (2,5 x D x D) gramas por
minuto em que D representa o didmetro de
rosca da extrusora em centimetros;

c) opcionalmente, descarga da mistura da
extrusora através de uma bomba de
deslocamento positivo;

d) passagem da mistura através de um vaso
aquecido a uma temperatura superior a
temperatura de fusao da UHMW PO, com © vaso
tendo um volume tal que o tempo médio de
residéncia da mistura no vaso é de 2 até 120
minutos, sendo assim formada uma solug¢do da
UHMW PO.

O processo de alta produtividade de acordo com a
invengdo produz solugdes de UHMW PO com uniformidade e
homogeneidade aperfeigoadas em comparagdo com a técnica

anterior, conforme ¢é demonstrado pela capacidade de
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produgcao de fibras resistentes a partir dessas solucgdes.

Preferencialmente, no processo de acordo com a

- invencao, ©0 tempo médio de residéncia da mistura na

extrusora é de no madximo a quantidade 0,6 D (0,6 x D) em
que D €& o tamanho de rosca em centimetros. Mais
preferencialmente, o tempo médio de residéncia da mistura
na extrusora é de pelo menos a quantidade 0,4 D. O tempo
médio de residéncia é definido como o volume livre da
extrusora (espago interno menos rosca) dividido pela taxa
de rendimento volumétrico, por exemplo, volume livre em cm®
dividido pela taxa de rendimento em cm’/min ;esultando em
um tempo médio de residéncia em minutos.

Preferencialmente, no processo de acordo com a
presente invenc¢do, a taxa de rendimento de UHMW PO & de
pelo menos 4 D? gramas/min em que D é o didmetro de rosca
da extrusora em centimetros. Mais preferencialmente, a taxa
de rendimento de UHMW PO é de pelo menos 6 D? gramas/min em
que D é o diametro de rosca da extrusora em centimetros.
Ainda mais preferencialmente, a taxa de rendimento de UHMW
PO é de pelo menos 10 D? gramas/min em que D é o didmetro
de rosca da extrusora em centimetros. Presentemente, o
processo de acordo com a invengdo obteve um maltiplo de
15,8 D?’. Entretanto, & medida que o processo de acordo com
a invencdo aumenta de escala e é tornado mais eficiente, é
previsto que serédo alcahgados maltiplos ainda mais elevados

tais como 20 D?, 30 D> e 40 D?. Mais preferencialmente, a

taxa de rendimento de UHMW PO é de 2,5 D? até 40 D?
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gramas/min em que D é o diametro de rosca da extrusofa em
centimetros.

A extrusora empregada no processo de acordo com a
invengao tem como func¢do transformar a pasta de polimero em
uma mistura intima de polimero fundido e solvente,
idealmente com tamanhos de dominios de dimensdes
microscédpicas. A  extrusora devera ter capacidades
suficientes de aquecimento e mistura distributiva para
realizar este objetivo. A extrusora poderd ser uma
extrusora de rosca Unica, ou poderd ser uma extrusora de
rosca dupla sem contato entre roscas ou uma extrusora de
rosca dupla de contra-rotagdo com encaixe entre roscas.
Preferencialmente, a extrusora empregada no processo de

acordo com a presente invencdo é uma extrusora de rosca

dupla co-rotativa com encaixe entre roscas.

Preferencialmente, os elementos de rosca da extrusora de
rosca dupla <co-rotativa com encaixe entre roscas sdao
elementos de transporte de avango.

A mistura 1liquida produzida na extrusora ¢é
descarregada para um vaso aquecido, opcionalmente através
de uma bomba de deslocamento positivo tal como uma bomba de
engrenagens. O vaso aquecido proporciona o tempo de
residéncia necessario para permitir a transformacdo da

mistura intima de polimero/solvente em uma solugdo

verdadeira. Um tempo de residéncia excessivamente curto

impede uma formacdo de solugdo plena. Um tempo de

residéncia excessivamente longo pode causar degradagdo de
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polimero. Preferencialmente, o tempo de residéncia médio no
vaso &€ de 2 até 90 minutos. Mais preferencialmente, o tempo
de residéncia médio no vaso é de 4 até 60 minutos. O tempo
médio de residéncia € definido como o volume interno do
vaso dividido pela taxa de rendimento volumétrica, por

exemplo, o volume em cm®

dividido pela taxa de rendimento
em cm’/min produzindo como resultado o tempo médio de
residéncia em minutos.

O vaso aquecido pode ter qualquer formato desde que
seu volume interno seja suficiente para proporcionar o
tempo de residéncia necessario. Entretanto, é desejavel que
a distribuicdo de tempo de residéncia no vaso seja té&o
restrita quanto possivel. E preferencial que o vaso. seja
constituido por um tubo aquecido. O tubo aquecido pode ser
uma extensdo reta de tubo, ou pode ter curvas, ou pode
consistir em um formato helicoidal. O tubo pode compreender
segdes de diferentes comprimentos e diadmetros selecionadas
de forma a assegurar que nao ocorram quedas de pressdo
excessivas através do tubo. Na medida em que a mistura de
polimero/solvente que ingressa no tubo é altamente pseudo-
plastica, é preferencial que o tubo aquecido contenha um ou
mais ndéturadores estdticos para redistribuig¢dao do fluxo
através da secdo transversal do tubo a intervalos, e/ou
para proporcionar uma dispersdo adicional.

O aquecimento pode ser provido por uma bainha
externa e circulacdo de fluido de transferéncia térmica, ou

o tubo pode ser aquecido eletricamente por meio de contato
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com elementos resistivos, ou o tubo pode ser aquecido por
acoplamento de indugdo a uma fonte de energia. E
preferencial que o aquecimentos seja realizado por
circulagdo externa de um fluido de transferéncia térmica.

A produtividade do processo de acordo com a
invencdo e as propriedades dos artigos produzidos dependem
da concentragdo da solugdo de UHMW PO e do grau de
aproximagao de uma solugcdo homogénea ideal. Concentracdes
mais elevadas de polimero proporcionam um potencial para
maior produtividade mas sdo também mais dificeis de
dissolver. Preferencialmente, a concentracdo de UHMW PO na
solugdo é de 2 até 30% por peso (2 até 30 por cento de UHMW
PO por peso de splucéo).‘ Mais preferencialmente, a
concentracdo de UHMW PO na solucdo é de 5 até 20% por peso.

Preferencialmente, a UHMW PO é um polietileno
linear possuindo uma viscosidade intrinseca de 9 até 30
dl/g medida em decalina a 135° C. Geralmente, sdo obtidas
propriedades de fibra mais aperfeigoadas com polietileno de
viscosidade intrinseca mais elevada, porém com uma
viscosidade intrinseca mais elevada o processo = de
dissolugcdo requer geralmente tempos de residéncia mais
longos.

Preferencialmente, o polietileno linear tem menos
de dois grupos substituintes por cada 1000 atomos de
carbono, e mais preferencialmente, menos de um grupo
substituinte por cada 1000 atomos de carbono.

O solvente empregado no processo de acordo com a
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presente invengdo é preferencialmente selecionado do grupo
que consiste em solventes alifaticos, aromaticos,
cicloaliféaticos, alifaticos halogehados, aromaticos
halogenados, cicloalifdticos halogenados e misturas dos
mesmos. Mais preferencialmente, o solvente é selecionado do
grupo que consiste em 6leo mineral e decalina ou mistura
dos mesmos.

A formacdo da pasta de UHMW PO no éolvente pode ser
realizada em um tanque de mistura com agitagdo. As
particulas de UHMW PO e o solvente podem ser alimentados
continuamente para o tanque de mistura com a pasta formada
sendo descarregada para a extrusora. O tanque de mistura
pode ser aquecido. A temperatura e o tempo de residéncia da
pasta no tanque de mistura sao opcionalmente de tal ordem
que as particulas de UHMW PO irdo absorver pelo menos 5%

por peso de solvente a uma temperatura inferior aquela em

que a UHMW PO se dissolvera. Preferencialmente, a

temperatura da pasta que abandona o tanque de mistura é de
cerca de 40° C até cerca de 100° C.

Sao contemplados vArios modos alternativos de

alimentacdo da extrusora. Uma pasta de UHMW PO formada em

um tanque de mistura pode ser alimentada para a tremonha de
alimentacdo da extrusora sem pressdo. Preferencialmente,
uma pasta ingressa em uma zona de alimentagdo selada da
extrusora sob uma pressdo positiva de cerca de 20 KPa

(00,2039 kgf/cm?). A pressdo de alimentagdao aumenta a

capacidade de transpofte da extrusora. Alternativamente, a
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pasta pode ser formada na extrusora. Neste caso, as
particulas de UHMW PO podem ser alimentadas para uma
tremonha de alimentag¢do de extrusora aberta e o solvente é
bombeado para aAextrusora em uma posicdo mais avangada em
cerca de uma ou duas se¢des de carcaga na maquina. Em outro
modo de alimentacdo alternativo adicional, € formada uma
pasta concentrada em um tanque de mistura. Esta pasta
ingressa na extrusora na zona de alimentacdo. Uma corrente
de solvente puro pré-aquecida para uma temperatura acima da
temperatura de fusdo do polimero ingressa na extrusora em
uma posig¢do varias zonas mais avangada. Deste modo, uma
parte do trabalho de aquecimento do processo é transferida
para fora da extrusora e sua capacidade de produgao ¢
auﬁentada.

Em uma outra configuragéé, a invengdo consiste em
um processo para formagdo continua de artigos moldados a
partir de pastas de UHMW PO. Preferencialmente, o artigo-
moldado é selecionado do grupo que consiste em uma fibra,
uma fita, um filme, uma folha e um tubo. Para os propésitos
da presente invengdo, uma fibra é um corpo alongado cuja
dimensdo de comprimento é muito maior que as dimensdes
transversais de largura e espessura. Desta forma, o termo
fibra inclui filamentos, fitas, tiras e similares possuindo
secdes transversais requlares ou irregulares. Um fio é uma
perna continua compreendida por muitas fibras ou
filamentos.

Nesta <configuracdo, o processo de acordo com a
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invengdo compreende as etapas de:

a)

b)

c)

d)

e)

formagcdo de uma pasta de particulas de UHMW
PO possuindo uma viscosidade intrinseca de 5
até 45 dl/g em um solvente para a UHMW PO a
uma primeira temperatura inferior a
temperatura em que a UHMW PO se ira dissolver
no solvente;

processamento da pasta através de uma
extrusora operando de tal forma que uma
mistura do-solvente e da UHMW PO é formada a
uma segunda temperatura acima da temperatura
de fusdo da UHMW PO, e em que a taxa de

rendimento da UHMW PO na mistura é pelo menos

a quantidade 2,5 D?® (2,5 x D x D) gramas por

minuto em que D representa o didmetro de

rosca da extrusora em centimetros;
opcionalmente, descarga da mistura da
extrusora através de uma bomba = de
deslocamento positivo;

passagem da mistura através de um vaso
aquecido a uma ‘temperatura superior a
temperatura de fusdo da UHMW PO, com © vaso
tendo um wvolume tal que o tempo médio de
residéncia da mistura no vaso é de 2 até 120
minutos, sendo assim formada uma solugdo da
UHMW PO;

passagem da solugdo assim formada para fora



10

15

20

25

20

do vaso através de uma bomba de deslocamento
positivo e através de um orificio de
conformacdo, com a solucdo encontrando-se a
uma temperatura inferior ao ponto de ebuligao
em ambiente atmosférico do solvente para
formacdo de um artigo moldado de solugao;

f) opcionalmente, estiramento do artigo moldado
de solucédo;

g) esfriamento do artigo moldado de solugéo para
formagcdo de um artigo moldado de gel;

h) opcionalmente, estiramento do artigo moldado
de gel;

i) remocdo do solvente do artigo moldado de gel
para formagdo de um artigo moldado sdélido; e

j) opcionalmente, estiramento do artigo sélido
em uma ou mais etapas a temperaturas de 25° C
até 165° C.

A invencdo também inclui adicionalmente artigos
moldados«&e gel e artigos moldados sélidos selecionados do
grupo que consiste em fibras, fitas, filmes, folhas e tubos
de gel e fibras, fitas, filmes, folhas e tubos s6élidos,
preparados de acordo com o método acima. Os artigos
moldados sdbélidos sdo Uteis em.aplicacées tais como protegao
balistica, escudos contra estilhacgos, compdsitos reforgados
de plésticos e concreto, cordas, redes, velas de navegacéo,
materiais para sutura, calotas para protegdo de antenés de

radar, tubulagdes e muitas outras.
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Preferencialmente, o artigo de acordo com a
invengdo € uma fibra de UHMW PO possuindo uma tenacidade de
pelo menos 27 g/d (23,8 cN/dtex), mais preferencialmente
pelo menos 35 g/d (30,9 cN/dtex), ainda mais
preferencialmente 40 g/d (35,3 cN/dtex), e ainda mais
preferencialmente, pelo menos 50 g/d (44,1 cN/dtex).

Os exemplos a seguir sdo apresentados para
proporcionarem uma.compreenséo mais completa da invencgao.
As técnicas especificas, condig¢des especificas, materiais
especificos, proporgdes e dados relatados aqui apresentados
para ilustragdo dos principios da invengdo sdo exemplares e
ndo devem ser interpretados como constituindo limitagdes do

escopo da invencao.

EXEMPLOS
Exemplo Comparativo 1
Uma suspensdo de 20% por peso de wuma UHMW PO
compreendendo polietileno com uma viscosidade intrinseca de
18,5 dl/g foi preparada em decalina a temperatura ambiente.

A suspensdo foi extrudada através de uma extrusora de rosca

dupla co-rotativa com contato entre as roscas, marca Werner

and Pfielderer, tipo ZSK com um didmetro de rosca de 30 mm
(3 cm), e uma razdo comprimento/didmetro de 27. A
temperatura do extrudado foi de cerca de 180° C. O tempo de
residéncia na extrusora foi de 3 minutos. O tempo de
residéncia na extrusora foi maior que a quantidade 0,6 D =
0,6 x 3 = 1,8 min. em que D é o diédmetro de rosca da

extrusora em centimetros.
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O fabricante da extrusora, Werner and Pfielderer,
indica que o volume livre desta maquina {(volume do espacgo
interno menos o volume de rosca) é de 362 cm’. Um tempo de
residéncia de 3 minutos correspondeu a uma taxa de

rendimento de 362 cm®/3 min = 121 cm’/min. A densidade do

polietileno a 180° C é 0,756 g/cm’. A densidade da decalina

a 180° C & 0,744 g/cm®. A densidade de uma mistura de 20%
por peso de polietileno em decalina a 180° C foi portanto
0,746 g/cm® e a taxa de rendimento do polietileno foi de
0,746 g/cm® x 121 cm®/min x 0,20 g PE/g de solvente = 18,0
g PE/min. A taxa de rendimento da UHMW PO {polietileno) foi
portanto menor que a quantidade 2,5 p? = 2,5 x (3)? = 22,5.
O extrudado ndo foi processado adicionalmente.

Os dados deste exemplo comparativo encontram-se

sumariados na Tabela I abaixo.

Exemplos Comparativos 2a e 2b

Algumas solucdes de decalina de UHMW PO’s
(polietilenos lineares com uma viscosidade intrinseca de
alternativamente 15,5 dl/g ou 18 dl/g) e com concentragdes
de alternativamente 3% por peso ou 5% por peso foram
preparadas na extrusora de rosca dupla descrita no Exemplo
Comparativo 1. O tempo minimo de residéncia na extrusora em

qualquer um dos experimentos foi de 1,7 minutos. As

misturas que sairam da extrusora passaram através de uma

bomba de engrenagens e subsegiientemente através de uma
abertura de fiacdo de 1 mm de didmetro. O filamento de

solucdo foi esfriado com &gua para formagdo de um filamento
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de gel. O filamento de gel foi extraido com diclorometano
para remocgdo da decalina com subseqgiiente estiramento a- 120°
C.

O rendimento mé&ximo de UHMW PO foi de 3,81 g/min em
qualquer experimento a uma concentracdo de UHMW PO de 3%
por peso e foi de 6,35 g/min em qualquer experimento a uma
concentragdao de UHMW PO de 5% por peso. A taxa de
rendimento méxima de UHMW PO em gramas/min em todos os
experimentos foi portanto menor que a quantidade 2,5 D? =
2,5 x (3)% = 22,5.

As resistéqcias de tracédo dos filamentos
individuais obtidos tinham um valor médio de 2,5 GPa (25,8

cN/dtex) a uma concentracdo de 3% por peso e um valor médio

de 2,0 GPa (20,6 cN/dtex) a uma concentracdo de UHMW PO de

5% por peso. A resisténcia de tragdo de filamento
individual maxima que foi obtida foi de 3,2 GPa (33
cN/dtex) a wuma concentracdo de UHMW PO de 3% por peso

(Exemplo Comparativo 2a) e 2,9 GPa (29,9 cN/dtex) a uma

concentracdao de UHMW PO de 5% por peso (Exemplo Comparativo

2b) .

Os dados destes exemplos comparativos encontram-se
sumariados na Tabela I abaixo.
Exemplo 1

Foi preparada uma pasta em um tanque de mistura com

agitacdo a temperatura ambiente consistindo em 10% por peso

de uma UHMW PO e 90% por peso de déleo mineral branco. A

UHMW PO era um polietileno 1linear com uma viscosidade
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intrinseca de 25 dl/g em decalina a 135° C. O polietileno
linear tinha menos de cerca de 0,5 substituintes por 1000
atomos de carbono, e um ponto de fusdo de 138° C. 0 4leo
mineral branco era HYDROBRITE® 550 PO, um 6leo de baixa
volatilidade da empresa Crompton Corporation, consistindo
em cerca de 70% de carbono parafinico e cerca de 30% de
carbono nafténico.

A pasfa foi alimentada continuamente para a
tremonha de alimentacdo de uma extrusora de rosca dupla com
encaixe de roscas possuindo um didmetro de rosca de 40 mm
(4 cm). Os elementos de rosca eram todos elementos de
transporte de avango. O volume 1livre nesta extrusora
{volume interno menos volume de rosca) era de 1400 cm®. A
temperatura do tanque da -extrusora era de 260° C. A
velocidade de rotagdo de rosca era de 300 RPM. A pasta de
UHMW PO/éleO'mineralrfoi convertida em uma mistura liquida
a 260° C na passagem através da extrusora com um tempo
médio de residéncia de 2,3 minutos. O tempo médio de
residéncia na extrusora neste exemplo da invencdo foi
portanto menor que a quantidade 0,6 D = 0,6 x 4 = 2,4 min.
em que D € o diametro de rosca da extrusora em céntimetros.

A taxa de rendimento da pasta foi de 423,6 g/min e
a taxa de rendimento da UHMW PO foi de 42,36 gramas/min. A
taxa de rendimento da UHMW PO em gramas/min exéedeu
portanto a quantidade 2,5 D* = 2,5 x (4)% = 40 neste
exemplo da invencgédo.

A mistura 1liquida que saiu da extrusora passou
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através de uma bomba de engrenagens e dali através de um
vaso consistindo em um tubo com aquecimento externo a uma
temperatura de 273° C, com uma extensdo de 46,5 pés (14,17
metros), com um volume interno de 29,212 cm® e com varias
curvas e alteragdes de diémetro. Espacados a intervalos no
interior do tubo encontravam-se sete misturadores estéticoé
possuindo razéés de comprimento/didmetro de 8. A mistura
liquida foi convertida em uma solugdo na passagem através
do vaso com um tempo médio de residéncia de 46,7 minutos.

A solucdo de UHMW PO que saiu do vaso tubular foi
feita passar através de uma bomba de engrenagens e em
seguida através de um bloco de fiagdo e uma fiandeira com
orificios de 0,035 polegada (0,889 mm) de diametro para
formar um fio de solugdo de 240 filamentos. O fio de
solucdo foi esticado na razdo de 7,82:1 na passagem através
de um espaco de folga aéreo para um banho de &gua onde foi
esfriado para formar um fio de gel. O fio de gel foi
estirado na razdo de 3:1 & temperatura ambiente.

O 6leo mineral foi extraido do fio de gel mediante
passagem em contracorrente em uma corrente de
triclorotriflﬁoroetano sendo subseqglientemente secado.
Ocorreu algum estiramento do fio durante a extragao e a
secagem. O fio seco foi estirado na razdo de 6:1 a 150° C.
O fio de UHMW PO estirado de acordo com a inveng¢do tinha um
valor de resisténcia de tracdo na quebra de 354 denier (393
dtex) e uma tenacidade de 41,1 g/d (36,3 cN/dtex).

Os dados deste exemplo encontram-se sumariados na
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Tabela I abaixo.

Exemplo 2

Uma pasta de 10% por peso dos mesmos UHMW PO e 6leo

mineral utilizados no Exemplo 1 fol preparada em um tanque

de mistura e foi alimentada para a mesma extrusora desérita
no Exemplo 1. A temperatura do tanque da extrusora era de
280° C. A velocidade de rotacdo de rosca era de 180 RPM. A
pasta de UHMW PO/6leo mineral foi convertida em uma mistura
liquida a 280° C na passégem através da extrusora com um
tempo médio de residéncia de 2,1 minutos. O tempo médio de
residéncia na extrusora foi portanto menor que a quantidade
0,6 D=20,6 x4 = 2,4 min. em que D é o didmetro de rosca
da extrusora em centimetros.

A taxa de rendimento da pasta foi de 454 g/min e a
taxa de rendimento da UHMW PO foi de 45,4 gramas/min. A

taxa de rendimento da UHMW PO em gramas/min excedeu

portanto a quantidade 2,5 D? = 2,5 x (4)2 = 40 neste

exemplo da invengédo.

A mistura liquida que saiu da extrusora passou

. através de uma bomba de engrenagens e dali através de um

vaso consistindo em um tubo com aquecimento externo a uma
temperatura de 290° C, com uma extensdo de 31,6 pés (9,63
metros), com um volume interno de 17,026 cm® e com varias
curvas e alteracgdes de didmetro. Espagados a intervalos no
interior do tubo encontravam-se trés misturadores estaticos

possuindo razdes de comprimento/didmetro de 8. O tempo

médio de residéncia do liquido/solugdo neste vaso tubular
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foi de 24,9 minutos neste exemplo da invencdo. A mistura
liquida foi convertida em uma solugdo na passagem através
do vaso.

A solugcdao de UHMW PO que saiu do vaso tubular foi
feita passar através de uma bomba de engrenagens e em
seguida através de um bloco de fiagdo e uma fiandeira com
orificios de 0,040 polegada (1,016 mm) de didmetro para
formar um fio de solugdo de 118 filamentos. O fio de
solucdo foi esticado na razao de 3,16:1 na passagem através
de um espago de folga aéreo para um banho de 4gua onde foi
esfriado. O fio de gel formado foi estirado na razdo de
3:16 a temperatura ambiente. O fio de gel foi feito passar

em contracorrente em uma corrente de triclorotrifluoroetano

para extracdo do ©Oleo mineral e foi subseqgientemente

submetido a secagem. O fio seco foi estirado na razdo de
1,7:1 em um intervalo de temperatura entre 133° C e 139° C
e foi entdo estirado na razdo de 5,1:1 a 150° C. O fio de
UHMW PO estirado de acordo com a inveng¢do tinha um valor de
resisténcia de tracdo na quebra de 497 denier (552 dtex) e
uma tenacidade de 46,6 g/d (41,1 cN/dtex).

Os dados deste exemplo encontram-se sumariados na

Tabela I abaixo.

Exemplo 3

Uma pasta de 20% por peso lde uma UHMW PO
(polietileno linear com uma viscosidade intrinseca em
decalina a 135° C de 18,3 dl/g, um ponto de fusdo de 138° C

e menos de 0,5 substituintes por 1000 &tomos de carbono)
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foi preparada em Oéleo mineral branco (550 PO da empresa
Crompton Corporation) em um tanque de mistura e foi mantida
a uma temperatura de 90° C durante a noite. A pasta foi
continuamente alimentada em doses para a tremonha de
alimentacdo da mesma extrusora descrita no Exemplo 1 a uma
taxa de 810 g/min. A temperatura do tanque da extrusora era
de 280° C e sua velocidade de rotacdo era de 300 RPM. Uma
corrente do mesmo 6leo mineral brénco pré-aquecida para uma
temperatura de 280° C foi alimentada por doses para a
extrusora na quinta secdo do tanque a partir da extremidade
de alimentagcdo da extrusora a uma taxa de 270 g/min. As
taxas de alimentacgd@o relativas da pasta de UHMW PO e do
6leo mineral pré-aquecido proporciocnaram a formagdo de uma
mistura liquida de 15% por peso de UHMW PO na extrusora.

A taxa de rendimento da mistura liquida foi de 1080
g/min e a taxa de rendimento da UHMW PO foi de 162
gramas/min. A taxa de rendimento da UHMW PO em gramas/min
excedeu portanto a quantidade 10 D® = 10 x (4)% = 160 neste
exemplo da invencdo. O tempo médio de residéncia da mistura
liquida na extrusora foi de 0,9 minutos.

A mistura liquida que saiu da extrusora passou
através de uma bomba de engrenagens e dali através de um
vaso consistindo em um tubo com aquecimento externo a uma
temperatura de 280° C, com um volume interno de 9072 cm®.
No interior do tubo encontravam-se dois misturadores
estaticos possuindo razdes de comprimento/didmetro de 8. O

tempo de residéncia de liquido/solugdo neste vaso tubular
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foi de 5,7 minutos neste exemplo da invencdo. A mistura
ligquida foi convertida em uma solugdo na passagem através
do vaso.

A solug¢do de UHMW PO que saiu do vaso tubular foi
feita passar através de uma bomba de engrenagens e em
seguida através de um bloco de fiacdo e uma fiandeira com
orificios de 0,040 polegada (1,016 mm) de didmetro para
formar um fio de solugdo de 360 filamentos. O fio de

solucgédo foi esticado na razdo de 3,07:1 na passagem através

de um espaco de folga aéreo para um banho de &gua onde foi

esfriado. O fio de gel formado foi estirado na razao de
4,75:1 a temperatura ambiente. O fio de gel foi feito
passar em contracorrente em uma corrente de
triclorotrifluoroetano para extragdo do ©6leo mineral e foi
submetido a secagem. O fio foi estirado na razdo de 1,37:1
na etapa de extragdo e 1,07:1 no secador. O fio seco foi
estirado em uma razdo de 3,58:1 a 150° C. O fio de UHMW PO
estirado de acordo com a invengdo tinha um valor de
resisténcia de tragdo na quebra de 712 denier (791 dtex) e
uma tenacidade de 27,2 g/d (24,0 cN/dteX),

Os dados deste exemplo encontram-se sumariados na

Tabela I abaixo.

Exemplo 4

Uma pasta de 10% por peso dos mesmos UHMW PO e éleo

mineral utilizados no Exemplo 1 foi preparada em um tanque

de mistura e foi alimentada para a mesma extrusora descrita

no Exemplo 1. A temperatura do tanque da extrusora era de
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280° C. A velocidade de rotacdo de rosca era de 350 RPM. A
pasta de UHMW PO/6leo mineral foi convertida em uma mistura
ligquida na passagem através da extrusora. A taxa -de_
rendimento da pasta foi de 681 g/min e a taxa de rendimento
da UHMW PO foi de 68,1 gramas/min. A taxa de rendimento da
UHMW PO em gramas/min excedeu portanto a quantidade 4 D? =
4 x (4)? = 64 neste exemplo da inveng¢do. O tempo médio de
residéncia da mistura 1liquida na extrusora foi de 1,4
minutos.

A mistura liquida que saiu da extrusora passou para
o0 interior de um vaso <consistindo em um tubo com
aquecimento externo a uma temperatura de 280° C, com uma
extensdo de 31,6 pés (9,63 metros), com um volume interno
de 17,026 cm® e com varias curvas e alteracdes de didmetro.
No interior do tubo encontravam-se dois misturadores
estdticos possuindo razdes de comprimento/didmetro de 8. O
tempo médio de residéncia do 1liquido/solugdo neste vaso
tubular foi de 16,8 minutos neste exemplo da invengdo. A
mistura liquida foi convertida em uma solugdo na passagem
através do vaso.

A solucdo de UHMW PO que saiu do vaso tubuLar foi
feita :passai através de uma bomba de engrenagens e em
seguida através de um bloco dé fiacdo e uma fiandeira com
orificios de 0,040 polegada (1,016 mm) de didmetro para
formar um fio de solucdo de 118 filamentos. O fio de
solucdo foi esticado na razdo de 4:1 na passagem através de

um espaco de folga aéreo para um banho de &agua onde foi
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esfriado. O fio de gel formado foi estirado na razdo de
2,5:1 a temperatura ambiente. O fio de gel foi feito passar
em contracorrente em uma corrente de triclorotrifluoroetano
para extragdo do ©6leo mineral e foi subsegiientemente
submetido a secagem. Ocorreu algum estiramento do fio
durante a extragdo e a secagem. O fio seco foi estirado na
razdo de 5,79:1 a 150° C. O fio de UHMW PO estirado de
acordo com a invengdo tinha um valor de resisténcia de
tragcdo na quebra de 608 denier (676 dtex) e uma tenacidade
de 41,8 g/d (36,9 cN/dtex).

Os dados deste exemplo encontram—-se sumariados na

Tabela I abaixo.

Exemplo 5

Uma pasta de 12% por peso dos mesmos UHMW PO e Oleo
mineral utilizados no Exemplo 1 foi preparada em um tanque
de mistura e foi alimentada para a mesma extrusora descrita
no Exemplo 1. A temperatura do tanque da extrusora era de
280° C. A velocidade de rotacdo de rosca era de 200 RPM. A
pasté de UHMW PO/6leo mineral foi convertida em uma mistura
liquida na passagem através4 da extrusora. A taxa de
rendimento da pasta foi de 665 g/min e a taxa de rendimento
da UHMW PO foi de 90,8 gramas/min. A taxa de rendimento da
UHMW PO em gramas/min excedeu portanto a quantidade 4 D? =
4 x {4)% = 64 neste exemplo da invengdo. O tempo médio de

residéncia da mistura liquida na extrusora foi de 1,4

minutos.

A mistura liquida que saiu da extrusora passou para
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o interior de um vaso consistindo em wum tubo com
aquecimento externo a uma temperatura de 280° C, com uma
extensdo de 31,6 pés (9,63 metros), com um volume interno
de 17,026 cm® e com varias curvas e alteracdes de didmetro.
No interior do tubo encontravam-se trés misturadores
estdticos possuindo razdes de comprimento/didmetro de 8. O
tempo médio de residéncia do 1liquido/solugdo neste vaso
tubular foi de 16,7 minutos neste exemplo da invencgdo. A
mistura liquida foi convertida em uma solugdo na passagem
através do vaso.

A solug¢do de UHMW PO que saiu do vaso tubular foi
feita passar através de uma bomba de engrenagens e em
seguida através de um bloco de fiacdo e uma fiandeira com
orificios de 0,040 polegada (1,016 mm) de did&metro para
formar um fio de solucdo de 118 filamentos. O fio de
solucdo foi esticado na razdo de 4:1 na passagem através de
um espaco de folga aéreo para um banho de &gua onde foi
esfriado. O fio de gel formado foi estirado na razdo de
2,5:1 & temperatura ambiente. O fio de gel foi feito passar
em contracorrente em uma corrente de triclorotrifluoroetano
para extracdo do ©6leo mineral e foi subseqlientemente
submetido a secagem. Ocorreu algum estiramento do fio
durante a extracdo e a secagem. O fio seco foi estirado na
razao de 5,51:1 a 150° C. O fio de UHMW PO estirado de
acordo com a invencdo tinha um valor de resisténcia de
tragcdo na quebra de 646 denier (718 dtex) e uma tenacidade

de 37,2 g/d (32,8 cN/dtex).
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Os dados deste exemplo encontram-se sumariados na

Tabela I abaixo.

Exemplo 6

Foi preparada uma pasta de 10% por peso da mesma
UHMW PO utilizada no Exemplo 1 no mesmo Oleo mineral
branco. A pasta foi alimentada continuamente para a
tremonha de alimentacdo de uma extrusora de rosca dupla do
tipo de encaixe possuindo um didmetro de rosca de 58 mm
(5,8 cm). Os elementos de rosca eram todos elementos de
transporte de avango. -O volume 1livre nesta extrusora
{volume iﬁterno menos volume de rosca) era de 6476 cm®. A
temperatura do +tanque da extrusora era de 260° C. A
velocidade de rotagdo de rosca era de 300 RPM. A pasta de
UHMW PO/6leo mineral foi convertida em uma mistura liquida
na passagem através da extrusora. A taxa de rendimento da
pasta foi de 5319 g/min e a taxa de rendimento da UHMW PO
foi de 531,9 gramas/min. A taxa de rendimento da UHMW PO em
gramas/min excedeu portanto a quantidade 3 p? = 10 x (5,8)?
= 336 neste exemplo da invengdo. O tempo médio de
residéncia da mistura liquida na extrusora foi de 0,8
minutos. A mistura liquida que saiu da extrusora fol feita
passar por uma bomba de engrenagens.

A mistura liquida foi entdo feita passar através de
um vaso consistindo em um tubo com aquecimento externo a
uma temperatura de 290° C, com uma extensdo de 75 pés’
(22,86 metros), com um volume interno de 60.0dO cm® e com

vadrias curvas e altera¢des de diédmetro. ‘A intervalos no
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interior deste tubo encontravam-se nove misturadores
estadticos possuindo razdes de comprimento/di&metro de 8. O
tempo médio de residéncia do 1liquido/solugdo neste wvaso
tubular foi projetado para ser de 7,8 minutos. A mistura
liquida foi convertida em uma solucdo na passagem através
do wvaso.

A solucdo de UHMW PO que saiu do vaso tubular foi
feita passar através de blocos, bombas de fiagcdo e
fiandeiras para formar seis fios de solugdo <com . 240
filamentos cada um. Os fios de solugdo foram esticados na
passagem através de um espaco de folga aéreo para um banho

de agua onde foram esfriados. Os fios de gel formados foram

estirados & temperatura ambiente, foram extraidos para

remocdo do 6leo minexal e foram submetidos a secagem. Os
fios secos foram estirados a 150° C. Acredita-se que os
fios esticados tenham uma tenacidade de pelo menos 30 g/d
(24,5 cN/dtex).

Os dados deste exemplo encontram-se sumariados na
Tabela I abaixo.

Poderd ser observado que o rendimento de UHMW PO em
gramas/min excedeu a quantidade de 2,5 D’ em cada exemplo
da invencdo. Deverd ser igualmente observado que o tempo
médio de residéncia na extrusora, em minutos, foi inferior
A quantidade 0,6 D em cada exemplo da invengdo, e que O
tempo médio de residéncia no vaso excedeu 2 minutos.
Finalmente, deverd ser observado que os fios de multiplos
filamentos de acordo com a invencdo tinham geralmente

tenacidades superiores as tenacidades dos filamentos
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individuais da técnica anterior, sugerindo uma qualidade
aperfeigoada de solugdo apesar de as fibras de acordo com a
invengdo terem sido fiadas em <concentracdes muito mais
elevadas.

Tendo assim descrito a invencdo de forma bastante
detalhada, deverd ser entendido que ndo é necessdrio aderir
estritamente a tais detalhes, e que mudancas e modificacgdes
adicionais poderdo ser concebidas por pessoas versadas na
técnica, sem afastamento do escopo da invengdo conforme
definida pelas reivindicag¢des que se encontram em anexo.

TABELA I

SUMARIO DE DADOS

| Ex. | Conc. de | D, | Tempo Médio de Tempo de | W, w/D2, Tenacidade -
| vuMw PO, | Diametro | Residéncia, min | Residéncia na . Rendi- g/min | de
em % por | de ’Rosca:; Extru- Vaso ' Extrusora/ D, ; mento de -cm2 | Fibra/Fio,
peso de sora | ‘min/cm UHMW PO, : » ‘ CcN/dtex
ExXtru- | 1 g/min |
1 sora, cm
o T 20— 3 3,0 | menhum 1,00 18,0 | 2,00 | ad.
(v | j |
Comp.. 3 f 3 ] 2,1 nenhum f 0,70 3,81 0,42 ‘ 33 (melhor)
| 2¢ '
] Comﬁw ! 5 ; 3 | 12,0 menhum 7,00 | ©,35 0,70 25,9
2b A ] : ? ] ; 1 ; {melhor)
|1 v 10 4 : 2,3 1 46,7 0,58 1 42,36 2,65 . 36,3
2 : 10 : 4 2,1 24,9 0,52 1 45,4 2,84 ] 41,1
3 - 15 4 | 0,9 5,7 ] 0,22 ] 162 1 10,13 24,0
a — 7 | 1.4 16,8 | 0,35 | 681 | 4,26 ECE
e 12 T | 1,4 [ 16,7 | 0,35 | 90,8 | 5,68 | 32,8
10 | 5,8 08 | T8 617 | 53,9 [ 15,81 n.d.

n.d. - ndo disponivel

* projetado
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- REIVINDICACOES -

1. PROCESSO PARA PREPARAGCAO CONTINUA DE SOLUCOES,

as solug¢des compreendendo até 50% por peso de uma UHMW PO

possuindo uma

viscosidade intrinseca de 5 até 45 dl/g

medida em decalina a 135° C, caracterizado por compreender

as etapas de:

a)

formagdo de uma pasta de particulas de UHMW
PO em um solvente para a UHMW PO a uma
primeira temperatura inferior a temperatura
em que as particulas de UHMW PO se irédo
dissolver no solvente;

processamento da referida pasta através de
uma extrusora operando de tal forma que uma
mistura do referido solvente e da referida
UHMW PO é formada a uma segunda temperatura
acima da temperatura de fusdo da referida
UHMW PO, e em que a taxa de rendimento da
UHMW PO na mistura é pelo menos a gquantidade
2,5 D* (2,5 x D x D) gramas por minuto em que
D representa o didmetro de rosca da referida
extrusora em centimetros;

opcionalmente, descarga da referida mistura
da referida extrusora através de uma bomba de
deslocamento positivo;

passagem da referida mistura através de um

vaso aquecido a uma temperatura superior a



5
® 10
15

20

25

temperatura de fusdo da referida UHMW PO no
referido solvente, com O referido vaso
aquecido tendo um volume tal que o tempo
médio de residéncia da mistura no referido
vaso é de 2 até 120 minutos, sendo assim
formada uma solucdo da referida UHMW PO.

2. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado por a referida pasta ser mantida a uma
temperatura abaixo da temperatura em que a UHMW PO se
dissolve no solvente e durante um tempo suficiente para as
paiticulas de UHMW PO absorverem pelo menos 5% por peso do
solvente anteriormente ao processamento da referida pasta
através de uma extrusora;

3. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado por a referida extrusora ser uma extrusora de
rosca dupla co-rotativa do tipo de contato de encaixe, e
por os elementos de rosca da referida extrusora serem
elementos de transporte de avango.

4. Processo, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizado por o referido vaso aquecido ser um tubo
contendo um ou mais misturadores estaticos.

5. PROCESSO PARA PREPARACAO CONTINUA DE ARTIGOS
MOLDADOS A PARTIR DE PASTAS DE UHMW PO DE PESO MOLECULAR
ULTRA-ALTO, caracterizado por compreender as etapas de:

a) formacdo de uma pasta de particulas de UHMW

PO possuindo uma viscosidade intrinseca
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medida em decalina a 135° C de 5 até 45 dl/g
em um solvente para a UHMW PO a uma primeira
temperatura inferior a temperatura em que a
referida UHMW PO se dissolverd no referido
solvente;

processamento da referida pasta através de
uma extrusora operando de tal forma que uma
mistura do referido solvente e da referida
UHMW PO é formada a uma segunda temperatura
acima da temperatura de fusdo da referida
UHMW PO, e em que a taxa de rendimento da
UHMW PO na referida mistura é pelo menos a
quantidade 2,5 D? (2,5 x D x D) gramas por
minuto em que D representa o didmetro de
rosca da extrusoré em centimetros;
opcionalmente, descarga da referida mistura
da extrusora através de uma bomba de
deslocamento positivo;

passagem da referida mistura através de um
vaso aquecido a uma temperatura superior a
temperatura de fusdo da referida UHMW PO, com
o referido vaso tendo um volume tal que o
tempo médio de residéncia da mistura no
referido vaso é de 2 até 120 minutos, sendo
assim formada uma solucdo da referida UHMW

PO;
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e) passagem da solugdo assim formada para fora
do referido vaso através de uma bomba de
deslocamento positivo e através de um
orificio de conformacdéo, com a referida
solugdo encontrando-se a uma temperatura
inferior ao ponto de ebuligcdo em ambiente
atmésférico do referido solvente para
formacdo de um artigo moldado de solucédo;

f) opcionalmente, estiramento do artigo moldado
de solucéao;

g) esfriamento deo artigo de solugdo para
formagdo de um artigo moldado de gel;

h) opcionalmente, estiramento do artigo moldado
de gel;

i) remocdo substancial do solvente do referido
artigo moldado de gel para formagdo de um
artigo moldado sélido; e

j) opcionalmente, estiramento do artigo moldado
s6lido em uma ou mais etapas a temperaturas
de 25° C até 165° C.

6. Processo, de acordo com a reivindicagdo 5,
caracterizado por a referida pasta ser mantida a uma
temperatura inferior a temperatura em que a UHMW PO se
dissolverd no solvente e por um tempo suficiente para que
as particulas de UHMW PO absorvam pelo menos 5% por peso do

solvente anteriormente ao processamento da referida pasta
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através de uma extrusora.

7. Processo, de acordo com a reivindicacdo 5,
caracterizado por a referida extrusora ser uma extrusora de
rosca dupla co-rotativa do tipo de contato de encaixe, é
por os elementos de rosca da referida extrusora serem
elementos de transporte de avancgo.

8. Processo, de acordo com a reivindicacdo 5,
caracterizado por o referido artigo moldado sélido ser uma
fibra, uma fita, um filme, uma folha ou um tubo.

9. ARTIGO MOLDADO SOLIDO, «caracterizado por
compreender um elemento selecionado do grupo que consiste
em uma fibra, uma fita, um filme, uma folha e um tubo
preparado de acordo com o método da reivindicacgao 5.

10. Artigo, de acordo com a reivindicacdao 9,
caracterizado por compreender uma fibra de UHMW PO de
maltiplos filamentos possuindo uma tenacidade de pelo menos

27 g/d (23,8 cN/dtex).
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- RESUMO -
PROCESSO PARA PREPARAGAO CONTINUA DE SOLUGOES, PROCESSO
PARA PREPARAGAO CONTINUA DE ARTIGOS MOLDADOS A PARTIR DE
PASTAS DE UHMW PO DE PESO MOLECULAR ULTRA-ALTO, E ARTIGO

MOLDADO SOLIDO

Trata—ée de‘ um processo robusto para preparagao
continua de solugdes de UHMW PO de alto peso molecular,
capaz de produzir materiais resistentes com elevada
capacidade de produgdo, economizando requisitos de capital
e energia, e trata-se dos artigos feitos por meio do

referido processo.
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