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“COMPOSTO CONTENDO CARVAO POROSO PRE-IMPREGNADO PARA
CARREAR AGUA PARA DENTRO DE UM EXTRUSOR EM UM PROCESSO DE
EXTRUSAO PARA FORMAR UMA ESPUMA POLIMERICA RIGIDA, DE CELULA
FECHADA"

Campo Técnico e Aplicabilidade Industrial da Invencéo

[001]A presente invencao esta de modo geral relacionada a produtos de ex-
trudados de espuma, e mais particularmente a espumas poliméricas extrudadas con-
tendo um composto contendo carvado poroso, tais como carvao ativado como um
absorvente e carreador de agua para controlar o tamanho da célula € melhorar as
propriedades fisicas do produto extrudado de espuma. Métodos de formacéo de tais
espumas poliméricas, s&o também fornecidos.

Fundamentos da Invencéo

[002]Estruturas resinosas espumadas s&o uteis em uma ampla variedade de
aplicacbes, tais como isolamento térmico, em almofadas, como embalagens, e como
adsorventes. Espumas extrudadas s&o geralmente produzidas pela fusdo de um po-
limero juntamente com quaisquer aditivos desejados para criar um fundido poliméri-
co. Um agente de expansé&o é misturado com o fundido polimérico a uma adequada
temperatura e pressdo de modo a produzir uma mistura gel espumavel. A mistura
gel espumavel é entdo resfriada e extrudada em uma zona de presséo reduzida, o
que resulta em uma formacéo de espuma do gel e a formacgao do desejado produto
de espuma extrudado. Como sera considerado, as quantidades relativas de polimero
(s), agente(s) de expansao, e aditivos, bem como a temperatura e a maneira pela
qual a pressdo é reduzida tendera a influenciar as qualidades e propriedades do
produto de espuma resultante.

[003]Tradicionais agentes de expansao usados para produtos de extrudados
de espuma incluem os clorofluorcarbonos (CFCs) e hidroclorofluorcarbonos

(HCFCs). Uma das vantagens de ambos os agentes de expansado CFC e HCFC é a
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sua alta solubilidade em um fundido polimérico durante o processo de fabricacao.
Uma maior solubilidade do agente de expansdo promove uma redugdo da viscosi-
dade quando o agente de expansio é misturado com o fundido de polimero. Por sua
vez, uma menor viscosidade leva a uma menor necessidade de energia para a mis-
tura. Por outro lado, uma grande desvantagem para estes tradicionais agentes de
expansio € que um numero crescente de normas governamentais no mundo inteiro
tem determinado a eliminacéo dos agentes de expansdo CFC e HCFC devido as
crescentes preocupacgbes ambientais. Os CFCs, e muitos outros halocarbonetos,
tém se tornado reconhecidos como uma séria ameaca ambiental global devido as
suas capacidades de induzir a destruicdo do ozdnio estratosférico e responsaveis
pelo aquecimento global. O impacto de produtos quimicos na destruicdo do ozénio e
0 aquecimento global, como os CFCs e HCFCs s&o medidos pelo potencial de des-
truicdo do ozénio (ODP) e potencial de aquecimento global (GWP), respectivamente.

[O04]Em vista da determinacao da exclusdo de agentes de expansao com
um alto ODP e um alto GWP, tem havido um movimento para substituir os convenci-
onais agentes de expansdo com agentes de expansao relativamente mais amigaveis
ao meio ambiente, tais como os hidrofluorcarbonos (HFCs) e CO2, em aplicacbes de
isolamento de espuma. Embora os HCFCs fornegcam uma superior barreira térmica
comparada com o HFC e COz, o cloro presente nos HCFCs possui um potencial de
destruicdo do ozbnio. Além disso, ao longo do tempo, a fase gas do clorofluorcarbo-
no remanescente na espuma € liberada para a atmosfera, reduzindo o valor de iso-
lamento da espuma e, potencialmente, contribuindo para o potencial de aquecimento
global. Além disso, cada um dos agentes de expansdo “n&o-convencionais” leva a
um diferente tamanho e morfologia de célula, dependendo do particular agente de
expansao selecionado. Além disso, o tamanho das células das espumas produzidas
por estes agentes de expansdo geralmente ambientalmente amigaveis sdo muito

pequenos para fornecer um aceitavel valor isolante ao produto espumado e, geral-
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mente, resulta em um produto de maior densidade e mais caro. Por exemplo, HFC-
134a € muito menos soluvel em uma fusdo de poliestireno que o HCFC-142b. O
HFC-134a produz espumas com um tamanho de célula pequeno, o que cria dificul-
dades no processamento em comparagdo com HCFC-142b.

[005]Tém sido feitas tentativas na arte para ampliar o tamanho das células
enquanto da utilizacdo de um agente de expanséo ndo-HCFC e da manutengéo de
um produto ambientalmente correto. Exemplos n&o limitantes de tais tentativas séo
apresentados abaixo.

[006]A Patente U.S. No. 4.229.396 para Suh, et al. ensina extrudados de es-
pumas de resinas sintéticas possuindo um aumentado tamanho de célula quando
agentes de expansado na forma de fluidos volateis sdo usados mediante incorpora-
¢ao de um agente de ampliagéo do tamanho de célula na composi¢céo extrudada. O
agente de ampliacdo do tamanho de célula € um composto organico que € liquido na
temperatura de formacao da espuma e pressao atmosférica sendo geralmente solu-
vel no gel na temperatura de formacgéo da espuma. Além disso, Suh ensina que o
agente de ampliacdo do tamanho de célula se funde abaixo da temperatura de for-
magao da espumacao da composicdo espumavel. Exemplos de agentes de amplia-
¢do do tamanho de células incluem ceras naturais e sintéticas. Afirma-se que espu-
mas preparadas de acordo com o método divulgado s&o dimensionalmente mais
estaveis que as espumas similares preparadas sem agente de ampliagdo do tama-
nho de células.

[007]A Patente U.S. No. 5.489.407 para Suh et al. descreve um processo pa-
ra produzir uma espuma de polimero alquenil aromatico de células fechadas que
possui um ampliado tamanho de células. O polimero é preferivelmente poliestireno.
Por razbes ambientais, o agente de expanséo € de preferéncia um agente de ex-
pansé&o inorganico tal como o COz2, nitrogénio, argdnio, agua, hélio, ou ar. A compo-

sicdo utilizada para formar a espuma inclui um agente de ampliagdo do tamanho de
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células substancialmente ndo-ceroso. A composi¢cdo pode opcionalmente conter um
agente de nucleacio (por exemplo, substancias inorganicas, tais como talco, argila
e/ou carbonato de calcio) para controlar o tamanho das células da espuma.

[008]A Patente U.S. No. 5.475.035 e EP 0.887.167 para Park revela proces-
S0OS que incorporam um primeiro agente de expansao no fundido de polimero a uma
temperatura mais alta e agua como um segundo agente de expansdo numa tempe-
ratura mais baixa. O primeiro agente de expansao é substancialmente livre de agua,
e inclui agentes de expansao inorganicos, agentes de expansao organicos, € agen-
tes de expansdo quimicos. A agua € introduzida mais adiante apds o primeiro agen-
te de expanséo. Park orienta que pela incorporacdo da agua mais adiante apds o
primeiro agente de expans&o, a corrosao no equipamento de processo € minimiza-
da. Adicionalmente, um agente de nucleacao (por exemplo, substancias inorganicas,
tais como talco, argila e/ou carbonato de calcio) podem ser adicionados ao banho
para controlar o tamanho de células do material espumado.

[009]A Publicacdo da Patente U.S. No. 2008/0293839 para Stobby ensina o
uso de agua e, de preferéncia, de pelo menos um agente de expansao selecionado
a partir do grupo que compreende hidrocarbonetos, hidrofluorcarbonos, e fluorocar-
bonetos como o agente de expansao. O agente de expans&o pode ser incorporado
ou misturado no fundido de polimero numa pressao elevada o suficiente para preve-
nir a substancial expansédo do fundido de material polimérico e dispersar de forma
geral o agente de expansao no fundido polimérico. Afirma-se que o uso da agua
permite 0 uso de pressdes de processo mais baixas, mais baixas densidades de es-
puma, e tamanhos de células mais amplos, a0 mesmo tempo em que permanece
ambientalmente correto.

[0010]Um problema com o uso da agua como um agente de expanséo é que
ela pode causar corrosdo no equipamento de processo. Este problema é exacerba-

do quando se utiliza um retardador de chama a base de alifaticos bromados. Por
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exemplo, a agua pode se combinar com brometo de hidrogénio (HBr) ou outros pro-
dutos da decomposigcdo dos retardadores de chama a base de alifaticos bromados
para formar um fundido polimérico que possui um alto teor de acido. Por sua vez, o
acido dentro do fundido polimérico corrdi o material de ferragem nos equipamentos
de extrusdo. Devido a corrosdo no extrusor e do equipamento de extrusdo associa-
do, as pecas precisam ser frequentemente reparadas ou substituidas, resultando em
aumentados custos de produc¢do e aumentados tempos de paralisacao.

[0011]Apesar das tentativas anteriores para aumentar o0 tamanho da célula
enquanto do uso da agua como agente de expanséo e de reduzir a corrosao, subsis-
te a necessidade da arte para se conseguir extrudado de espuma polimérica que
possua um aumentado de tamanho de célula quando agentes de expansédo nio-
HCFC séo usados, que mantenha as positivas propriedades fisicas das convencio-
nais espumas de poliestireno extrudadas, e que reduza ou elimine a corrosao do
extrusor.

Sumario da Invencéo

[0012]E um objetivo da presente invencéo fornecer um método de formar um
produto espumado rigido, e células fechadas, que inclui: (1) aquecer pelo menos um
material polimérico alquenil aromatico e um composto contendo carvao poroso nao-
encapsulado, a uma primeira temperatura suficiente para fundir o pelo menos um
material polimérico e formar um fundido polimérico, (2) injetar um ou mais agentes
de expansédo ao fundido polimérico para formar um material de gel espumavel, (3)
conduzir o gel espumavel a um segundo extrusor onde o gel espumavel é resfriado
até uma segunda temperatura, onde a segunda temperatura € inferior a primeira
temperatura, (4) injetar um liquido que evapora, se decompde ou reage sob influén-
cia do calor para formar um gas diretamente para dentro do segundo extrusor e para
dentro do fundido polimérico, onde o liquido é absorvido pelo composto contendo

carvao poroso nao-encapsulado, e (5) fazer a extrusdo do gel espumavel resfriado
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através de uma matriz/fieira a uma presséo suficiente para formar um produto de
espuma rigida de células fechadas. O método pode incluir ainda a referida composi-
¢cdo de carvao ativado com o referido pelo menos um material polimérico alquenil
aromatico para formar um material composto € em seguida acrescentar 0 material
composto ao primeiro extrusor.

[0013]O composto contendo carvéo poroso pode ser carvao ativado, carvao
ativado em po, casca de coco, madeira, cascas, poé de cascas, coque, granito poro-
s0, e combinag¢des desses mencionados. O liquido pode ser agua liquida, hidrocar-
bonetos, hidrocarbonetos halogenados, alcoois, alcoois dihidricos, polialcoois, ceto-
nas, ésteres, éteres, amidas, acidos, aldeidos, e misturas desses mencionados. Em
modalidades representativas, o liquido € agua € a agua ¢ injetada no segundo extru-
sor antes da matriz de extrusdo. Além disso, a agua pode ser tratada com pelo me-
nos um componente selecionado a partir de tensoativos, neutralizantes, inibidores
de corros&o, agentes quimicos e de expansdo. O composto contendo carvao poroso
pode ser carvéo ativado possuindo um tamanho médio de particula de cerca 1 a cer-
ca 100 micra. Além disso, o carvao ativado pode ter um teor de agua de impregna-
¢ao de cerca de 0,2% a cerca de 2,0%, com base no peso total do material poliméri-
co. O material polimérico alquenil aromatico e o carvao ativado podem ser adiciona-
dos sequencialmente no primeiro extrusor, com 0 carvao ativado sendo alimentado
diretamente no primeiro extrusor numa forma selecionada a partir de um pd, uma
forma compacta, e uma pasta fluida.

[0014]E também um objetivo da presente invencéo fornecer um método de
formar um produto de espuma rigida de células fechadas que inclui: (1) aquecer uma
primeira por¢do de um material polimérico alquenil aromatico a uma primeira tempe-
ratura suficiente para fundir a primeira por¢cdo do material polimérico e formar um
fundido polimérico, (2) injetar um ou mais agentes de expansao ao fundido poliméri-

co para formar um gel espumavel, (3) conduzir o gel espumavel a um segundo ex-
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trusor onde o gel espumavel é resfriado a uma segunda temperatura, onde a segun-
da temperatura € inferior a primeira temperatura, (4) adicionar um contendo carvéo
poroso hidratado no segundo extrusor e no gel espumavel, e (5) fazer a extruséo do
gel resfriado espumavel através de uma matriz a uma pressao suficiente para formar
um produto de espuma rigida de células fechadas. O composto contendo carvéo
poroso pode ser selecionado a partir de carvao ativado, carvao ativado em pé, casca
de coco, madeira, cascas, po de cascas, coque, granito poroso, € combinagdes des-
ses mencionados. O composto contendo carvao poroso pode ser um carvao ativado
n&o-encapsulado.

[0015]Em pelo menos uma modalidade representativa, 0 método inclui for-
mar o composto contendo carvao poroso mediante compor uma segunda por¢ao do
material polimérico alquenil aromatico com o0 composto contendo carvao poroso para
formar um composto contendo carvao poroso/composto de resina polimérica € em
seguida colocar o composto contendo carvao poroso/composto de resina polimérica
em uma camara de condicionamento onde o composto contendo carvao poroso ab-
sorve agua a partir do ar para formar 0 composto contendo carvéo poroso hidratado.
O composto contendo carvao poroso hidratado possui uma desejada quantidade de
hidratacdo. Em tal modalidade, o composto contendo carvao poroso absorve agua
durante um periodo de tempo de cerca 1 a cerca de 3 dias.

[0016]Em outra modalidade representativa, 0 método inclui ainda a formacéo
do composto contendo carvéo poroso hidratado por: (1) compor uma segunda por-
¢ao do material polimérico com composto contendo carvao poroso para formar um
composto contendo carvao poroso/composto de resina polimérica, (2) colocar o
composto contendo carvao poroso/composto de resina polimérica em um recipiente
pressurizado, e (3) tratar o composto contendo carvao poroso/composto de resina
polimérica com vapor para formar o composto contendo carvao poroso hidratado,

onde o composto contendo carvao poroso hidratado tem uma desejada quantidade
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de hidratacdo. Nesta modalidade, o composto contendo carvado poroso, absorve a
agua em um periodo de menos de cerca 10 minutos.

[0017]E um objetivo adicional da presente invencéo fornecer um composto
contendo carvao poroso pré-hidratado para carrear agua a um extrusor em um pro-
cesso de extrusdo para formar uma espuma polimérica rigida que inclui um compos-
to contendo carvao poroso que se compde com pelo menos um material polimérico
alquenil aromatico, onde o composto contendo carvao poroso tem uma desejada
quantidade de hidratagdo. O composto contendo carvao poroso pode ser seleciona-
do a partir de carvao ativado, carvéo ativado em po, casca de coco, madeira, cas-
cas, po de cascas, coque, granito poroso, e combinagdes desses mencionados. Em
uma modalidade representativa, 0 composto contendo carvao poroso é hidratado
sob pressao através de impregnacgao de vapor. Em outra modalidade da invengao, o
composto contendo carvao poroso € hidratado em uma camara de condicionamento
com temperatura e umidade controladas. Em pelo menos uma modalidade represen-
tativa, o composto contendo carvao poroso € um carvao ativado ndo-encapsulado.

[0018]E uma vantagem da presente invencdo que a composicdo espumavel
fornece um desejado tamanho de célula sem afetar as propriedades finais do produ-
to de espuma.

[0019]Também € uma vantagem que a composicdo espumavel incluindo
carvao ativado e agua produz espumas possuindo um desejado tamanho de célula.

[0020]E ainda uma outra vantagem da invencdo que a injecdo de agua dire-
tamente no segundo extrusor reduz ou elimina a corrosao no primeiro extrusor.

[0021]E outra vantagem da presente invencdo que a inclusdo do carvao ati-
vado na composigdo espumavel ndo requer nenhuma modificacdo nos equipamen-
tos de fabricacio ja existentes e, portanto, ndo aumenta os custos de fabricagao.

[0022]E uma vantagem adicional da presente invencdo que a espuma pro-

duzida pela presente inven¢éo n&o possui efeitos toxicos aos seres vivos.
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[0023]Também é uma vantagem da presente inven¢ao que o carvao ativado
atua como um agente de ampliagdo do tamanho de células na presenca de agentes
de expansdo como o diéxido de carbono e HFCs e agentes de atenuacgéo do infra-
vermelho tais como o coque, grafite, escamas de aluminio e fibras de carbono.

[0024]E uma outra caracteristica da presente invencdo que a quantidade de
carvao ativado e agua presentes no fundido polimérico podem ser controladas de
forma independente, para que uma desejada quantidade de agua fique agregada ao
fundido polimérico.

[0025]E uma caracteristica da presente invencdo que o material polimérico
espumavel € um material polimérico alquenil aromatico.

[0026]E ainda uma outra caracteristica da presente invencéo que, ao contro-
lar a quantidade de carvao ativado e seu conteudo de agua durante um processo de
extrusdo, uma ampla gama de tamanhos de célula pode ser obtida no produto extru-
dado.

[0027]E uma outra caracteristica da presente invencdo que a composicédo da
presente invencdo tem um baixo potencial de aquecimento global e pouco ou ne-
nhum potencial de destruicdo do ozénio.

[0028]E uma outra caracteristica da presente invencdo que o carvao ativado
pode ser rapidamente impregnado com agua mediante impregnacgao de vapor.

[0029]E ainda uma outra caracteristica da presente invencdo que o carvao
ativado pode ser impregnado por agua em um ambiente de umidade controlada du-
rante um periodo de alguns dias.

[0030]Os objetivos acima e outras caracteristicas e vantagens da invengéo
ficarédo mais evidentes mediante consideracdo da descricdo detalhada que se segue.
E para ser expressamente entendido, todavia, que os desenhos sdo meramente ilus-
trativos e ndo devem ser interpretados como a definir os limites da invengéo.

Breve Descricdo dos Desenhos
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[0031]As vantagens desta invencao serdo evidenciadas levando em conta a
descricao detalhada da invengao apresentada adiante, especialmente quando toma-
da em conjunto com o0s desenhos que acompanham, em que:

[0032]A Figura 1 € uma ilustracdo esquematica de um aparelho de extrusao
incluindo um primeiro extrusor € um segundo extrusor para formar uma espuma ex-
trudada, onde o carvao ativado é adicionado ao primeiro extrusor e a agua € adicio-
nada ao segundo extrusor de acordo com modalidades representativas da invencao;

[0033]A Figura 2 é uma ilustracdo grafica que descreve o tamanho das célu-
las de uma espuma de poliestireno contendo diferentes quantidades de carvao ati-
vado contra uma espuma de poliestireno contendo diferentes quantidades de um
agente de nucleagdo (ou seja, nanografite); e

[0034]A Figura 3 € uma imagem por microscopio eletrénico de varredura
(SEM) da morfologia das células de uma espuma de poliestireno contendo 3% de
carvao ativado, 0,4% H20 (NaHCO3), e 4% scCO-.

Descricdo Detalhada e Modalidades Preferenciais da Invencéo

[0035]A menos que de outro modo definido, todos os termos técnicos e cien-
tificos usados aqui tém o mesmo significado que comumente entendido por aqueles
usualmente versados na técnica a qual a invencao € pertinente. Embora todos os
meétodos e materiais similares ou equivalentes aos aqui descritos possam ser utiliza-
dos na pratica ou teste da presente invencdo, os métodos preferidos € os materiais
s80 0s aqui descritos. Todas as referéncias citadas neste documento, incluindo as
publicadas ou as correspondentes Patentes U.S. ou pedidos de patentes estrangei-
ras, patentes emitidas nos EUA ou estrangeiras, ou quaisquer outras referéncias,
sd0 cada uma delas aqui incorporadas por referéncia em suas totalidades, incluindo
todos os dados, tabelas, figuras e textos apresentados nas referéncias citadas. Nos
desenhos, a espessura das linhas, camadas e regifes podem estar ampliadas para

maior clareza. E de notar que nimeros iguais encontrados no transcurso das Figuras
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denotam elementos semelhantes. Os termos “composi¢cdo” e “composi¢éo inventiva”
podem ser usados indistintamente neste documento. E para ser considerado que,
como aqui usado, o termo “hidratado” pode ser usado indistintamente “impregnado”
e “pré-hidratado” pode ser utilizado como sinénimos de “pré-impregnado”.

[0036]A presente invencao refere-se a uma espuma polimérica e produtos
de espuma polimérica, tais como espumas de poliestireno extrudadas ou expandi-
das, formada a partir de uma composigao que contém um material polimérico espu-
mavel, um agente de expansado, um composto contendo carvdo poroso (por exem-
plo, carvéo ativado), e agua. O composto contendo carvao poroso atua tanto como
um absorvente e como um carreador para a agua. O composto contendo carvéo po-
roso permite que uma desejada quantidade de agua seja introduzida no fundido po-
limérico. Ao controlar a quantidade de carvao poroso contendo compostos e seu
conteudo de agua durante o processo de extrusdo, uma ampla gama de tamanhos
de célula pode ser obtida no produto extrudado. A inclus&do de um composto conten-
do carvao poroso no fundido polimérico melhora a processabilidade do fundido poli-
mérico e as propriedades fisicas dos produtos de espuma extrudada. O composto
contendo carvéo poroso funciona como agente de controle do tamanho de célula,
um agente de ampliagdo do tamanho das células, um auxiliar de processo, € um
agente de atenuacao do infravermelho.

[0037]0 material polimérico espumavel € a espinha dorsal da formulagéo e
proporciona forga, flexibilidade, resisténcia e durabilidade ao produto final. O material
polimérico espumavel ndo esta particularmente limitado, e, em geral, qualquer poli-
mero capaz de ser espumado pode ser usado como 0 polimero espumavel na mistu-
ra de resina. O material polimérico espumavel pode ser termoplastico ou termofixo.
No entanto, em modalidades representativas, o material polimero € uma resina ter-
moplastica. O material polimérico em particular pode ser selecionado para fornecer

resisténcia mecanica suficiente e/ou ao processo utilizado para formar produtos po-
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liméricos espumados finais. Além disso, 0 material polimérico espumavel € preferen-
cialmente quimicamente estavel, ou seja, geralmente n&o-reativo, na faixa de tempe-
ratura prevista durante a sua formagao e a posterior utilizacdo em uma espuma po-
limérica. Exemplos n&o limitantes de adequados materiais poliméricos espumaveis
incluem polimeros alquenil aromaticos, cloreto de polivinila (PVC), cloreto de polivini-
la clorado (CPVC), polietileno, polipropileno, policarbonato, poliisocianuratos, poliete-
rimidas, poliamidas, poliésteres, policarbonatos, polimetiimetacrilato, poliuretanos,
fendlicos, poliolefinas, estirenoacrilonitrila, acrilonitrila-butadieno-estireno, estire-
no/acrilonitrila/metacrilato de metila, terpolimero de bloco acrilico/estireno/acrilonitrila
(ASA), polisulfona, poliuretano, sulfeto de polifenileno, resinas acetal, poliamidas,
poliaramidas, poliimidas, ésteres de acido poliacrilico, copolimeros de etileno e pro-
pileno, copolimeros de estireno e butadieno, copolimeros de etileno e acetato de
vinila, polimeros modificados de borracha, misturas de polimeros termoplasticos, e
combinac¢des desses mencionados.

[0038]Em uma modalidade, o material polimérico espumavel € um material
polimérico alquenil aromatico. Adequados materiais poliméricos alquenil aromaticos
incluem homopolimeros e copolimeros de compostos alquenil aromaticos e como-
némeros etilenicamente insaturados copolimerizaveis. Adicionalmente, o material
polimérico alquenil aromatico podem incluir menores propor¢des de polimeros nao-
alquenila aromatica. O material polimérico alquenil aromatico pode ser formado de
um ou mais homopolimeros alquenil aromaticos, um ou mais copolimeros alquenil
aromaticos, uma mistura de um ou mais de cada um dos homopolimeros e copoli-
meros alquenil aromaticos, ou misturas desses com um polimero n&o-alquenil aro-
matico. N&o obstante os componentes da composi¢cdo, o material polimérico alquenil
aromatico pode incluir mais de 50 ou superior a 70 % em peso de unidades mono-
méricas alquenil aromaticas. Em pelo menos uma modalidade da invengao, o mate-

rial polimérico alquenil aromatico € formado inteiramente de unidades monoméricas
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alquenil aromaticas.

[0039]Exemplos de polimeros alquenil aromaticos incluem, mas nao estao
limitados a, aqueles polimeros alquenil aromaticos derivados de compostos alquenil
aromaticos, tais como estireno, a-metilestireno, etilestireno, vinil benzeno, vinil tolue-
no, cloroestireno, € bromoestireno. Em pelo menos uma modalidade, o polimero al-
quenil aromatico é poliestireno.

[0040]Quantidades menores de compostos monoetilenicamente insaturados
tais como derivados ionoméricos, acidos e ésteres de alquila C2 a Cs, e dienos C2 a
Cs podem ser copolimerizados com compostos alquenil aromaticos. Exemplos néo
limitantes de compostos copolimerizaveis incluem o acido acrilico, acido metacrilico,
acido etacrilico, acido maleico, acido itacénico, acrilonitrila, anidrido maleico, acrilato
de metila, acrilato de etila, acrilato de isobutila, n-butila, metacrilato de metila, aceta-
to de vinila e butadieno.

[0041]0s produtos espumados podem ser formados substancialmente de
(por exemplo, acima de 95 por cento), € na maioria das modalidades, formados intei-
ramente de poliestireno. Além disso, o poliestireno pode ser poliestireno reciclado
expandido. O material polimérico espumavel pode estar presente na composi¢éo em
uma quantidade de cerca de 50% a cerca de 95% em peso, em uma quantidade de
cerca de 80% a cerca de 90% em peso ou em uma quantidade de cerca de 85% a
cerca de 95% em peso. Como usado aqui, 0 “% em peso” é destinado a indicar um
percentual com base em 100% do peso total da composi¢cdo. Em modalidades re-
presentativas, o material polimérico pode ser uma resina de baixa viscosidade com
um peso molecular de aproximadamente 50.000 Daltons a cerca 1.000.000 Daltons
ou a partir de cerca 120.000 Daltons a cerca 150.000 Daltons. Como usado aqui, o
termo “peso molecular” é utilizado para denotar um peso molecular ponderal médio.

[0042]E para ser considerado que as propriedades da espuma extrudada ou

do produto de espuma podem ser modificadas mediante a selecdo do peso molecu-
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lar do polimero. Por exemplo, a preparacdo de produtos de espuma extrudada de
baixa densidade é facilitada pela utilizacdo de polimeros de menor peso molecular.
Por outro lado, a preparagao de produtos de espuma extrudada de maior densidade
¢ facilitada pelo uso de polimeros de maior peso molecular ou resinas de alta visco-
sidade.

[0043]A composicdo espumavel também inclui pelo menos um agente de
expansao. O agente de expanséo pode ser selecionado a partir de didxido de carbo-
no, 1,1,1,2-tetrafluoroetano (HFC-134a), e de alcoois alifaticos, tais como, mas nao
limitado a alcoois alifaticos C1 a Cs (por exemplo, metanol, etanol, n- propanol e iso-
propanol), didéxido de carbono, didéxido de carbono supercritico, € misturas desses
mencionados. Em pelo menos uma modalidade representativa, o agente de expan-
sao € o didxido de carbono supercritico. O didxido de carbono supercritico pode es-
tar presente no fundido polimérico em uma concentragdo de até cerca de 6,0 partes
por cem (pph), com base no peso total da resina polimérica, e em modalidades re-
presentativas, de cerca de 2,5 a cerca de 2,5 pph.

[0044]Agentes de expansé&o adicionais (por exemplo, agentes de expanséo
secundarios) ou alternativos aqueles descritos acima que podem ser incluidos na
composicédo espumavel incluem agentes de expanséo fisicos e quimicos. Uma lista
nao exaustiva de adequados agente de expansao fisicos incluem qualquer agente
de expansao hidrocarboneto (HC) (por exemplo, propano, butano, iso-butano, pen-
tano, isopentano, hexano, ciclopentano, e uma série de outras séries homdlogas
desses; acetona e éter dimetilico); agentes de expansdo HCFC (por exemplo, 1,1-
dicloro-1-fluoroetano (HCFC-141b), cloro pentafluoroetano (HCFC-22), 1,1-dicloro-2
,2,2-trifluoroetano (HCFC-123), 1-cloro-1,2,2,2-tetrafluoroetano (HCFC-124), HCFC-
225ca e HCFC-225cb e derivados; um agente de expansdo HFC (por exemplo,
1,1,1,2-tetrafluoroetano (HFC-134a), 1,1-difluoroetano (HFC-152a), 1,1,1,3,3,3 hexa-

fluoropropano (HFC-236fa), 1,1,1,3,3 pentafluorobutano (HF C-365mfc)); e nitrogénio.
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Exemplos de adequados agentes quimicos de expansao incluem azodicarbonamida,
azodiisobutiro-nitrila, benzenosulfonil-hidrazida, 4 4-oxibenzeno sulfonil-
semicarbazida, p-tolueno sulfonila semi-carbazida, azodicarboxilato de bario, € N, N'-
dimetil-N, N'-dinitrosotereftalimida e tetra-hidrazino triazina. E para ser considerado
que qualquer um dos agentes de expansdo para uso na composi¢cado espumavel po-
de ser usado isoladamente ou em qualquer combinagdo dos mencionados.

[0045]0(s) agente(s) de expansao pode estar presente agente na composi-
¢do em uma quantidade de cerca de 0% a cerca 15% em peso. Em modalidades
representativas, 0 agente de expanséo esta presente em uma quantidade de cerca
de 0% a cerca 12% em peso, ou a partir de cerca de 2,5% a cerca 10% em peso.
Em modalidades representativas, o agente de expansao utilizados na composicao
inventiva é selecionado de modo que a composi¢ao tem zero de destruicdo do 0z6-
nio e de baixo a nenhum potencial de aquecimento global.

[0046]Além disso, a composi¢cdo contém pelo menos um composto contendo
carvao poroso que € estavel a temperatura de formacao de espuma (isto €, pelo me-
nos cerca de 220 °C), possui uma alta capacidade de absor¢céo de agua (ou seja,
até 100% do seu proprio peso), e € capaz de absorver seletivamente solventes de
baixo peso molecular, tais como, mas nao limitado a, agua, nitrogénio diéxido de
carbono, alcoois (por exemplo, etanol e metanol), acetona, éter dimetilico (DME),
HFCs e HCFCs (por exemplo, HFC-134a, HFC-152a e HCFC-142b), carbonato de
propileno, carbonato de etileno, e diésteres adipato, mas ndo moléculas de maior
peso molecular, como o poliestireno. Em modalidades representativas, os compos-
tos contendo carvéao poroso podem absorver seletivamente solventes possuindo pe-
sos moleculares de até cerca de 500 Daltons, e em algumas modalidades, até apro-
ximadamente 250 Daltons.

[0047]Como discutido abaixo, o, composto contendo carvéo poroso pode ter

um tamanho de poro que se insere numa faixa de tamanho micro, meso, ou macro.
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Em modalidades representativas, o composto contendo carvdo poroso serve como
um carreador de agua. Poliestireno, e a maioria dos outros polimeros termoplasticos,
sao hidrofébicos e ndo absorvem facilmente quantidades significativas de agua. Co-
mo resultado, um carreador pode ser usado para levar agua para dentro do fundido
polimérico dentro do extrusor. Um particular composto contendo carvao poroso, car-
vao ativado, € altamente poroso e tem caracteristicas de muito alta absorgéo de
agua. As propriedades fisicas do carvdo ativado em po diferem acentuadamente,
como ilustrado pela variacdo da distribuicdo de tamanho de particula, absorgéao,
quimica de superficie, efeito de difuséo, e pureza. O carvao ativado em po, devido a
sua capacidade de absorver moléculas pequenas como agua, foi escolhido para uso
em modalidades representativas da presente invencao.

[0048]0O carvéo ativado pode vir em uma variedade de formas, tais como
carvao ativado, casca de coco, madeira ou casca (por exemplo, poé de casca ou pod
de casca de psyllium). Além disso, 0 carvao ativado pode vir em uma variedade de
tamanhos, incluindo micro-porosa de carvao ativado com diametro de poro inferior a
2 nm, carvao ativado meso-poroso com didmetros de poros entre 2 nm para 50 nm,
e carvao ativado macro-poroso com diametros de poros maiores que 50 nm. Em pe-
lo menos uma modalidade representativa, carvao ativado em pé, particularmente de
carvao ativado em po, possuindo um tamanho médio de particula de cerca 1 a cerca
100 micra, ou a partir de cerca 10 a cerca de 30 micra, € utilizado. Além disso, o car-
vao ativado pode ter um indice de absor¢ao (azul de metileno) superior a 10 g/100g,
ou superior a 20 g/100g.

[0049]Para facilitar a discussao, sera feita referéncia a seguir no que diz res-
peito ao uso de carvao ativado, embora qualquer, composto contendo carvao poroso
possuindo as caracteristicas de estabilidade térmica, alta absor¢cdo de agua, e as
caracteristicas de absorcio seletiva, conforme estabelecido acima podera ser utili-

zada. Carvao ativado permite que uma desejada quantidade de agua seja introduzi-
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da no fundido polimérico. Através do controle da quantidade de carvao ativado e de
seu conteudo de agua durante o processo de extrusdo, uma ampla gama de tama-
nhos de célula pode ser obtida no produto extrudado. Conforme discutido em deta-
lhes abaixo, a agua pode ser impregnada (absorvida) ao carvdo ativado em péd, ou
em sua forma composta em um portador polimérico, tal como o poliestireno, por
exemplo, de agua, (cdmara de umidade controlada) ou a vapor (por exemplo, a im-
pregnacao de vapor) antes do processo de extrusdo. Alternativamente, a agua pode
ser absorvida pelo carvao ativado durante o processo de extrusao sob alta presséo.
Em qualquer situacao, a agua pode ser tratada com um agente tensoativo, emulsifi-
cante, ou umectante e de penetracao, tal como, mas nao limitado a, bis (2-etil-hexil)
sulfosuccinato de sddio (comercialmente disponivel da AOT), e Lutensit ® A-BO, um
dioctisulfosuccinato de sodio (comercialmente disponivel da BASF); um agente neu-
tralizante, tal como o bicarbonato de sédio, um inibidor de corrosao, tal como Accep-
ta 2018, uma amina neutralizante de base cicloexilamina e Accepta 2013, um ajus-
tador de pH a base de hidroxido de sddio com bicarbonato de s6dio como neutrali-
zador (comercialmente disponivel da Accepta) e agentes quimicos de expansao, tais
como axodicarbonamida, azodiisobutiro-nitrila, ou benzenosulfonil-hidrazida.

[0050]A composicdo de espuma polimérica inclui pelo menos um composto
contendo carvao poroso (por exemplo, carvao ativado) em uma quantidade de cerca
de 0,1% a cerca 10% em peso da composicao total, e de cerca 1,0% a cerca de
5,0% em peso. Em pelo menos uma modalidade representativa, o carvao ativado
pode ter um teor de agua de impregnacao de cerca de 0,2% a cerca de 2,0% com
base no peso total de resina, ou a partir de cerca de 0,2% a cerca de 0,8%. O car-
vao ativado tem a capacidade de controlar o tamanho das células na espuma, en-
quanto que os agentes de expansé&o como o didxido de carbono ou HFC e agentes
de atenuacgdo do infravermelho sdo usados na composicdo de espuma polimérica.

Em particular, 0 uso de carvao ativado permite que as espumas tenham desejados
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tamanhos de células que variam na faixa de cerca 100 micra a cerca de 400 micra
ou de cerca de 250 micra a cerca de 300 micra. Assim, 0 carvao ativado impregnado
de agua atua como um agente de ampliacdo dos tamanhos das células. Em modali-
dades de acordo com a presente invencéo, o carvao ativado é ndo-encapsulado.

[0051]A composi¢ao espumavel também pode conter pelo menos um agente
de atenuacéo do infravermelho (IAA) para aumentar ou manter o valor-R do produto
de espuma. Exemplos de tais agentes de atenuacéo de infravermelho que podem
ser utilizados incluem, mas nao estéo limitados a, negro de carbono, asfalto granula-
do, vidro moido, fios de fibra de vidro, mica, oxido de ferro preto, didxido de titénio,
escamas metalicas, tais como escamas de aluminio, € combinacbes desses menci-
onados. Em modalidades representativas, 0 agente de atenuagéo de infravermelho
esta presente na composicdo de espuma em uma quantidade de cerca de 0% a cer-
ca 10% em peso da composicdo total. Em outras modalidades, o agente de atenua-
¢do de infravermelho pode estar presente em uma quantidade de cerca de 0,1 a
cerca de 5,0% em peso da composigao total, ou cerca de 0,2 a cerca de 2,0% em
peso.

[0052]Além disso, a composicao inventiva pode conter um agente retardador
de chamas em uma quantidade de até cerca 1,0% em peso. Por exemplo, produtos
quimicos retardadores de chamas podem ser adicionados no processo de fabricacéo
da espuma extrudada para transmitir caracteristicas de retardamento de chamas aos
produtos de espuma extrudada. De preferéncia, o agente de retardamento de cha-
mas é adicionado ao gel espumavel, que é descrito a seguir no que diz respeito a
formacao da espuma inventiva. Exemplos nao limitantes de adequados produtos
quimicos retardadores de chamas para uso na composi¢cdo inventiva incluem com-
postos alifaticos bromados, tais como hexabromociclododecano (HBCD) e penta-
bromociclohexano, éteres fenil bromados, ésteres de acido tetrabromoftalico, e com-

binacbes desses mencionados. Em pelo menos uma modalidade representativa, um
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HBCD micro-encapsulado pode ser utilizado para eliminar a reacdo da agua e do
retardador de chama bromado durante o processamento a uma temperatura eleva-
da.

[0053]Aditivos opcionais, tais como agentes de nucleacdo, agentes plastifi-
cantes, pigmentos, elastdmeros, auxiliares de extrusdo, antioxidantes, cargas, agen-
tes antiestaticos, biocidas, e/ou absorvedores de UV podem ser incorporados na
composicdo inventiva. Estes aditivos opcionais podem ser incluidos em quantidades
necessarias para obter as desejadas caracteristicas do gel espumavel ou produtos
de espuma extrudada resultantes. Os aditivos podem ser adicionados a mistura po-
limérica ou podem ser incorporados na mistura polimérica antes, durante ou apds o
processo de polimerizagdo usado para produzir 0 polimero.

[0054]Para formar uma espuma de polimero alquenil aromatico de acordo
com 0Os principios da presente invencdo, o material polimérico espumavel (por
exemplo, poliestireno) pode ser aquecido a uma temperatura igual ou superior a
temperatura de transicdo vitrea do polimero para formar um fundido ou plastificado
de material polimérico em um primeiro extrusor. O carvao ativado pode ser mistura-
do no fundido polimérico ou misturado a seco com o material polimérico antes da
plastificacdo ou fus&o do material polimérico espumavel. E para ser considerado que
o carvao ativado também pode ser adicionado diretamente ao primeiro extrusor na
forma de pd, em uma forma compacta, ou em uma pasta separada do material poli-
mérico. Em uma ou mais modalidades representativas, tal como descrito em deta-
lhes a seguir, o carvao ativado € composto com uma resina polimérica e hidratado
antes de sua adicdo ao segundo extrusor. E para ser considerado que a adicdo do
carvao ativado ao primeiro extrusor e a adicdo do carvao ativado “pré-hidratado” ao
segundo (ou primeiro) extrusor sdo mutuamente exclusivos. Como indicado acima,
também ¢é para ser considerado que, como usado aqui, “hidratado” pode ser utilizado

como sindnimo de “impregnado” e “pré-hidratado” pode ser utilizado como sindnimo
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de “pré-impregnado’.

[0055]Um ou mais agentes de expanséo pode ser incorporado ou misturado
com o material de fundido polimérico mediante qualquer método convencional co-
nhecido por aqueles usualmente versados na técnica, tais como, por exemplo, com
um extrusor, um misturador, ou um liquidificador. A medida que o agente de expan-
sd0 € acrescentado ao fundido polimérico, o agente de expansao se torna soluvel,
isto €, se dissolve no fundido polimérico e forma um gel espumavel. Além disso, o
agente de expansao pode ser misturado com o material de fundido polimérico em
uma pressao elevada suficiente para prevenir a expansao substancial do fundido de
material polimérico e para de forma geral dispersar o carvéo ativado e o(s) agente(s)
de expansao de forma homogénea ou substancialmente homogénea no fundido de
material polimérico.

[0056]0 gel espumavel pode enté&o ser passado para um segundo extrusor e
resfriado a uma temperatura de fusdo da matriz. A temperatura de fusdo da matriz é
geralmente mais fria do que a temperatura de fusdo da mistura para aperfeicoar as
caracteristicas fisicas do produto espumado. Além disso, a pressdo de moldagem
pode ser suficiente para evitar, ou pelo menos minimizar, a pré-formagao de espuma
do gel espumavel. A pré-formacdo de espuma € a indesejavel formagado prematura
de espuma do gel espumavel antes da extrusdo do gel em uma regido de pressao
reduzida. E para ser considerado que a pressdo de moldagem varia de acordo com
a identidade e quantidade de agente(s) de expansao presente no gel espumavel.

[0057]Se o carvéo ativado nao for “pré-hidratado” (“pré-impregnado”), a agua
pode ser injetada diretamente no segundo extrusor, onde € absorvido pelos poros do
carvao ativado sob alta pressdo. Em modalidades representativas, toda ou quase
toda a agua é absorvida pelo carvéo ativado. E para ser considerado que outros |i-
quidos que evaporem, decomponham ou reajam sob influéncia de calor para formar

um gas, tais como, mas n&o limitado a, hidrocarbonetos, hidrocarbonetos halogena-
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dos, alcoois, alcoois dihidricos, polialcoois, cetonas, ésteres, éteres, amidas, acidos
elou aldeidos podem ser também, ou, alternativamente, utilizados. Agua sera aqui
descrita como um liquido representativo absorvido pelo carvao ativado. O local da
injecdo de agua no segundo extrusor n&o é particularmente limitado, contanto que a
agua seja injetada antes da matriz/fieira de extrusdo. Pelo fato do carvao ativado ser
pelo menos substancialmente homogeneamente distribuido dentro do gel espumavel
pelo primeiro extrusor, a agua também fica pelo menos substancialmente distribuida
dentro do gel espumavel. A agua no gel espumavel pode agir como um agente liqui-
do de expanséo. Assim, o carvao ativado atua como um portador para levar o agen-
te liquido de expansdo para dentro do gel espumavel. E de se notar que esté inseri-
do no contexto da invencgao injetar a agua dentro do primeiro extrusor em vez de, ou
adicionalmente a, ao segundo extrusor. No entanto, em modalidades representati-
vas, a agua ¢é injetada no segundo extrusor, pelo menos, em parte devido reativida-
de quimica diminuida como resultado da temperatura muito mais baixa do segundo
extrusor.

[0058]Alternativamente, se o carvao ativado for “pré-hidratado”, como discu-
tido em detalhe abaixo, o composto de carvao ativado hidratado/resina polimérica é
adicionado ao segundo extrusor, onde é substancialmente homogeneamente distri-
buido dentro do gel espumavel.

[0059]0 gel espumavel pode ser entdo extrusado através de uma matriz
possuindo uma forma desejada até uma zona de menor pressdo ou de pressao re-
duzida para formar a desejada estrutura de espuma ou produto espumado. A zona
de menor pressdo esta numa pressdo menor que aquela na qual o gel espumavel é
mantido antes da extrusdo através de matriz. A pressdo mais baixa pode ser supe-
ratmosférica ou subatmosférica (i.e., um vacuo), mas na maioria modalidades, € a
nivel atmosférico. A espuma assim produzida € uma espuma polimérica rigida, de

células fechadas.

Petigéio 870190109672, de 28/10/2019, pag. 31/53



22/40

[0060]As quantidades de carvao ativado e agua presentes no fundido poli-
mérico podem ser controladas de forma independente de modo que uma desejada
quantidade de agua seja acrescentada ao polimero no gel espumavel. Além disso, a
agua € adicionada na temperatura de fusdo na matriz, uma temperatura que é me-
nor do que a temperatura no interior do primeiro extrusor. Assim, a temperatura do
gel espumavel no segundo extrusor € muito mais baixa que a temperatura do gel
espumavel no primeiro extrusor. Esta temperatura mais baixa minimiza a formacéo
de acido bromidrico (HBr) no segundo extrusor. Como resultado, o potencial para o
comportamento corrosivo do HBr sera significativamente reduzido. Além disso, ha
menos de corros&o para os elementos do primeiro extrusor, pois a agua € adiciona-
da apds o primeiro extrusor.

[0061]Espumas extrudadas possuem propriedades exigidas para as diferen-
tes aplicacdes, e todas dependem da morfologia das células da espuma, ou seja, do
tamanho das células, diametro efetivo da estrutura celular, espessura da parede ce-
lular, relagcdo anisotropica celular, e relacdo entre células abertas/fechadas. Entre
essas caracteristicas da estrutura celular, o tamanho da célula € um dos parédmetros
mais importantes no controle do processo. Controlar a quantidade de carvéo ativado
e agua no fundido polimérico fornece um meio eficaz para controlar o tamanho das
células das espumas e alcan¢ar uma ampla e desejada gama de tamanhos de célula
para as espumas poliméricas. Além disso, tanto as propriedades fisicas e de proces-
so dos produtos de espuma podem ser melhoradas.

[0062]Voltando para a Figura 1, € ilustrado um primeiro e segundo extrusor
em comunicagao continua para uso em conjunto com as modalidades aqui descritas.
Como discutido acima, em uma modalidade representativa, o carvéo ativado e agua
sdo adicionados separadamente a um primeiro extrusor € a um segundo extrusor,
respectivamente. O primeiro extrusor para uso na presente invencéo € geralmente

indicado pelo numeral de referéncia 10. Os extrusores de rosca para uso na presen-
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te invencao podem ser extrusores de rosca simples ou de rosca dupla. Para facilitar
a discusséo, ¢ feita referéncia aqui com respeito a um extrusor de rosca simples. O
extrusor 10 é formado de um tambor 12 e pelo menos uma rosca 14 que se estende
substancialmente ao longo do comprimento do tambor 12. Um motor pode ser utili-
zado para alimentar as roscas 14. As roscas 14 contém lances helicoidais 16 que
giram na diregdo da seta 18. Os lances 16 da rosca 14 cooperam com a superficie
interna cilindrica do tambor 12 de modo a definir uma passagem para 0 avango da
resina e do carvao ativado através do tambor 12. O material polimérico espumavel
(resina polimérica) pode ser alimentado no estrusor de rosca 10 como um com ca-
pacidade de fluidez, tais como microesferas, granulos ou ‘pellets’ a partir de uma ou
mais tremonhas 20.

[0063]Como mostrado na Figura 1, as tremonhas e portas ao providas em
posicdes projetadas sobre o extrusor para a adi¢do da resina polimérica e do carvéo
ativado e para a injecdo do(s) agente(s) de expansao ao tambor 12. Por exemplo,
uma porta 23 € fornecida a jusante de uma tremonha de alimenta¢&o 20 para injetar
o(s) agente(s) de expansdo ao tambor 12. E de notar, no entanto, que outras portas
e/ou tremonhas podem estar presentes em 12 o tambor para a incluséo de outros
materiais ou aditivos, tais como, mas nao limitado a, retardadores de chama, agen-
tes de nucleacao (por exemplo, talco), biocidas, agentes plastificantes, pigmentos,
elastdbmeros, auxiliares de extrusdo, antioxidantes, cargas, e/ou agentes antiestati-
cos. “Pellets” de coloragdo podem ser alimentados ao extrusor 10 a partir de uma
tremonha de ‘pellets’ de coloragdo (n&do mostrado) para produzir um produto final
com uma desejada cor ou aparéncia. Adicionalmente, pode haver uma porta ou tre-
monha separada para a adicao do carvao ativado ao tambor 12, independentemente
da resina polimérica. A resina e o carvao ativado podem ser acrescentados ao tam-
bor 12 através da tremonha 20 simultaneamente ou quase simultaneamente. Por

exemplo, o carvéo ativado pode ser composto com a resina polimérica e adicionados
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a tremonha de alimentacdo 20 como um material composto. Como usado aqui, o
termo “substancialmente simultaneamente” destina-se a indicar que a resina polimé-
rica e carvao ativado sao alimentados ao tambor 12 ao mesmo tempo ou quase ao
mesmo tempo.

[0064]A medida que o material polimérico espumavel flui através do extrusor
10 a jusante na direcdo da seta 18, 0 espacamento entre os lances 16 da rosca 14
diminui. O termo “a jusante” como aqui utilizado refere-se a dire¢do do carvao ativa-
do e da resina (e de outros compostos, agentes de expansdo, ou aditivos) através
dos tambores do primeiro extrusor 12 e segundo extrusor 32. Esse volume decres-
cente, juntamente com a acdo mecanica e o atrito gerados pelo tambor 12 e a rosca
14, induzem o material polimérico espumavel a fundir e formar um fundido de mate-
rial polimérico.

[0065]A medida que o(s) agente de expansao é acrescentado ao fundido po-
limérico, 0 agente de expansao se torna soluvel; isto €, se dissolve no fundido poli-
mérico. Em uma modalidade representativa da invencéo, todo o agente de expanséo
€ adicionado ao fundido polimérico através da porta de injecdo 23 € ndo esta pré-
misturado com a resina polimérica. Em uma modalidade alternativa, uma parte do
agente de expansdo € pré-misturada com a resina polimérica. A parcela remanes-
cente do agente de expans&o pode ser adicionada através da porta de injecdo 23
em comunicacao direta com o tambor 12. Pela adicdo de uma parcela do agente de
expansao através de porta de injecdo 23, a quantidade de agente de expansao adi-
cionado a resina polimérica e, finalmente, no produto final, pode ser precisamente
monitorada e ajustada conforme necessario durante todo o processo de extrusao.

[0066]Uma vez a resina polimérica, carvao ativado, e agente de expansao ti-
verem sido introduzidos no tambor 12, o gel espumavel resultante é submetido a
mistura adicional para distribuir de modo substancialmente uniforme o carvao ativa-

do e agente de expans&o em todo o gel espumavel. O gel espumavel entéo flui atra-
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vés do primeiro extrusor 10 na direcdo da seta 18 até chegar ao conduto 22.

[0067]0 gel espumavel € passado através do conduto 22 e no segundo ex-
trusor de rosca 30 onde 0 gel espumavel € resfriado até a temperatura de fusdo na
matriz. A agua pode ser adicionada em qualquer local ao longo do tambor 32 do se-
gundo extrusor contanto que a agua seja injetada antes da matriz de extrusdo 34 (e
depois do primeiro extrusor 10). Em uma modalidade representativa, a agua € inje-
tada na porta de injecdo 33. Um conjunto de vedac&do 36 impede o refluxo do gel
espumavel. O carvao ativado absorve a agua de forma rapida e eficiente devido a
sua alta afinidade para agua e a alta pressao dentro do extrusor. Além disso, os fi-
nos tamanhos de poros do carvao ativado permitem predizer a eficacia da absorcéo
de pequenas moléculas (por exemplo, agua), mas n&do de grandes moléculas (por
exemplo, poliestireno).

[0068]0O gel espumavel € entdo conduzido através do extrusor 30 pela agéo
da(s) rosca(s) e através da matriz de extrusdo 34 que € projetada para delimitar o
contorno da espuma na forma desejada e para criar uma queda de pressdo que
permita ao agente de expansao expandir e desenvolver uma estrutura celular espu-
mada na forma de uma camada ou placa espumada. Esta area de pressao reduzida
dentro da matriz de extrusdo pode estar na press&o atmosférica ou abaixo da pres-
sdo atmosférica (ie, um vacuo). A espuma polimérica pode ser submetida a proces-
samento adicional, tal como laminagado, imersdo em agua, sprays de resfriamento,
ou outras operacdes para controlar a espessura e outras propriedades do produto de
espuma resultante.

[0069]Em uma modalidade alternativa, a agua € adicionada ao fundido poli-
meérico no primeiro extrusor 10, tal como através de porta de injecdo 23, apds a adi-
¢ado do carvao ativado. A agua € rapidamente absorvida pelos poros do carvéo ati-
vado, devido a alta afinidade do carvao ativado para a agua e a alta presséo dentro

do tambor 12. O gel espumavel resultante é submetido a uma mistura adicional para
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distribuir de forma substancialmente uniforme o carvao ativado hidratado e o agente
de expansdo em todo o gel de polimero a medida que ele € conduzido a jusante no
tambor 12. O gel espumavel é entdo passado através do conduto 22 e para dentro
do segundo extrusor 30, onde 0 gel espumavel é adicionalmente processado na
temperatura de fusdo na matriz. Se desejado, agua adicional pode ser injetada no
segundo extrusor em qualquer local no tambor 32, contanto que ela seja adicionada
antes do gel espumavel atingir a matriz de extrusdo 34. Tal como acontece com a
modalidade discutida acima, o gel espumavel € em seguida conduzido através da
matriz de extrusdo 34 para produzir a espuma de polimero.

[0070]Em uma modalidade em separado, o carvdo ativado é “pré-hidratado”
antes de sua adic&o ao extrusor. Por exemplo, o carvao ativado pode ser colocado
em uma sala condicionada ou outro gabinete ou cadmara onde a temperatura e a
umidade dentro do recinto possam ser controladas com precisdo. Para “pré-hidratar”
o carvéo ativado, o carvdo ativado pode ser composto com a resina polimérica de
modo a formar um composto de carvao ativado/resina polimérica. O composto poro-
so pode entdo ser colocado na cdmara de condicionamento (camara de umidade),
onde o carvao ativado absorve agua do ar durante um periodo de cerca de 1 a cerca
de 3 dias. Ao colocar o carvao ativado em um ambiente de umidade controlada, a
quantidade de agua absorvida pelo carvdo ativado pode ser controlada e o carvéo
ativado pode ser hidratado, ou “pré-hidratado”, até uma quantidade especifica dese-
jada. A frase “carvao ativado pré-hidratado”, como usado aqui, significa incluir carvao
ativado que foi impregnado com agua (ou com outro liquido que evapora, decompde,
ou reage sob a influéncia de calor para formar um gas) antes da adigdo a um extru-
sor. Em modalidades representativas, o carvdo ativado contém de cerca de 0,5 a
cerca 10% em peso de agua, ou de cerca 1,0 a cerca de 3,0% em peso de agua.

[0071]Alternativamente, o carvado ativado pode ser “pré-hidratado” por im-

pregnacado de vapor. Nesta modalidade representativa, o carvéo ativado pode ser
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primeiramente composto com a resina polimérica para formar um composto de car-
vao ativado/resina polimérica. O composto poroso pode entdo ser colocado em um
recipiente pressurizado e tratado com vapor durante alguns minutos. O prazo para a
impregnacao de vapor € dependente da pressdo do reservatério, mas é geralmente
inferior a 10 minutos. Em pelo menos uma modalidade representativa, o prazo € de
cerca 1 a cerca de 3 minutos. A uma pressao elevada, menos tempo € necessario
para o hidrato de carvéo ativado dentro do composto poroso. A presséo do reserva-
torio pode variar de 0 a cerca de 1380 kPa (13,8 bar ou 200 psi), € em algumas mo-
dalidades representativas, de cerca de 140 kPa a 690 kPa (0,14 bar a 0,69 bar ou
2,0 a cerca 10 psi). Com a impregnagao com vapor, o carvado ativado absorve rapi-
damente a agua para alcancar o0 desejado grau de hidratagdo, particularmente
quando comparado com a hidratagc&o do carvéo ativado em um ambiente de umida-
de controlada.

[0072]Uma vez que a pré-hidratacdo do carvéo ativado esteja completa, o
composto poroso hidratado pode ser adicionado ao segundo extrusor 30. Em tal
modalidade representativa, uma por¢éo da resina polimérica pode ser utilizada para
formar o composto de carvao ativado/resina polimérica € uma segunda por¢céo da
resina polimérica pode ser adicionada ao primeiro extrusor 10 (sem combinar), como
discutido em detalhes acima. Por exemplo, a “segunda” por¢céo da resina polimérica
pode ser adicionada ao primeiro extrusor 10 através da tremonha de alimentacéo 20.
A resina polimérica flui para jusante através do tambor 12, enquanto que a agédo me-
canica e o atrito que s&o gerados pelo tambor 12 e a rosca 14 induzem o material
polimérico espumavel a fundir e formar o fundido de material polimérico.

[0073]Pelo menos um agente de expansao pode ser adicionado ao fundido
de material polimérico, tal como pela porta de injecdo 23, para formar um gel espu-
mavel. O gel espumavel flui através do restante do tambor 12 do primeiro extrusor

10 até o conduto 22. Até o momento do gel espumavel atingir 0 conduto 22, o agen-
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te de expansdo permanece substancialmente uniformemente distribuido dentro do
fundido de polimero. O gel espumavel pode entdo ser passado através do conduto
22 e do segundo extrusor 30 onde 0 gel espumavel é resfriado desde a temperatura
de fus&o da mistura no primeiro extrusor até a temperatura de fusdo na matriz no
segundo extrusor. Em modalidades representativas, o composto poroso hidratado €
adicionado no alimentador de fundido selado 36. Alternativamente, o composto hi-
dratado poroso pode ser alimentado a uma tremonha de alimentagcéo posicionada
sobre 0 segundo extrusor 30, tal como a tremonha de alimentacdo 38 ilustrada na
Figura 1. O gel espumavel contendo 0 composto poroso hidratado pode ser entéo
conduzido através do tambor 32 do extrusor 30. O gel espumavel deixa o tambor 32
através da matriz de extrusédo 34 para formar uma espuma de polimero como discu-
tido acima.

[0074]Em uma modalidade representativa alternativa, o composto poroso hi-
dratado pode ser alimentado no primeiro extrusor 10 através da tremonha de alimen-
tacdo 20. Nesta modalidade representativa, 0 composto poroso hidratado pode ser
adicionado ao primeiro extrusor 10 através da tremonha de alimentagcdo 20 com ou
sem adicional de resina polimérica. Semelhante as outras modalidades representati-
vas aqui descritas, 0 composto poroso hidratado (contendo o adicional de resina po-
limérica) flui através do tambor 12 do primeiro extrusor 10 a uma temperatura de fu-
sdo da mistura para formar o material de fundido polimérico.

[0075]Um agente ou agentes de expanséo pode ser injetado no fundido po-
limérico através da porta de inje¢cdo 23 para formar um gel espumavel. O gel espu-
mavel pode ser misturado dentro do tambor 12 do extrusor 10 para distribuir de mo-
do substancialmente uniforme o carvao ativado impregnado de agua e o agente de
expansao em todo o gel de polimero. O gel espumavel pode ser alimentado através
do conduto 22 e para dentro do segundo extrusor 30, onde 0 gel espumavel € ainda

processado na temperatura de fusdo na matriz. E para ser considerado que se o
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carvao ativado for pré-hidratado, seja por meio de um ambiente com umidade con-
trolada ou por impregnacéo de vapor, ndo existe necessidade de injetar agua para
dentro de nenhum do primeiro extrusor ou do segundo extrusor. Todavia, se deseja-
do, a agua pode ser injetada no segundo extrusor 30 em qualquer local no tambor
32 antes da matriz de extrusao 34, ou em qualquer ponto do primeiro extrusor 10.
Tal como acontece com as modalidades discutidas acima, o gel espumavel é entdo
conduzido através da matriz de extrusdo 34 para produzir a espuma de polimero.
[0076]Em uma modalidade alternativa, o carvao ativado pode ser colocado
em uma camara de umidade ou ser impregnado com vapor para pré-hidratar o car-
vao ativado, tal como descrito em detalhes acima, mas sem qualquer composi¢céo
com uma resina polimérica. Este carvao ativado pré-hidratado pode ser adicionado
tanto ao primeiro extrusor ou ao segundo extrusor. Por exemplo, o carvao ativado
pré-hidratado pode ser alimentado no primeiro extrusor 10 através da tremonha de
alimentacdo 20 com a resina polimérica. O carvéo ativado pré-hidratado flui através
do tambor 12 do primeiro extrusor 10 € se mistura com a resina polimérica para for-
mar um fundido de material polimérico. Um ou mais agentes de expanséo pode ser
injetado no fundido polimérico na porta de injecdo 23 para formar um gel espumavel.
O gel espumavel é adicionalmente misturado dentro do tambor 12 do extrusor 10 de
modo a distribuir de forma substancialmente uniforme o carvao ativado pré-hidratado
e agente de expansao em todo o gel de polimero. O gel espumavel pode ser alimen-
tado através do conduto 22 e para dentro do segundo extrusor 30, onde o gel espu-
mavel é adicionalmente processado na temperatura de fusdo na matriz. Nao ha ne-
cessidade de acrescentar agua adicional a nenhum do primeiro extrusor ou segundo
extrusor porque o carvao ativado esta pré-hidratado. Entretanto, esta inserido no
escopo da invencgéo injetar diretamente agua no segundo extrusor 30, em qualquer
posicdo no tambor 32 antes da matriz de extrusdo 34, ou em qualquer ponto do pri-

meiro extrusor 10. Tal como acontece com as modalidades discutidas acima, o gel
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espumavel € em seguida conduzido através da matriz de extrusdo 34 para produzir a
espuma de polimero.

[0077]Se o carvéo ativado pré-hidratado € adicionado ao segundo extrusor
30, pode ser adicionado através do alimentador de fundido selado 36 ou através da
tremonha de alimentac&o 38. Em particular, a resina polimérica pode ser adicionada
ao primeiro extrusor 10 e o(s) agente(s) de expansdo pode ser injetado no primeiro
extrusor 10 na porta de injecdo 23. Uma vez que a resina polimérica e o(s) agente(s)
de expans&o sejam introduzidos no primeiro extrusor 10 e serem misturados para
formar um gel espumavel em que o0 agente de expansao esta substancialmente uni-
formemente distribuido em todo o gel espumavel, o gel espumavel deixa o primeiro
extrusor 10 e flui através conduto 22 e para dentro do segundo extrusor. O carvéo
ativado pré-hidratado pode ser adicionado ao segundo extrusor no alimentador de
fundido selado 36. O carvéo ativado pré-hidratado fica bem misturado dentro do gel
espumavel na temperatura de fusdo na matriz. O gel espumavel € conduzido através
do segundo extrusor 30 sendo passado através da matriz de extrusdo como descrito
anteriormente para formar uma espuma.

[0078]A composicdo de espuma de acordo com um aspecto da presente in-
vencéo produz placas de espuma polimérica rigida, de células fechadas, preparadas
através de um processo de extrusdo. As espumas extrudadas possuem uma estrutu-
ra celular com células definidas por membranas e escoramentos celulares. Os esco-
ramentos sao formados na intersecao das membranas celulares, com as membra-
nas celulares que cobrem as janelas de interconexao celulares entre as escoras. Na
presente inveng¢ao, a composi¢ao inventiva produz espumas com células substanci-
almente fechadas com uma densidade média de cerca de 24 a cerca de 80,09 kg/m?
(0,024 a cerca de 0,08 g/cm? ou de 1,5 a cerca de 5,0 Ibs/ft3), ou a partir de 28,83 a
48,055 kg/m3 (0,029 a 0,048 g/cm?® ou de 1,8 a cerca de 3,0 Ibs/ft®). E para ser con-

siderado que a frase “célula substancialmente fechada” serve para indicar que a es-
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puma contém todas as células fechadas ou quase todas as células na estrutura celu-
lar est&o fechadas. Na maioria das modalidades representativas, ndo mais que cerca
de 5,0% das células sdo células abertas ou de outra forma células “n&do-fechadas”. A
estrutura de célula fechada contribui para aumentar o valor-R de um produto de iso-
lamento espumado, formado. E para ser considerado, no entanto, que esta no esco-
po da presente inveng¢ao produzir uma estrutura de células abertas, embora tal uma
estrutura de células abertas ndo seja uma modalidade representativa.

[0079]Além disso, a composicdo de espuma inventiva produz espumas ex-
trudadas que possuem um desejado tamanho de célula. Em pelo menos uma moda-
lidade, o tamanho médio de célula da espuma inventiva e dos produtos espumados
€ de cerca de 0,100 mm (100 micra) até cerca de 0,400 mm (400 micra) €, em algu-
mas modalidades, de cerca de 0,250 mm (2500 micra) até cerca de 0,300 mm (300
micra). A espuma inventiva extrudada pode ser transformada em um produto de iso-
lamento tal como placas rigidas de isolamento, espuma de isolamento, produtos de
embalagens, como isolamento para construgdes ou isolamento de subsolos (por
exemplo, estradas, pistas de aeroportos, estradas de ferro, e isolamento de utilidade
em subsolos), e em aplicagdes comerciais tais como grandes camaras frias e conge-
ladores.

[0080]Um outro aspecto das espumas extrudadas inventivas é que elas pos-
suem um alto nivel de estabilidade dimensional. Por exemplo, a alteragdo dimensio-
nal em qualquer direcdo € de cerca de 5% ou menos. Além disso, a espuma formada
pela composicdo inventiva € desejavelmente monomodal e as células tém um tama-
nho médio de célula relativamente uniforme. Como usado aqui, 0 tamanho médio de
célula € uma média dos tamanhos das células, como determinado nas dire¢des X, Y

s

e Z. Em particular, a direcdo “X’ é a direcdo de extrusio, a direcdo “Y” é a direcéo

transversal a maquina, e a direcédo “Z” é a espessura. Na presente inven¢do, o0 maior

impacto na ampliacédo da célula é nas direcbes X e Y, 0 que é o desejavel a partir de
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uma perspectiva de orientacéo e de valor-R. Além disso, adicionais modificacées no
processo podem permitir 0 aumento da orientagao-Z para melhorar as propriedades
mecanicas, a0 mesmo tempo em que ainda conseguindo uma propriedade térmica
aceitavel. A espuma inventiva extrudada pode ser usada para produzir produtos de
uso em isolamento, tais como placas rigidas de uso em isolamento, espuma de iso-
lamento, e produtos de embalagem.

[0081]Existem inumeras vantagens de se utilizar a composi¢cdo da presente
invengado para formar produtos de espuma. Por exemplo, 0 agente de expanséo utili-
zado na formulagéao inventiva n&o apresenta um alto potencial de aquecimento glo-
bal e tem um potencial baixo ou nenhum, na destruicdo da camada de oz6nio. Além
disso, o carvao ativado e a agua podem ser adicionados ao fundido polimérico em
uma forma convencional. Portanto, ndo ha necessidade de se modificar os equipa-
mentos existentes ou de alterar as linhas de produgao para acomodar tanto o carvao
ativado ou a agua. Além disso, o carvao ativado é ambientalmente amigavel e n&o
cria qualquer preocupacdo ambiental negativa. Além disso, o carvao ativado aumen-
ta o tamanho médio da célula do produto espumado, sem impacto negativo nas pro-
priedades fisicas ou térmicas do produto. O carvéo ativado funciona como agente de
controle do tamanho de célula, um agente de ampliacdo do tamanho das células, um
auxiliar de processo, e um agente de atenuacdo do infravermelho.

[0082]Tendo descrito de modo geral essa invengdo, uma maior compreen-
sdo pode ser obtida a partir da referéncia a certos exemplos especificos ilustrados
abaixo, 0os quais sdo providos apenas para propésitos de ilustracéo e n&o séo pre-
tendidos a serem todos inclusivos ou limitantes da invengdo, a menos que de outro
modo especificado.

Exemplos

Exemplo 1

0083]Um composto microporoso (PS/PAC25) que consistia de 75% em pe-
[ P P q P
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so de poliestireno (NOVA 1600 NOVA Chemical, PA) e 25% em peso de carvao ati-
vado em pd (DARCO KB-G da Norit Americas Inc., Texas) foi preparado por um pro-
cesso de extrusdo usando um extrusor de rosca dupla LMP Leistitz.

[0084]0 composto microporoso formado, PS/PAC25 foi medido quanto a po-
rosidade, tamanho de poro, e densidade, através de uma analise por intrusdo de

mercurio. Os resultados sdo estabelecidos na Tabela 1.

Tabela 1
Analise da Porosidade de Composto Microporoso PS/PAC25
ltem Resumo de dados de intruséo

Porosidade 18,61%
Diametro medio de poro (volume) 0,396 micron
Diametro médio de poro (area) 0,005 micron
Didmetro médio de poro (4V/A) 0,02 micron
Area total de poro 0,194 mL/g
Densidade massica a 0,038 bar 0,957 g/mL
Densidade aparente 1,176 g/mL

[0085]0O composto micro-poroso foi ainda tratado por (1) condicionamento da
temperatura e da umidade e (2) impregnacao de vapor. No teste de condicionamen-
to da temperatura e da umidade, 0 composto micro-poroso foi colocado em uma ca-
mara de condicionamento, onde a temperatura foi controlada entre 20 °C e 30 °C e a
umidade relativa do ar foi mantida entre 50 e 98% por 24 a 72 horas. O gréanulo do
composto PS/PAC25 tinha um tamanho de cerca de 2-3 mm. A Tabela 2 resume o
teor de agua dos compostos microporosos sob variadas condigbes de temperatura e
de umidade.

Tabela 2

Cargado Condicionamento controle %p agua absorvida por dias

de temperatura/umidade de prazo

composto (%)
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relativa (UR) Dia 1 Dia 2 Dia 3

40 21,1 °C (70 °F)/50% UR 0,06 0,06 0,06
(NG679@) 36,7 °C (98 °F)/80-85% UR 0,34 0,43 0,44
25 21,1 °C (70 °F)/50% UR 0,59 0,63 0,65
(CA3®) 36,7 °C (98 °F)/80-85% UR 1,56 1,79 1,80
25 21,1 °C (70 °F)/50% UR 0,37 0,38 0,40
(KB-G®) 36,7 °C (98 °F)/80-85% UR 0,99 1,05 1,05

(a) — amostra controle, composto 40% grafite expandido NG679
(b) — poliestireno com 25% de carvao ativado em pd (CA3 ou KB-G, ambos

produzidos pela ativacdo quimica de madeira usando processo acido fosférico da

Norit Americas Inc., Texas)

[O086]No teste por impregnacao de vapor, os compostos microporosos fo-
ram tratados com vapor em um recipiente sem pressao por aproximadamente 10
minutos € em um recipiente pressurizado por cerca de 5 minutos. A Tabela 3 mostra
que, depois de impregnar vapor sob pressao o composto de poliestireno-carvao ati-
vado por 5 minutos em um recipiente pressurizado, foi verificado um aumento no
teor de agua do material composto. Esses experimentos demonstraram que o carvao

ativado em po, depois de combinar com um polimero, manteve-se um eficaz absor-

vente de agua.

Tabela 3
PS/PAC25-SI
PAC*
%p H20 apds impregnagcdo com vapor
KB-G 22,7
CA3 20,8

*Carvao ativado Darco produzido pela ativagdo quimica de madeira usando

processo acido fosforico da Norit Americas Inc., Texas

Exemplo 2
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[0087]Nas amostras seguintes e amostras controle, placas rigidas de polies-
tireno s&o preparadas através de um extrusor de rosca dupla LMP. A tabela 4 mostra
as condi¢bes do processo para amostras em um extrusor para produzir placas de
espuma possuindo uma largura de 40,6 cm (16 polegadas) e uma espessura de 2,54
cm (1 polegada).

Tabela 4

Condigbes de Processo das Amostras

%p de HFC-134a 4

%p de CO2 2

Pressé&o de injecao kPa (psi) 13000 — 17000

(1950 — 2400)

Temperatura de fusdo na matriz, (°C) 110-130

Press&o na matriz, kPa (psi) 6900 — 8280

(1000 — 1200)

Velocidade linear, m/minuto 5-10
(ft/minuto) (16 — 35)
Folga na matriz, mm 08-15
Vacuo, kPa (polegada Hg) 0-3,4(0a16)

[0088]0s resultados do Exemplo 2 estdo resumidos nas Tabelas 5 e 6. O
tamanho das células foi determinado por microscépio Nikon Optiphot-2 6ptico e sof-
tware de analise de imagem Clemex Vision. A densidade da espuma foi medida de

acordo com ASTM C-303.

Tabela 5
Identificagéo da %p PAC %p nano-grafite | Tamanho médio
amostra de célula (mm)
P-G1 0 0 0,16
P-G2 0 1,12 0,14
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P-G3 0 1,25 0,13
P-G4 0 1,68 0,11
P-G5 0 2,24 0,09
P-Af 0 0 0.16
P-A2 0,5 0 0.20
P-A3 1 0 0.21
P-A4 1,5 0 0.27
P-A5 2 0 0.27

Tabela 6

Identificacdo da | %p agua injetada | Tamanho médio | Densidade kg/m?

amostra de célula (mm) (pcf)
P-H1 0 0,312 31,2 (1,95)
P-H2 0,2 0,302 28,2 (1,76)
P-H3 0,4 0,326 26,1 (1,68)

[0089]0s dados apresentados na Tabela 6 ilustrados pela adigédo de 0,2%
em peso do presente PAC (ou 0,8% em peso de compostos PS/PAC25), além da
injecédo de agua até 0,4% em peso durante 0 processo, aumentou a largura da placa
de aproximadamente 50,8 cm (20 polegadas) para 58,5 cm (23 polegadas) e a den-
sidade da espuma de poliestireno extrudada foi também reduzida de aproximada-
mente 31 Kg/m? para cerca de 27 Kg/m3.

[0090]Como mostrado na Figura 2, a adigdo de nano-grafite em um processo
de formacao de espuma tem um profundo efeito sobre a nucleagcdo do tamanho de
célula. Por outro lado, a adicdo de composto microporoso ativado/poliestireno com
cerca de 2,2%p a 2,3%p de agua trabalhou como um eficaz agente de ampliacdo de
tamanho de células.

Exemplo 3

[O091]A resina de poliestireno utilizada neste exemplo foi um poliestireno
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possuindo um indice de fus&do em torno de 5.2 e um peso molecular de 250.000
(NOVA 1600 da NOVA Chemical, Inc., PA). O composto micro-poroso do Exemplo 1,
PS/PAC25, foi misturado com o poliestireno antes de alimentar a mistura de com-
posto microporoso/poliestireno em um extrusor de dupla rosca em co-rotacéo (Leis-
tritz ZSE D-27 com 27 mm e L/D 40).

[0092]0 agente de expanséo, didxido de carbono (da Praxair), foi injetado na
extrusora na posical /D 16 (na zona de fusdo e mistura) através de uma bomba do
tipo seringa ISCO 1000D. Durante todo o processo de extrusdo, a temperatura e a
pressdo foram mantidas acima dos pontos supercriticos; ou seja, o didxido de car-
bono mantido na fase supercritica antes de ser espumado na matriz.

[0093]Agua foi injetada por meio de uma bomba de seringa ISCO 1000D na
posicao L/D 26 (a zona de conducgéo) préxima da matriz. Durante o processo de ex-
trusdo antes da formacao de espuma, a agua foi mantida em fase liquida, de acordo
com o diagrama de fases P-T da agua.

[0094]As formulagdes e os correspondentes tamanhos de células séo apre-
sentados na Tabela 7. Os paréametros de teste foram mantidos idénticos a fim de
comparar o efeito do carvao ativado em pd e a agua: ou seja, velocidade da rosca
de 50 rpm, temperatura da matriz 115-120 °C, presséo da matriz 8270 a 9650 kPa
(82,7 a 96,5 bar ou 1200 a 1400 psi), temperatura de fus&o de 130 °C a 135 °C.

Tabela 7
Identificagéo Formula Tamanho
da amostra %p PS (poli- | %p Compos- | %p scCO2 | de célula
estireno) to poliestire- | H20 pph (micra)
no-carvao

ativado

(PAC)
Controle 88 12 (3) 0 4 <100 (ndo
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possivel
de pro-
cessar)

1 88 12 (3) 0,4 4 272

2 88 12 (3) 0,6 4 263

3 80 20 (5) 0,6 4 243

[0095]Concluiu-se a partir dos dados estabelecidos na Tabela 7 que carvao
ativado em pbé como um carreador de agua (com um teor de 3 a 5%p de carvao ati-
vado e 0,4 a 0,6%p de agua) foi um efetivo agente de ampliacdo de tamanho de cé-
lula. Adicionalmente, foi determinado que o carvéo ativado também contribuiu para
aumentar o tamanho das células da espuma produzida. Em particular, o tamanho
das células foi aumentado em mais de 100%. Além disso, um desejado tamanho
meédio de célula de cerca de 240 a cerca de 280 micra foi alcangcado na placa de es-
puma utilizando scCO2 como agente de expanséo.

Exemplo 4

[0096]Amostras de espuma foram preparadas de acordo com o procedimen-
to estabelecido acima com respeito ao Exemplo 3, exceto que dois aditivos foram
utilizados. Ou seja, a agua foi pré-tratada com uma mistura de 10% de bicarbonato
de sddio com base em 100% em peso de agua € um hexabromociclododecano mi-
cro-encapsulado (ME-HBCD) foi usado como um retardador de chamas. Os dados

dos testes estio na Tabela 8.

Tabela 8
Identificagéo Férmula Tamanho
da amostra | %p %p Com- | %p H20 ME- scCO2 | de célula
PS posto (NaHCOs) | HBCD pph (micra)
PS/PAC25
A 88 12 (3) 0,4 0 4 267
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B 87 12 (3) 0,4 1 4 267

C /8 0,6 2 4 290

20 (5)

[0097]0s dados apresentados na Tabela 8 demonstraram que, durante um
processo de extrusdo utilizando carvao ativado em po, nao houve reacéo observavel
entre os retardadores de chama bromados micro encapsulados e agua.

[0098]Além disso, as morfologias das células das amostras dos Exemplos 3
e 4 foram observadas com o uso de um microscdpio eletrénico de varredura (MEV).
A espessura média da parede celular entre duas células, o didmetro efetivo do esco-
ramento da célula onde trés ou mais células se encontram, e os tamanhos das célu-
las foram medidos. Os resultados estdo resumidos na Tabela 9. Na Tabela 9, x é a

direcdo de extrusado, y é a direcdo da largura da placa e z € a diregdo da espessura

da placa.
Tabela 9

Identifica- | Tamanho da célula (micra) Espessu- | Diametro

cao da | x y z meédia ra da | equivalente

amostra parede do escora-
da célula | mento (mi-
(micra) cra)

1 229 300 284 272 3,7 11,8

A 224 294 283 267 3,5 94

[0099]Uma tipicamente estrutura de célula de uma espuma de extrudado de
poliestireno com 3% AC, 0,4% H20 (NaHCOs3) e 4% scCO2tinha uma parede de cé-
lula de 2,1 micra, um escoramento de 9,2 micra, e um tamanho médio de célula de
277 micra. A estrutura da célula esta descrita na Figura 3.

Exemplo 5

[00100]As amostras foram preparadas seguindo os procedimentos descritos

no Exemplo 4, utilizando um carvéo ativado em po pré-impregnado com agua (grau
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KB-G) e um composto de poliestireno (PS/PAC25-SI) do Exemplo 1. A Tabela 10

mostra a formulac&o e os tamanhos de células.

Tabela 10
Identificacao Formula Tamanho de
da amostra %p PS %p scCO2 célula (micra)
PS/PAC25-SI pph
1 92 8 4 246
L 92 8 4 273

[00101]Concluiu-se que composto de carvao ativado em po, pré-impregnado
com agua foi também um eficaz agente de ampliacdo de células e conseguiu um
desejado tamanho de células usando didxido de carbono supercritico como 0 unico
agente de expansao. Além disso, foi determinado que um carvéo ativado micro-
poroso e composto polimérico que foi impregnado de agua por meio de qualquer
condicionamento ou por efeito de vapor pode ser efetivamente alimentado em um
extrusor a partir de uma zona de carreamento de sélidos para dentro de um primeiro
extrusor ou para dentro em uma secao de alimentador de fundido selado na entrada
do segundo extrusor.

[00102]A invencgao do presente pedido foi descrita acima tanto genericamen-
te e com respeito as suas modalidades especificas. Embora a invencéo tenha sido
apresentada naquilo que é considerado ser as suas modalidades preferidas, uma
grande variedade de alternativas conhecidas por aqueles usualmente versados na
técnica pode ser selecionada no contexto da invengdo como um todo. A invengao
nao esta de nenhum modo limitada, exceto pelas reivindicagdes apresentadas a se-

guir.
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REIVINDICACOES

1. Composto contendo carvéo poroso pré-impregnado para carrear agua pa-
ra dentro de um extrusor em um processo de extrusdo para formar uma espuma po-
limérica rigida, de célula fechada, CARACTERIZADO pelo fato de que compreende:

um composto contendo carvao poroso ndo-encapsulado, o qual € carvao ati-
vado em pé com um tamanho de particula médio de 10 micra a 30 micra, composto
com pelo menos um material polimérico alquenil aromatico compreendendo mais
que 95% em peso de poliestireno, o referido composto contendo carvao poroso ten-
do um teor de agua impregnada de 0,2% a 2% em peso do material polimérico,

em que a espuma polimérica rigida, de célula fechada, resultante compreen-
de:

pelo menos 95% células fechadas,

uma densidade média de 24 a 80,09 kg/m?3 (1,5 Ibs/pés? a 5 Ibs/pés?), e

um tamanho de célula médio de 0,1 mm a 0,4 mm.

2. Composto, de acordo com a reivindicagédo 1, CARACTERIZADO pelo fato
de que a agua impregnada foi tratada com um tratamento selecionado a partir do
grupo consistindo em: um tensoativo, um emulsificante, um agente umectante e de
penetracdo, um neutralizador, um inibidor de corrosdo, um agente de expansao
quimico, e combinacdes destes.

3. Composto, de acordo com a reivindicagédo 1, CARACTERIZADO pelo fato
de que a agua impregnada foi tratada com um neutralizador.

4. Composto, de acordo com a reivindicagédo 3, CARACTERIZADO pelo fato
de que o neutralizador compreende bicarbonato de sodio.

5. Composto, de acordo com a reivindicagédo 1, CARACTERIZADO pelo fato
de que 0 agente de expansdo compreende ainda um hidrofluorcarbono.

6. Composto, de acordo com a reivindicagédo 1, CARACTERIZADO pelo fato
de que a densidade média é de 28,83 a 48,06 kg/m?3 (1,8 Ibs/pés? a 3 Ibs/pés).
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7. Composto, de acordo com a reivindicagédo 1, CARACTERIZADO pelo fato
de que a espuma polimérica rigida, de célula fechada, resultante tem uma alteracéo

dimensional em qualquer direcao de nao mais que 5%.
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