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(67) Resumo: PROCESSO PARA FAZER UM ARTIGO
CONFORMADO, KIT PARA USO EM UM PROCESSO PARA FAZER
UM ARTIGO CONFORMADO E ARTIGO. A presente invengao é
direcionada melhorar processos para fazer artigos plasticos, e artigos
feitos a partir destes. Em um aspecto amplo, a invencgéo é direcionada
a processos melhorados e a artigos feitos a partir destes, incluindo as
etapas de prover como materiais separados um primeiro material que
inclua uma primeira poliolefina, e um segundo material incluindo uma
adi¢céo de cerca de 45 a 85% p/p da adicéo total de pelo menos uma
carga mineral particulada; e de cerca de 15 a cerca de 55% p/p da
mistura total de pelo menos uma segunda poliolefina tendo um indice
de fusdo maior que cerca de 150 g/10 min. a 190°C/2,16 kg, conforme
medido de acordo com ISO 1133 (condigdo D); aplicar uma forga de
cisalhamento no primeiro e segundo materiais, enquanto os materiais
estejam a uma temperatura elevada para misturar os materiais de
maneira a formar uma mistura fundida; conformar a mistura fundida; e
solidificar a mistura fundida.
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“PROCESSO PARA FAZER UM ARTIGO CONFORMADO, KIT PARA USO
EM UM PROCESSO PARA FAZER UM ARTIGO CONFORMADO E ARTIGO”.

Campo da invengdo

A presente invengdo refere-se a artigos termoplésticos
conformados e a processos para fazer os mesmos e, em um
aspecto particular, a artigos de poliolefina moldados por
injecdo que s3o misturados enquanto em uma magquina de
moldagem por injegdo usando um material de mistura base
(“masterbatch material”) melhorado.

Antecedentes da invengao

No campo de pléasticos, continua a existir uma necessidade
de materiais gque tenham boas propriedades mecénicas, e
gque sejam relativamente baratos e eficazes para preparar.
Em vista da recente escalada dos pregos das matérias-
primas e dos <custos de energia para processar o0s
materiais, intensificou-se a busca por sistemas de
materiais alternativos atraentes que éatisfagam as
necessidades fisicas e mecénicas alcangadas por muitos
dos plasticos comerciais correntes. No caso das
poliolefinas termoplésticas, por exemplo, seria atraente
ter um sistema de material que reduzisse a dependéncia de
etapas de formulag¢do pré-fabricagéo, particularmente
aquelas que submetam os materiais de partida a uma
histéria de calor, que requeiram um consumo de energia
para processamento, ou ambos.

Exemplos da literatura referente a preparagao de
materiais neste campo incluem pedidos de patente U.S.
publicados n°®*® Us20040048967A1, 20050070673A1,
20050250890A1, 20050049346A1, patentes U.S. n°®
4.732.926, 5.130.076, 6.403.691, e 6.441.081; pedido de
patente EP n° 0987091Al;pedido de ©patente JP n°

2004168876; W02004/031292A2, Verbraak, C., et al., “Screw
Design in Injection Molding”, Polym. Eng. & Sci., Vol.
29, n° 7, 1989, pags. 479-487; Han, C.D., et al.,

“Morphology and Mechanical Properties of Injection Molded
Specimens of Two-Phase Polymer Blends”, Journal of

Applied Polymer Science, Vol. 21, 1977, pags 353-370; e
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“EXACT Plastomers - High Performance Solutions for TPO
Applications”, ExxonMobil Technical Bulletin, Maio 2005,
todos os quais sendo agqui expressamente incorporados por
referéncia.

Sumdrio da invengao

A presente invencdo é direcionada a processos melhorados
para fazer artigos plésticos, e a artigos feitos destes.
Em um aspecto amplo, a invengdo é direcionada a processos
melhorados, e a artigos feitos por estes, gue incluem as
etapas de prover como materiais separados um primeiro
material que inclua, ou consista essencialmente de, uma
poliolefina (p.ex., uma poliolefina termopléstica) e um
segundo material incluindo uma mistura de uma carga
particulada e uma segunda poliolefina; aplicar uma forga
de cisalhamento ao primeiro e segundo materiais, enquanto
os materiais ainda estdo a uma temperatura elevada para
misturar os materiais para formar uma mistura fundida;
conformar a mistura fundida e solidificar a mistura
fundida.

Em um aspecto mais especifico, o processo emprega como O
segundo material uma adigdo (“admixture”) e mistura base
compreendendo de cerca de 45 a 85% p/p da adigdo total de
pelo menos uma carga mineral particulada; e de cerca de
15 a 55% p/p da adigdo total de pelo menos uma segunda
poliolefina tendo um indice de fus3o de mais que cerca de
150 g/10 min. a 190°C/2,16 kg, conforme medido de acordo
com ISO 1133 (condig¢do D). Ademais, o processo &
substancialmente isento de uma etapa de formulagdo
juntamente com o primeiro e segundo materiais antes da
etapa de misturagao.

Descrigdo dos desenhos

A seguir, a invengdo serd descrita com relagdo aos
desenhos em anexo, nos quais as figuras la e 1b sédo
micrografias ilustrativas mostrando uma microestrutura
que poderd ser obtenivel de acordo com os ensinamentos.

Descricdo detalhada da invengdo

A presente invengdo é direcionada a processos melhorados
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para fazer artigos pléasticos, e a artigos feitos a partir
destes. Em um aspecto amplo, a invengdo € direcionada a
processos melhorados e a artigos feitos a partir dos
mesmos, gue incluem as etapas de prover como materiais
separados um primeiro polimero (p.ex., uma poliolefina
termopléstica, um copolimero de polipropileno, ou um
homopolimero de polipropileno, ou gqualquer combinagdo
destes, ou outros), um segundo material incluindo uma
adig3o de mistura base de uma carga particulada e uma
segunda poliolefina (p.ex., uma adigdo de cerca de 45 a
85% p/p da adig3o total de pelo menos uma carga mineral
particulada; e de cerca de 15 a 55% p/p da adigdo total
de pelo menos uma segunda poliolefina tendo um indice de
fusdo maior que cerca de 150 g/10 min. a 190°C/2,16 kg,
conforme medido por ISO 1133 (condigdo D)); aplicar uma
forga de cisalhamento aos materiais, enquanto os
materiais estiverem a uma temperatura elevada para
misturar os materiais para formar uma mistura fundida;
conformar a mistura fundida e solidificar a massa
fundida. Desejavelmente, o processo & isento de uma etapa
de formulacdo Jjuntamente com o primeiro e o segundo
materiais antes da etapa de misturagdo, e especificamente
é isento de uma etapa de formulagdo antes da etapa que
inclui uma etapa de misturagdo de fundidos.

Do acima, poderd ser visto que a etapa de conformar a
mistura de fundidos poderd ser realizada usando qualquer
uma ou uma combinac¢do de um nimero de técnicas divulgadas
na arte para fazer artigos conformados. Por exemplo, a
conformacdo poderd ser feita por meio de moldagem por
sopro, moldagem por injegdo, ou gqualquer combinagdo
destas. Em geral, uma tal etapa vantajosamente emprega um
equipamento adeguado para conferir uma forga de
cisalhamento ao produto de alimentagdo, particularmente a
uma temperatura elevada, de maneira tal que uma mistura
fundida seja obtida. Por exemplo, uma abordagem tipica
emprega um egquipamento tendo um conjunto de rosca e

cilindro, no qual o material de alimentagdo (p.ex.,
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pelotas de cada um dentre o primeiro e o segundo
materiais aqui) é alimentado, tal como por introducao
diretamente do(s) recipiente (s) de armazenamento e
através de uma tremonha misturadora. A medida que o
material avanca ao longo de uma rosca dentro do conjunto
de cilindro e rosca, ele serd misturado por misturagdo
dispersiva, por misturagdo distributiva ou por ambas. Um
braco misturador poderd ser empregado para misturar a
seco as pelotas dos primeiro e segundo materiais.
Alimentadores adequados poderdo ser usados, tais como um
alimentador gravimétrico, com ou sem misturador com
balanca de pesagem (p.ex., disponivel da Maguire) .

As pelotas dos primeiro e segundo materiais sao
dimensionadas de maneira geralmente semelhante wumas das
outras. Por exemplo, é desejavel que pelo menos 50% (e
mais especificamente que pelo menos cerca de 65%) em peso
de ambas as pelotas do primeiro material e as pelotas do
segundo material sejam substancialmente do mesmo tamanho
(i. &, suas respectivas maiores dimensdes estdo entre si
dentro de cerca de 15% de variagdo) .

Em uma concretizag¢do da invengdo, as pelotas do primeiro
material s3o geralmente dimensionadas menores dJue as
pelotas do segundo material de maneira tal gque o volume
médio das pelotas individuais do primeiro material sejam
menores que o volume médio das pelotas individuais do
segundo material. O volume médio poderd ser determinado
medindo a massa de 100 pelotas aleatoriamente
selecionadas e dividindo a massa pela quantidade de 100
vezes a densidade do material, onde a unidade para o
volume é o cm?, a unidade de massa é gramas, e a unidade
de densidade é gramas/cm?’.

Conforme desejado, o material poderd ser submetido a um
lance de misturagcdo que inclua pelo menos um desnivel
(“undercut”) de maneira a prover misturagdo dispersiva,
em pelo menos um canal de derivagdo para prover mistura
distributiva ou ambos. Apds formar a desejada mistura, o

material misturado é expelido do equipamento, tal como
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através de um bocal misturador opcional, e posto em
contato com uma parede de ferramenta para definir o
formato do artigo desejado.

Exemplos de condi¢des de processamento dteis de acordo
com a presente invengdo sdo divulgados, sem limitag¢ao, no
pedido de patente provisdério U.S. n° de série 60/745.116
(documento de procurador n° 1062-058P1), aqui incorporado
por referéncia. Para fins de ilustragdo, e sem pretender-
se assim ser limitativo, um conjunto de rosca e cilindro
conforme usado aqui poderda ter (guaisquer dimensdes
adequadas para atingir os resultados desejados. Em uma
abordagem, na qual a etapa de misturagdo ocorre dentro do
conjunto de rosca e cilindro, o conjunto de rosca e
cilindro apresenta uma razdo de comprimento para did@metro
maior que cerca de 5:1, mais especificamente maior que
cerca de 10:1 e ainda mais especificamente maior que
cerca de 15:1 (p.ex., cerca de 15:1 a 25:1).

Outra consideragcdo que poderd ser empregada durante a
misturagdo dentro de um conjunto de rosca e cilindro, de
acordo com os ensinamentos deste, €& a seleg¢do de uma
contrapressdo apropriada (a saber, a pressdo aplicada ao
plastico durante a recuperagdo da rosca), a taxa de
compressao, ou ambas. Por exemplo, em um aspecto
ilustrativo, uma contrapressdao de pelo menos cerca de 6
bar, e mais especificamente de pelo menos cerca de 10
bar, ou até pelo menos cerca de 25 bar (p.ex., cerca de
70 bar) é aplicada ao primeiro, segundo e terceiro
materiais durante a etapa de misturag¢do, uma razdo de
compressdo de rosca maior que cerca de 1:1 (e mais
especificamente pelo menos cerca de 2:1, tal como cerca
de 2:1 a 3,5:1 ou maior (p.ex., cerca de 2,4:1) ¢&
empregada, ou uma combinagdo de ambas €& usada. Valores
mais altos e mais baixos também sdo possiveis.

Seréd desejavel empregar uma velocidade de rosca de cerca
de 20 a cerca de 400 rpm, mais especificamente de cerca
de 50 a cerca de 250 rpm, e ainda mais especificamente de

cerca de 100 a cerca de 200 rpm (p.ex., cerca de 160
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rpm) , durante a etapa de misturagdo.

A etapa de misturagdo poderéa ocorrer a qualqguer
temperatura ponto de ajuste para uma maguina em
particular empregada. Por exemplo, ela poderad ocorrer a
uma temperatura ponto de ajuste para uma magquina de cerca
de 160 a cerca de 300°C, e mais especificamente a cerca
de 210 a cerca de 255°C, ainda mais especificamente a
cerca de 220 a cerca de 240°C.

Opcionalmente, a etapa de injetar inclui passar a mistura
através de um misturador estatico, tal como um bocal
misturador (p.ex., um bocal misturador gerador de
superficie interfacial).

Uma variedade de designs de roscas divulgados na técnica
poderd ser empregada para alcangar uma boa mistura, com
designs de alto desempenho sendo particularmente
atraentes. Uma caracteristica de designs de alto
desempenho é a presenga de dois ou mais canais com
dimensdes de canais varidveis ao longo do comprimento da
rosca. Esta variagcdo na dimensdo dos canais forga o
material a fluir entre canais, resultando em uma
misturagao melhorada. Por exemplo, a misturagao
distributiva poderad ser realizada cortando e dobrando uma
corrente de fundido de polimero enquanto que a misturacio
dispersiva poderé& ser realizada forgando uma corrente de
fundido de polimero através de um canal restritivo.
Alguns exemplos de roscas de alto desempenho consistem de
mas nd3o estd3o limitados a roscas de Transferéncia de
Energia (ET), roscas de onda dupla, roscas Stratablend™,
e roscas UniMix™. Dispositivos de misturac3o secundarios
poderdo ser usados para melhorar a misturag¢do. Esses
dispositivos de misturacgao secundarios poderao ser
incorporados ao design da rosca (misturador dindmico) ou
poderdo ser incorporados a jusante da rosca (misturador
estatico). Alguns exemplos de misturadores dindmicos
consistem de, mas ndo estdo limitados a, um ou mais
dentre misturadores estilo Maddock, misturadores tipo de

blister (“blister mixers”), misturadores tipo de dique
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espiralado (“spiral dam mixers”), misturadores de pino, e
anéis misturadores. Alguns exemplos de misturadores
estdticos consistem de, mas nao estdao limitados a,
misturadores Kenics'®, misturadores geradores de
superficie interfacial (ISG), e misturadores Koch"™. No
caso de moldagem por injegao, tais designs de

misturadores estaticos poderdo ser incorporados ao bocal
e s3o referidos como bocais misturadores.

Conforme poderd ser visto do acima, apesar de um processo
de formulacgdo que inclua misturar sob fusdo os materiais
de partida poderem ser opcionalmente empregados no avango
de alimentacdo de materiais ao equipamento, uma abordagem
particularmente desejada é omitir tal etapa. Dai, o
processo €& substancialmente isento de uma etapa de
formular entre si o primeiro e o segundo materiais antes
da etapa de misturagao.

Com referéncia ao primeiro material, este geralmente
incluird wuma poliolefina, e mais particularmente um

elastdmero termoplastico que inclua dois ou mais

comondmeros de alfa-olefinas (p.ex., propileno, 1l-buteno,
1-hexeno, l-octeno) ou, mais especificamente, uma
poliolefina termoplastica (isto é, uma liga de

poliolefina que inclua um polipropileno e um componente

flexibilizante, tal comoc um copolimero de etileno-
propileno) . Desejavelmente, conforme empregado nos
presentes processos, o primeiro material inclui um

copolimero de impacto de polipropileno caracterizado por
uma taxa de fluxo de fundido de menos gque cerca de 70
g/10 min. (ISO 1133, condigdo M a 230°C, 2,16 kg) (p.ex.,
cerca de 1 a cerca de 55 g/10 min, mais particularmente
cerca de 3 a cerca de 45 g/10 min, e ainda mais

particularmente cerca de 4 g/10 min. a cerca de 290 g/10

min) ; contendo mais que cerca de 8% p/p (em peso do
primeiro material) de etileno (p.ex., mais gue cerca de
12% p/p de etileno); tendo uma cristalinidade maior gque
cerca de 30% (p.ex., maior gue cerca de 50%, tem uma

temperatura de transigdo vitrea de menos que cerca de -
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30°C, e uma densidade de menos que cerca de 0,92 g/cm’,
ou uma combinacdo destes. Os materiais usados como ©
primeiro material opcionalmente s3o substancialmente
isentos de uma borracha contendo butadieno, tal como uma
borracha de SBS ou SBR. Um exemplo de um primeiro
material adequado estd comercialmente disponivel da The
Dow Chemical Company como uma resina de polipropileno
desenvolvimental sob a designagao de Developmental
Polypropylene Resin DC7003.00. Um outro exemplo de um
material adequado estd comercialmente disponivel da The
Dow Chemical Company como D143.00 Developmental TPO, que
o fabricante descreve como um grau de TPO de reator de
alto impacto.

A primeira poliolefina preferivelmente compreende uma
poliolefina termoplastica selecionada do grupo
consistindo de um TPO de reator, um TPO de reologia
controlada, e combina¢des destes.

No material completo final o primeiro material estara
tipicamente presente em uma quantidade maior que cerca de
20% p/p, mais particularmente maior que cerca de 35% p/p,
e mais especificamente de cerca de 40 a cerca de 98% p/p
(e ainda mais especificamente, de cerca de 75 a cerca de
95% p/p) do material final. Um homopolimero de
polipropileno ou um copolimero de polipropileno aleatdrio
poderd ser usado em lugar do, ou adicionalmente ao,
copolimero de impacto de polipropileno. Serd apreciado
que o emprego de polimeros aqui desejavelmente podera
empregar os polimeros no estado, puro. Evidentemente, que
os ensinamentos também contemplam a possivel inclusdoc no
polimero de aditivos divulgados na técnica adequados de
um tipo tal como clarificante/nucleante, um lubrificante,
um agente de deslizamento, um estabilizante (p.ex., um
estabilizante térmico, um estabilizante de UV), um
desmoldante, um corante ou guaisquer combinag¢des destes e
semelhantes.

Com referéncia agora ao segundo material, este

tipicamente incluird a adigdo de mistura Dbase aos
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presentes ensinamentos, gque inclui, ou (em um aspecto
mais especifico) consiste essencialmente de, uma carga
particulada e um segundo material termoplastico, e
especificamente uma segunda poliolefina. Conguanto
qualguer uma de um ndmero de <cargas alternativas
divulgadas na técnica possa ser empregado (p.ex., mica,
carbonato de cédlcio, silica, argilas, madeira, didxido de
titanio), uma carga preferida é talco (p.ex., um qgue
consista essencialmente de 3Mg0.48i0,.H;0). As cargas
poderdo apresentar qualquer tamanho de particula mediano
adequado, p.ex., da ordem de cerca de 10 micra ou menor
(p.ex., cerca de 7 micra ou menor, ou ainda cerca de 5
micra ou menor, ou possivelmente até menos gue cerca de 3
micra (p.ex., menos que cerca de 1 micron)). As cargas
poderdo apresentar qualquer tamanho de particula mediano
adequado, p.ex., da ordem de cerca de 50 micra ou menor
(p.ex., de menos que cerca de 30 micra ou mais
especificamente menos que cerca de 15 micra).

Com o segundo material, é desejavel gque a carga seja
formulada (p.ex., por uma etapa de misturag¢do sob fusdo)
antecipadamente com o segundo material termopléastico. A
etapa de formulagdo ou misturagdo sob fusdo para preparar
o segundo material poderia possivelmente utilizar, sem
limitacdo, uma extrusora de rosca simples, uma extrusora
de rosca dupla, ou uma amassadeira. E desejado que a
carga seja misturada de maneira tal a se distribuir de
maneira geralmente uniforme dentro do segundo material.
Naquele tempo, também & possivel que o segundo material
seja misturado de maneira a incluir um ou mais aditivos,
conforme ensinado em outro trecho deste. Também &
possivel neste estdgio ou subseqlentemente adicionar um
corante ou pigmento. Em uma abordagem, também sera
desejavel adicionar outro polimero adicionalmente a
segunda poliolefina, tal como um polietileno (p.ex.,
PEBDL), um homopolimero de polipropileno ou um outro
material compativel para ajustar as caracteristicas de

desempenho do material resultante. Dai, pode ser visto
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que o segundo material poderd empregar o mesmo tipo de
polimero que o primeiro material, ou outro polimeroc ou
combinag¢do de polimeros.

Desejavelmente, a viscosidade do segundo material (a
viscosidade sendo medida sob condig¢des de fusdo (p.ex., a
uma temperatura da ordem de cerca de 177°C, de acordo com
ASTM D1084)) & suficientemente baixa de maneira tal gque a
viscosidade resultante da adigdo de mistura base seja
inferior & +viscosidade da ©polioclefina no primeiro
material.

Em uma concretizagdo particular de acordo com oOs
presentes ensinamentos, a segunda poliolefina €& um
plastdmero de poliolefina, e particularmente tendo um
indice de fus3o maior que cerca de 150 g/10 min. (e mais
especificamente maior que cerca de 250 g/10 min., ou até
500 g/10 min) a 190°C/2,16 kg, conforme medido de acordo
com ISO 1133 (condigdo D). Tal material desejavelmente
exibe um alongamento final (de acordo com ASTM D 638) de
pelo menos cerca de 80%, e mais especificamente pelo
menos cerca de 100%; e uma carga de ruptura (de acordo
com ASTM D 638) de pelo menos cerca de 1 MPa (145 psi), e
mais especificamente cerca de 1,3 MPa (200 psi). Exemplos
particulares de plastdmeros de poliolefinas adequados
estdo comercialmente disponiveis da The Dow Chemical
Company sob a designagdo comercial AFFINITY GA 1900 e
AFFINITY GA 1950.

Em um exemplo particular de acordo com os presentes
ensinamentos, a segunda poliolefina & um copolimero de
propileno-etileno, e particularmente um tendo um indice
de fus3o maior que cerca de 10 g/10 min. (e mais
especificamente maior que cerca de 16 ou até 20 g/10 min)
a 230°C/2,16 kg, conforme medido de acordo com ISO 1133
condigdo M). Um tal material desejavelmente exibe um
alongamento final (de acordo com ASTM D 638) de pelo
menos cerca de 35%, e mais especificamente pelo menos
cerca de 55%, e uma carga de ruptura limite (de acordo

com ASTM D 638) de cerca de 1 MPa (145 psi) a cerca de 10
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MPa (1450 psi), e mais especificamente de cerca de 1,4
MPa (200 psi) a cerca de 6,9 MPa (1000 psi), e ainda mais
especificamente de cerca de 2 MPa (290 psi) a cerca de 5
MPa (725 psi). Tal material desejavelmente exibe uma
dureza (de acordo com ASTM D-2240) de menos que cerca de
85 Shore A, preferivelmente menos que cerca de 80 shore A
e mais preferivelmente menos que cerca de 75 Shore A, e
um médulo flexional (de acordo com ASTM D-790-A) de menos
que cerca de 100 MPa, preferivelmente menos que cerca de
60 MPa, e mais preferivelmente menos que cerca de 44 MPa
(p.ex., de cerca de 20 a 35 MPa). Um exemplo particular
de um copolimero de polipropileno-etileno adequado esta
comercialmente disponivel da The Dow Chemical Company sob
a designag¢do VERSIFY (p.ex., VERSIFY DE4300.01).

Em um exemplo particular de acordo com os presentes
ensinamentos, a segunda poliolefina é compativel com um
componente elastomérico da primeira poliolefina.
Conseqguentemente, é possivel que o componente
elastomérico do primeiro material forme uma fase uGnica
com a poliolefina do segundo material.

Conforme pode ser apreciado, o segundo material poderéa
ser considerado efetivamente como uma mistura base ou, em
um exemplo particular, como um “concentrado” . Portanto, a
partir de uma outra perspectiva, a quantidade de carga
(p.ex., talco) no concentrado serd comumente maior que
cerca de 40% p/p do concentrado, tal como de cerca de 45
a cerca de 80% p/p e, mais especificamente, de cerca de
60 a cerca de 75% p/p do concentrado. Por exemplo, a
gquantidade dos respectivos materiais €& selecionada de
maneira tal gque a carga esteja presente em uma quantidade
de menos que cerca de 40% p/p, mais especificamente menos
que cerca de 30% p/p e, ainda mais especificamente, menos

que cerca de 20% p/p. Mais especificamente, o teor global

de carga (p.ex., o teor de talco para uma carga
consistindo essencialmente de talco), variara de cerca de
2 a cerca de 25% p/p do material final (p.ex., cerca de 5

a cerca de 20% p/p do material final ou, ainda mais
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especificamente, cerca de 8 a cerca de 15% p/p do
material final). Por exemplo, teores de talco tipicos no
material final poderdo ter valores tais como de cerca de
5,5% p/p, cerca de 8% p/p, cerca de 10% p/p, cerca de 12%
p/p, cerca de 15% p/p, ou ainda cerca de 18% p/p.
Ademais, se um ou mais aditivos forem desejados no
material final, é possivel que tais aditivos (incluindo,
por exemplo, um corante) estara (ao) incluido (s) no
concentrado.

Em uma concretizacdo da invengdao, uma concentragao de
talco de até cerca de 20% em peso (p.ex., até cerca de
15% em peso) poderd ser alcancada no material final sendo
gue o talco nd8o mostra nenhum efeito significativo nas
propriedades de contragdo ou impacto do material final.

Um tal material seria desejavelmente daGctil em baixas

temperaturas (p.ex., a cerca de -30°C ou a cerca de -
40°C) .
Em uma abordagem, particulas deste segundo material

poderdo ser revestidas ou parcialmente revestidas com uma
carga mineral ou um polimero micronizado. Um tal
revestimento poderia reduzir a pegajosidade entre as
particulas de mistura base.

A poliolefina para uso no primeiro material, no segundo
material, ou em ambos, poderd incluir poliolefinas
adicionais, tais como copolimeros de propileno-etileno
(que poderdao ser modificados com borracha). Exemplos de
um material adequado incluem ou consistem essencialmente
de uma poliolefina conforme comercialmente disponivel da
The Dow Chemical Company sob a designagdo C705-44NA ou
C715-12NHP. Exemplos especificos adicionais de polimeros
que poderdo ser empregados nos presentes ensinamentos
incluem aqueles divulgados em WO 03/040201 Al, pedido de
patente U.S. publicado n° 2003-0204017, e patente U.S. n°
6.525.157, todos os gquais sendo aqui incorporados por
referéncia. Polimeros feitos a partir de um catalisador
de metaloceno também sdo de uso possivel no primeiro

material, o segundo material ou ambos. Tais polimeros
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poder3do igualmente ser incluidos como um terceiro ou
outro material, adicionalmente ao primeiro e o segundo
materiais.

Conforme serd apreciado, a qualificag¢do de materiais como
“primeiro” e “segundo” é para fins de conveniéncia. Salvo
se especificado, o uso destes termos néo devera ser
entendido como excludente de outros materiais. Tampouco
devera ser entendido como sugerindo que qualquer
seqUéncia particular de etapas de processamento necessite
ser empregada. Outros ingredientes poderdo ser empregados
adicionalmente ao primeiro e o segundo materiais acima,
incluindo, mas n3o limitados a, ingredientes divulgados
na técnica tais como um ou mais cargas, reforgos,
estabilizantes de 1luz, corantes, retardantes de chamas,
estabilizantes térmicos, nucleantes, ou semelhantes.

E contemplado que dois ou mais dos primeiro, segundo e
outros materiais opcionais possam ser fornecidos juntos
como um kit, tal como em um ou mais recipientes
adequados. Um tal kit, bem como os materiais componentes
individuais estd3o, portanto, dentro da abrangéncia da
presente invencao.

Artigos feitos wusando a presente invengdo incluirdo
particulas de carga, que estavam inicialmente na mistura
base. Essas particulas de carga poderiam permanecer
dentro do polimero da mistura base apds a misturagio,
elas poderiam ficar dispersas na primeira poliolefina, ou
uma combinagdo destes poderia ocorrer. Em uma
concretizagdo da invengdo, a maioria (p.ex., 50% ou, mais
preferivelmente, pelo menos cerca de 75%) das particulas
de carga gque estavam originalmente no segundo material (a
mistura base) residem dentro da primeira poliolefina apds
o término da etapa de solidificar a mistura fundida.
Materiais resultantes dos ensinamentos aqui terdo
qualquer combinagdo de pelo menos duas (e mais
especificamente pelo menos 3, 4 ou todas) as seguintes
propriedades; a saber: uma densidade de cerca de 0,85 a

cerca de 1,25 g/cm®, e mais especificamente de cerca de
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0,88 a cerca de 1,10 e ainda mais especificamente de
cerca de 0,89 a cerca de 1,06 g/cm®; um médulo flexional
que varia de cerca de 600 a cerca de 2500 MPa, mais
especificamente de cerca de 700 a cerca de 1700 MPa, e
ainda mais especificamente de cerca de 800 a cerca de
1300 MPa; uma carga de ruptura (limite) de pelo menos
cerca de 8 MPa, mais especificamente pelo menos cerca de

12 MPa e ainda mais especificamente, pelo menos cerca de

16 MPa; falha em um modo dictil (p.ex., ensaio de impacto
de dardo multi-axial (Impacto de Dardo Instrumentado)) de
mais que cerca de 60% das amostras e, mais

especificamente, aproximadamente 100% das amostras (a -
40°C, -30°C ou -20°C) ; ou contracdoc média (p.ex.,
contragdo na diregdo de molde ou transversal de molde
(apés 1 a 24 horas a 23°C, ou pds-contragdo apds 30
minutos a 80°C, ou ambos)) ou menos que cerca de 1,4% e
mais especificamente, menos gque cerca de 1,1, e ainda
mais especificamente menos que cerca de 1,0%.

Mais especificamente, materiais resultantes dos
ensinamentos aqui terdo qualquer combinagdo de falhas em
um modo dictil (p.ex., ensaios de impacto de dardo multi-

axial (Impacto de Dardo Instrumentado) de mais que cerca

de 60% das amostras e, mais especificamente,
aproximadamente 100% (a -40°C, -30°C, ou -20°C) e

resisténcia ao Impacto Izod entalhado (a -20°C) de pelo
menos cerca de 15 J/m, e mais especificamente de pelo
menos 20 J/m, e ainda mais especificamente de pelo menos
30 J/m; e. opcionalmente, pelo menos uma dentre as
seguintes propriedades; a saber: uma densidade de cerca
de 0,85 a cerca de 1,25 g/cm’, e mais especificamente de
cerca de 0,88 a cerca de 1,10 e ainda mais
especificamente de cerca de 0,89 a cerca de 1,06 g/cm3;
um mdédulo flexional que varia de cerca de 600 a cerca de
2500 MPa, mais especificamente de cerca de 700 a cerca de
1700 MPa, e ainda mais especificamente de cexrca de 800 a
cerca de 1300 MPa; uma carga de ruptura (limite) de pelo

menos cerca de 8 MPa, mais especificamente pelo menos
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cerca de 12 MPa e ainda mais especificamente, pelo menos

cerca de 16 MPa; falha em um modo dactil (p.ex., ensaio
de impacto de dardo multi-axial (Impacto de Dardo
Instrumentado)) de mais que cerca de 60% das amostras e,

mais especificamente, aproximadamente 100% das amostras
(a -40°C, -30°C ou -20°C); ou contragdo média (p.ex.,
contracdo na direcdo de molde ou transversal de molde
(apés 1 a 24 horas a 23°C, ou pds-contragdo apds 30
minutos a 80°C, ou ambos)) ou menos que cerca de 1,4% e
mais especificamente, menos que cerca de 1,1, e ainda
mais especificamente menos que cerca de 1,0%.

Salvo indicagd3o em contrario, a “taxa de fluxo de
fundido” & determinada de acordo com ISO 1133 usando a
condigdo M gue prescreve uma temperatura de ensaio de
230°C e uma carga de 2,16 kg. Esta condigdo de ensaio é
comumente usada para polipropileno, incluindo
polipropilenos de impacto. Estes valores sao referidos
como “taxa de fluxo de fundido” ou “MFR”. Salvo indicag¢do
em contrdrio, o “indice de fusdo” é determinado por ISO
1133 usando a condig¢do D que prescreve uma temperatura de
ensaio de 190°C e uma carga de 2,16 kg. Esta condigdo de
ensaio é comumente usada para polietilenos, tais como
polietileno de alta densidade, polietileno de Dbaixa
densidade, polietileno de baixa densidade linear,

polietileno de muito baixa densidade, e plastdmeros de

poliolefinas. Medigdes realizadas nestes valores sao
referidas como “indice de fusdao” ou “MI”. Medig¢des de
Energia de Impacto de Dardo Instrumentado (IDI) ou

Multiaxial sd8o de acordo com ASTM D3673. Para fins de
ilustracao, ensaios de impacto de dardo multi-axial
(Impacto de Dardo Instrumentado) sdo realizados em um
instrumento MTS 810 High Rate usando uma célula de carga
de 2000 1lb. Todos os corpos de ensaio sdo discos com
didametro de aproximadamente gquatro polegadas gque tém
espessura de aproximadamente 0,125 polegada. Os discos
s8o impactados a cerca de 6,7 metros/segundo usando uma

ponta com aproximadamente 13 wmm de espessura. a 0,5
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polegada externa é travada por parafuso, deixando cerca
de 3” de area de teste. Um corte didctil (“ductile break”)
(denotado aqui pela designagdo “D”) deixa um furo
perfeito através do centro da pega com um plastico
conformado naquele furo, e nenhuma trinca estendendo-se
radialmente para fora ou visivel a olho nu. O ensaio &
repetido em dez corpos de ensaio para se obter o
percentual de falhas que sdo diGcteis.

Medigdes de densidade sdo de acordo com ISO 1183 (método
A). Medigdes de Impacto Izod entalhado sdo de acordo com
ISO 180 (método 1A). A cristalinidade percentual é medida
por calorimetria de +varredura diferencial (DSC) , de
acordo com ASTM D3417. Uma amostra com tamanho de 1
miligrama de polimero & selada em uma panela de DSC de
aluminio. A amostra é colocada em uma célula de DSC com
uma purga de nitrogénio de 25 centimetros cibicos por
minuto e resfriada até -100°C. Uma histdria térmica
padrdo é estabelecida para a amostra aquecendo-a a
10°C/minuto até 225°C. A amostra €& entdo resfriada (a
10°C/minuto) até -100°C e reaquecida a 10°C/minuto até
225°C. O calor de fusdao observado para a segunda
varredura €& registrada (AHopservado) - © calor de fusao
observado estd relacionado com o grau de cristalinidade
em percentual em peso da amostra de polipropileno pela
seguinte equagdo:

, ., AHobservado
Cristalinidade % = X 100

AHPP.i sotdtico
onde o calor de fusd3o para o polipropileno isotatico

conforme é reportado em B. Wunderlich, Macromolecular
Physics, Volume 3, Crystal Melting, Academic Press, Nova
York, 1980, pag. 48, & 165 Joules por grama de polimero.

A temperatura de transigdo vitrea (Tg) é medida em
amostras de elastdmero moldado sob compressao e
realizando uma rampa de temperatura usando um
Espectrdmetro Mecénico Diné&mico Rheometrics. A
temperatura de transigdo vitrea ¢é definida como a

temperatura no pico de tan de delta. Ensaios em Estado
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Sé6lido s3o realizados sob ambiente de nitrogénio liquido,
com dispositivos de torg¢d3o, no modo dindmico. Uma taxa de
rampa de temperatura de 3°C/min. é usada, com uma
freqiéncia de 1 rad/seg, e uma deformagdo inicial de
0,1%. As dimensdes médias de amostra compreendiam um
comprimento de 45,0 mm, largura de 12,6 mm, e espessura
de 3,2 mm.

Salvo afirmagdo em contrario, o mdédulo flexional de
acordo com ISO 178. A carga de ruptura (limite) é medida
segundo ISO 527-1/2. A contragdo é medida de acordo com
ISO 294 usando placas de 150 mm X 150 mm X 3 mm. A
viscosidade Brookfield & medida de acordo com ISO 2555.
Com referéncia particular a figura 1, os materiais
resultantes dos presentes ensinamentos geralmente
exibirdo uma pluralidade de particulas de Dborracha
dispersas uma matriz de poliolefina. O didmetro médio
ponderal volumétrico das particulas variard de cerca de
0,5 a cerca de 5 micra, e mais especificamente na faixa
de cerca de 1 a cerca de 3 micra. A carga & contemplada
para ser distribuida dentro do material, estando presente
na matriz, nas particulas de borracha, em uma interface
entre a matriz e nas particulas de borracha, ou gquaisquer
combinacdes destas. E adicionalmente contemplado que pelo
menos cerca de 20% em volume (e, mais especificamente,
pelo menos cerca de 35% em volume) das particulas de

borracha terdo um difmetro dentro da faixa de cerca de 1

a 3 micra (p.ex., dentro da faixa de cerca de 1,5 a cerca
de 2,7 micra) . Morfologias lamelares também sao
contempladas.

Uma microscopia de forga atdmica (AFM) ou uma microscopia
eletrébnica de transmissdao (TEM) com andlise de imagens
poderd ser usada para a analise do tamanho de dominio da
borracha. Por exemplo, a AFM poder&d ser usada para gerar
imagens da morfologia da borracha, amostrando uma barra
moldada por injeg¢do, vendo o niGcleo da barra na diregao
de fluxo. Por exemplo, a amostragem poderd ser realizada

usando um crio-ultramicrotomo (p.ex., Leica Ultracut
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S/FCS) a uma temperatura abaixo da temperatura de
transicdo vitrea dos polimeros (p.ex., -100°C). Imagens
de AFM poder3o ser obtidas usando um Tapping Mode™
(marca registrada da Veeco Instruments, Inc., Santa
Barbara, CA) onde o brago em balango & oscilado a uma
freqiiéncia ressonante e os ajustes de controle de
realimentacdo para amplitudes de batimento constante. As
imagens foram processadas usando um software Nanoscope
versd3o 5.12b-46 da Veeco Instruments. A andlise de
imagens poderd ser realizada usando um software Leica
Qwin para obter o tamanho médio de particula e as
distribuig¢des de tamanho de particula. Este software nao
usou a correcgdo de segdo plana da distribuig¢do de tamanho
de particula. Uma tal corregdo poderd ser usada e poderia
resultar em uma maior distribuicdo de tamanho de
particula.

Os artigos de acordo com a presente invengdo encontram

uso em um nUmero de aplica¢des. Dentre estas, estédo
aplicagdes nas guais materiais poliolefinicos, e
particularmente poliolefinas termoplasticas, sao

empregados. Por exemplo, os materiais feitos de acordo.
com os ensinamentos aqui encontram aplica¢do atraente em
veiculos de transporte na forma de um componente interior
ou exterior, tails como para-choques, frisos, acabamentos
exteriores, grades, saias laterais, spoilers, defletores,
blindagens, painéis de acabamento interiores,
travesseiros para joelho, painéis de instrumentos, cabos,
e semelhantes. Os artigos poderdo ser conformados e
consistir3o essencialmente dos materiais de acordo com os
ensinamentos aqui. Eles também poderdo fazer parte de um
conjunto. Também é possivel que um artigo conformado
feito de acordo com os ensinamentos aqui seja laminado a
uma outra estrutura, tal como por soldagem, ligamento por
adesivo, ou qualquer combinagdo destes. Também & possivel
que os artigos possam fazer parte de um conjunto
sobremoldado ou moldado por co-injegdo.

Exemplos de sistemas de agentes de ligamento adequados
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para uso aqui incluem, sem limitag¢do, cianocacrilatos,
(met)acrilicos, poliuretanos, silicones, epdxis, ou
semelhantes. Um adesivo particularmente atraente inclui
um complexo de organoborano/amina, tal como divulgado nas
patentes U.S. n°®® 6.710.145, 6.713.579, 6.713.578,
6.730.759, 6.949.603, 6.806.330, e pedidos de patente
U.S. publicados n® 2005-0004332 e 2005-0137370, todos os
quais sendo expressamente incorporados agui por
referéncia.

Os artigos poderdao adequadamente ser tratados em uma
operagdo secunddria bem como para melhorar as suas
propriedades. Por exemplo, sem limitag¢do, eles poderao
ser revestidos ou, de outra forma, tratados
superficialmente. Por exemplo, em uma concretizag¢do, as
superficies de um corpo poderdao opcionalmente ser
submetidas a um tratamento preliminar antes do ligamento
a um outro corpo. Este tratamento opcional poderd incluir
limpeza e desengraxamento, revestimento por plasma,

tratamento com descarga corona, revestimento com outro

tratamento superficial, revestido com um agente de
ligamento, ou qualquer combinagao destes. Em uma
concretizacgdo, um corpo poderd ser submetido a um

revestimento de plasma baseado em carbono-silica, p.ex.,
conforme descrito na patente U.S. n° 5.298.587, patente
U.S. n° 5.320.875, patente U.S. n° 5.433.786 e patente

U.s. n°® 5.494.712, todas agui incorporadas por
referéncia. Outros tratamentos superficiais também
poderdo ser empregados, tais como um tratamento

superficial por plasma de acordo com ensinamentos
divulgados na técnica conforme encontrados na patente
U.S. n° 5.837.958, aqui incorporada por referéncia. Uma
decoragdo intramolde também poderd ser empregada.

Os seguintes exemplos ilustram diversos aspectos da
presente invencdao. Os valores mostrados sdo aproximados e
ndo deverao ser considerados como limitativos da
invencdo. Variag¢des nos parametros de processamento sdo

possiveis conforme divulgados ao longo do descritivo.
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Ademais, os resultados mostrados também poderdo variar
(p.ex., de +/- 10% dos valores declarados ou até acima) .
Exemplos
A tabela 1 lista algumas poliolefinas que poderdao ser
usadas no segundo material para formulagdo com a carga.
Affinity GA 1900 e Affinity GA 1950 sdo exemplos de
plastdmeros de poliolefinas que poderdo ser usados.
Outros materiais poderdo ser usados, por exemplo, poderao
ser empregados plastdmeros de etileno-octeno que tenham
uma densidade de cerca de 0,87 e também tenham uma baixa
viscosidade, conforme medida por viscosidade Brookfield a
177°C, de 8.000 a 17.000 cps. O 1indice de fusdo do
Affinity GA 1900 e do Affinity GA 1950 & de
aproximadamente 1000 e 500 g/1 min, respectivamente
(medido usando ISO 1133, condig¢do D; 190°C/2,16 kg).

-

Versify DE4300.01 €é um elastbmero desenvolvimental
produzido de Dow Plastics e é um copolimero de
polipropilenoc-etileno. Versify DE4300.01 tem uma tipica
taxa de fluxo de fundido de cerca de 25.

Amostras de mistura base com talco e Affinity GA1900 sdo
feitas em uma extrusora de ©zrosca dupla ZSK-25 a
velocidades de roscas de 200 a 450 rpm conforme mostrado
na tabela 2. A concentracao de talco para estas amostras
€ de 40% p/p a 80% p/p. Amostras de misturas padrdo sdo
dadas na tabela 3, onde ou o Affinity GA1900 ou o Versify
DE4300.01 é formulado com o talco.

Uma poliolefina que podera ser usada como primeiro
material & um polipropileno de impacto. A tabela 4 lista
os polipropilenos de impacto ilustrativos comercialmente
disponiveis da Dow Plastics, DC7003, XUR-258, TPO
Desenvolvimental D143.00, C705-44NA, e C715-12NHP. Estes
polipropilenos todos contém uma fase de alta rigidez
correspondente ao homopolimero de polipropileno e uma
fase macia correspondente ao copolimero de etileno
elastomérico.

O polipropileno de impacto €& alimentado & tremonha de uma

maquina de moldagem por injegd@o juntamente com MB8 ou
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MB9. Antes de alimentar & magquina de moldagem por
injegdo, polipropileno de impacto e a mistura base sao
manualmente misturados a seco. As composi¢des destas
amostras s3o dadas na tabela 5. A amostra de controle 1
contém apenas polipropileno DC7003. Os exemplos 2, 3 e 4
contém 6%, 8% e 10% de MB8, respectivamente, e 94$, 92% e
90%, respectivamente, de polipropileno DC7003. O exemplo
5 contém 8% de MBY9 e 92% de polipropileno DC7003. Essas
amostras s3o preparadas sem misturagdo sob fusdo do
polipropileno de impacto e a mistura padrdo antes de
alimentar & mAquina de moldagem por injegdo. A maquina
usada para a moldagem por injegdo é uma Demag/Ergotech
80-200 tendo uma rosca e 25 mm de didmetro e uma razdo de
comprimento para didmetro (L/D) de cerca de 20. A rosca é
uma rosca padrdo para moldar os polipropilenos de impacto
e n3o tem se¢des de misturacdo. A taxa de compressao da
rosca variou de 2 para 3. As amostras de ensaio séo
moldadas usando insertos ou para placas de 3 mm ou para
barras trativas e flexionais. As condig¢des de processo
para a magquina de moldagem por inje¢do bem como outras
maquinas usando o processo conforme ensinado em outros

trechos incluem:

Temperaturas do Cilindro 190 - 230°C (p.ex., 210)

(do bocal para a ?bertura 190 - 230°C (p.ex., 210)
de alimentagao: 170 - 210°C (p.ex., 190)

170 - 210°C (p.ex., 190)

150 - 190°C (p.ex., 170)

40 - 95°C (p.ex., 70)

Temperatura da 35-50°C/35-50°C (p.ex.,
Ferramenta: 40°C/40°C)
Velocidade de Dosagem: 150-190 rpm (p.ex., 170 rpm)
Contrapressao: 40-100 bar (p.ex., 70 bar)
Curso de Dosagem: 70-80 mm (p.ex., 74,5 mm)
Recuo de Rosca (“Screw 73-83 mm (p.ex., 77,5 mm)
Back”) : (descompressdo de cerca de 3
mm)
Ponto de Transferéncia 8-12 mm (p.ex., 10 mm)
(“Switchover Point”) :
Pressdo de Retencdo: 450-550 bar (p.ex., 491 bar)

para barras trativas; 300-400
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bar (p.ex., 350 bar) para
placas de 3 mm
Tempo de Retengdo: 30-50 seg (p.ex., 40 seg)
Velocidade de Injegdo: 25-50 mm/seg (p.ex., 35
mm/seqg)
Tempo de Resfriamento: 10-20 seg (p.ex.: 13 seg)
Tempo Total de Ciclo: +/- 60 seg (de acordo com
padrao ISO)

A amostra de controle C6 é preparada moldando por injegao
polipropileno XUR-258 isoladamente. Os exemplos 7-16 sao
preparados moldando por injegdo polipropileno XUR-258 com
MB4 ou MB5 de acordo com as concentrag¢des mostradas na
tabela 6. N3o h& nenhuma misturagdo sob fusdo de
polipropileno XUR-258 com MB4 ou MB5 antes de alimentar a
tremonha da médgquina de moldagem por injegdo.

Micrografias de AFM do exemplo 4 foram mostradas na
figura 1. Estas micrografias mostram a fase continua
sendo o polipropileno mais rigido, e particulas discretas
de uma fase mais macia (particulas escuras), incluindo o
polimero elastomérico do polipropileno de impacto e o
Affinity GA1900, gue aparentam ser compativeis. As
particulas leves do talco também poderdo ser observadas
nesta micrografia de AFM. O tamanho de particula de
fracdo médio das particulas macias €& de cerca de 1,65 um.
Esta fase representa cerca de 28% do material total.

As micrografias de AFM das figuras 1 também mostram que
apds o material ser moldado por injegdo, a maioria das
particulas de talco poderia possivelmente residir na fase

polipropileno da pega moldada por injegdo.
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Tabela 1.

Material de Mistura Base

Propriedades Tipicas de Poliolefinas Usadas no

Composigdo (% p/p) AffinityAffinity] Versify
GA1200 GA1950 DE4300.01
Mondémero Primario Etileno|Etileno |Propileno
Indice Fus3o ISO 1133, Cond.D 1000 500 25
(g/10 min.) :
Densidade (g/cm?®) 0,870 0,874 0,866
Temperatura de Transigdo Vitrea -58 -57 -29
- (°C)
Temperatura de Fusdo DSC (°C) 68 70
Carga de Ruptura (MPa) (ASTM 1,55 1,76
D638)
Alongamento Final (%) (ASTM 106 185
D638)
Carga de Ruptura Limite (MPa) 2,8
(ASTM D638)
Alongamento Final Limite (%) 67
(ASTM D638)
Médulo Flexional (MPA) (ASTM D- 32
790%)
Viscosidade Brookfield (177°C) 5200 17000
(cps)
Tabela 2. Composicdes de Amostras de Misturas Base
MB1 | MB2 | MB3 | MB4 | MB5 | MB6 | MB7
Talco, Mistron G7C 40,0050,00/60, 00|65, 00{70,00[75,00|80, 00
Affinity GA1900 51,43/42,86|34,29130,00125,71121,43]117,14
Erucamida 3,43]12,86(2,29|2,00(1,71(1,43|1,14
Estabilizantes de UV [5,14|4,29|3,43|3,00(2,57(2,14|1,71
Energia Especifica, 392 | 551 |1192(1156|1337|1590 (3097
J/g
Temperatura de Fusado 100 | 104 | 106 | 106 | 112 | 130 | 174
(°C)
Velocidade da Rosca 200 | 300 | 350 | 350 | 350 | 350 | 450
(rpm)
Tabela 3. Composi¢les de Amostras de Misturas Base
MBS MBS (MB10|MB11
(a) Talco, Mistron G7C 70 70 65 60
Affinity GA1900 30
Versify DE4300.01 30 35 40
Energia Especifica, J/g 1997 (1864|1820
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Tabela 4. Propriedades de Materiais de Polipropileno
Grau de DCT7003| XUR~-258 | Desenv. C705- C715-
Polipropileno D143.00 44NA 12NHP
Taxa Fluxo Fundido 12 11 44 12
(g/10min)
Concentragao 16,5 15 15 8 8
Etileno (% p/p)
Densidade 0,90 0,9 0,90 0,9 0,9
Médulo Flexional 710 840 950 1450 1450
(MPa)
Carga Ruptura 17,1 18 18 28 28
(Limite) (MPa)
Tipo de Impacto| Impacto | Impacto | Impacto |[Impacto
Polipropileno
Tabela 5. Composigdes e Propriedades de
Misturas Moldadas por Injegao
Composigdo (% p/p) C-1 |Ex.2 |Ex.3|Ex.4Ex. 5
Polipropileno DC7003 100% | 94% 92% 90% 92%
MB8 6% 8% 10
MB9 8%
Total 100%|100%}100%|100%|100%
Propriedades
Indice de Fusdo (g/10 min) (230°c)| 10 (11,6|13,3|12,8|12,5
Médulo Flexional (MPa) 714 939 |11040}1110041023
Impacto de Dardo (-40°C, 2mm, 31,0(42,6(53,6(53,1|53,7
energia total) (J)
Impacto de Dardo (-20°C, 3mm, 31,0 (42,8(52,7|53,1|53,7
energia total) (J)
Impacto Charpy, (Entalhe, 23°C) 62,0|67,3(65,8|65,4|67,0
(kJ/m?)
Impacto Charpy, (Entalhe, -20°Cc) |(11,2|12,1|12,3|11,4 11,3
(kJ/m?)
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Tabela 6. Composigdes de Misturas Moldadas

por Injegdo e Propriedades

Composicgdo (% p/p) c-6 |Ex.7 | Ex.8 |Ex.9 |[Ex.10Ex.11
Polipropileno XUR-258 100% |91,5%(87,7%|84,6%|81,5%[72,3%
MB4 (65% talco) 8,5% (12,3%|15,4%[18,5%27,7%
MB5 (70% talco)
Total 100% | 100% | 100% |100%|100%|100%
Concentrag¢dao de Talco - 0% 5,5% | 8,0% |10,0%|12,0%|18,0%
Calculada
Propriedades
Densidade (g/cm3) 0,897|0,929(0,947(0,96|0,971| 1,39
Médulo Flexional (MPa) 837 1090 (1205|1283 ] 1274 | 1440
Carga de Ruptura no 17,9 18 i17,5117,8| 17,5 ]| 16,8
Limite (MPa)
Alongamento no Limite 7,7 6,7 6,7 | 6,4 6,5 6,3
(%)
Izod Entalhado (23°C ) 46,5 |1 47,4 [49,3|44,2| 43,2 | 40,1
(kJ/m?)
Izod Entalhado (0°C) 49,6 | 46,8 {43,1(41,1(41,9 | 33,3
(kd/m?)
Izod Entalhado (-20°C) 41,3 |1 39,9 (33,5(34,4| 33,3 23
(kJ/m?)
Izod Entalhado (-30°C) | 15,3 (33,6 |29,1|16,5| 6,9 6,8
(kJ/m?)
Izod Entalhado (-40°c) | 10,6 | 8,9 | 9,6 | 8,5 | 6,7 5,9
(kJ/m?)
Impacto de Dardo em
Queda a -20°C
Energia no Pico (J) 26,91 26,3 26,3 25 24,4 | 23,6
Energia Total (J) 51,51!51,8 |51,3!/50,5| 49,51 49,2
Tipo de Falha, 5 Ductil 100 100 100 100 100 90
Impacto de Dardo em
Queda a -30°C
Energia no Pico (J) 27,811 29,5 (29,5 26 25,9 1| 25,2
Energia Total (J) 54,8 58 58,2 53 51,91 48,5
Tipo de Falha, % Ductil| 100 100 100 | 100 100 60
Impacto de Dardo em
Queda a -40°C
Energia no Pico (J) 32,6 | 28,9 1|28,3|29,3 29 28,9
Energia Total (J) 63,3 | 57,3 |55,7|56,1|54,4 | 43,2
Tipo de Falha, 5 Ductil| 100 100 70 40 0 0
Contragdo de Placa
Moldada por Injecgdo de
150x150x3 mm
Diregcdo de Molde, apés 11,22 |1,05|1,00|0,97{0,88 | 0,77
h (%)
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Direc¢do Transversal, 1,20 |1,06 |0,98|0,9710,92 | 0,84
apbés 1 h (%)
Direcdo de Molde, apds [1,28 1,12 (1,04|1,04|0,96 | 0,81
24 h (%)
Diregdo Transversal, 1,241,110 (1,01(1.01|0,97 0,89
apds 24 h (%)
Dire¢d3o de Molde, apbs | 1,39 (1,04 (1,05(1,03|0,94 | 0,81
30 min, 80°C (%)
Diregdo Transversal, 1,36 (1,11 11,06|1,05|(1,00 ]| 0,921
apbés 30 min, 80°C (%)
Tabela 6 (Cont.). Composigdes de Misturas
Moldadas por Injegdo e Propriedades
Composig¢do (% p/p) Ex.12(Ex.13|Ex.14|Ex.15|Ex.16
Polipropileno XUR-258 92,1%|88,6%|85,7%|82,9%|74,3%
MB4 (65% talco)
MB5 (70% talco) 7,9% |11,4%|14,3%|17,1%(25,7%
Total 100% | 100% | 100% | 100% | 100%
Concentracao de Talco - 5,5%|8,0%|10,0%|12,0%|18,0%
Calculada
Propriedades
Densidade (g/cm?) 0,924 0,94 |0,963]|0,968|1,017
Médulo Flexional (MPa) 1035|1165 | 1199 | 1305 ] 1443
Carga de Ruptura no Limite 18 18,1 |17,7 18 17,5
(MPa)
Alongamento no Limite (%) 6,4 6,1 6,7 6,2 6
Izod Entalhado (23°C ) 46,9 50,8 |47,2|46,7|42,9
(kJ/m?)
Izod Entalhado (0°C) (kJ/m?) |48,5|46,7 |42,8 40,4 35
Izod Entalhado (-20°C) 39,6 | 37 |31,7| 31 |16,9
(kJ/m?)
Izod Entalhado (-30°C) 13,2|28,126,5|17,8 8
(kJ/m?)
Izod Entalhado (-40°C) 8,8 9 8,8 8,6 6,3
(kd/m?)
Impacto de Dardo em Queda a -
20°C
Energia no Pico (J) 26,9 |1 26,6 126,81 26,9 | 25,7
Energia Total (J) 52,4 ]|51,8|50,9]|52,5 50
Tipo de Falha, % Ductil 100 100 90 100 70
Impacto de Dardo em Queda a -
30°C
Energia no Pico (J) 27,2125,9127,8|29,5|27,7
Energia Total (J) 52,9146,4 | 54,7 52 42,4
Tipo de Falha, % Ductil 100 80 100 20 0




10

15

20

27

Impacto de Dardo em Queda a -

40°C
Energia no Pico (J) 31,9|130,9(31,7|28,3 28,7
Energia Total (J) 57,3 48 53,9|150,2147,1
Tipo de Falha, % Ductil 50 10 0 10 0

Contracgdo de Placa Moldada
por Injegao de 150x150x3 mm
Direc3do de Molde, apbés 1 h |1,09|1,04 (0,97 |0,90|0,85

(%)

Dire¢d3oc Transversal, apdés 1 h|/1,06|1,03|0,96|0,92 0,88
(%)

Direc¢do de Molde, apds 24 h (1,18 (1,12|1,06 (0,95 (0,90
(%)

Direg¢do Transversal, apbs 241,14 (1,09|1,05}0,97|0,93
h (%)

Diregcdo de Molde, apds 30 1,16 |1,11|1,05(0,95]|0,90
min, 80°C (%)

Dire¢do Transversal, apdés 30|1,15|1,10 (1,06 |1,00]| 0,95

min, 80°C (%)

Conforme discutido anteriormente, desejavelmente, o)
processo da presente invengdo é substancialmente isento
de uma etapa de formular entre si o primeiro, segundo e
guaisquer terceiro ou outros materiais antes da etapa de
mistura, e especificamente uma etapa de formulagao que
inclua uma etapa de misturagao sob fusdo dos materiais.
Serd apreciado que tal requisito poderd ainda ser
atendido empregando etapas de misturagdo a seco abaixo
dos pontos de fusdo dos materiais. Por exemplo, &
possivel que aqui, antes da introdugdo dos materiais de
partida em um conjunto de rosca e cilindro, pelotas dos
materiais possam ser misturados a seco (p.ex., pPor um
brago misturador em uma tremonha) . Um alimentador
adequado, tal como um alimentador gravimétrico (conforme
discutido) podera opcionalmente ser empregado.

Conforme pode ser observado, os ensinamentos aqui
permitem a produg¢do de artigos termoplasticos conformados
que apresentam caracteristicas de desempenho comparéveis
ou melhores relativamente a materiais existentes que sao
formulados antes da sua introdug¢do em um equipamento de
conformagdo (p.ex., antes da introdug¢do em uma tremonha

de uma maquina de moldagem por injegado). Vantajosamente,
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os materiais s3o processados formando artigos resultantes
com um  histdérico térmico gue é substancialmente
minimizado comparativamente com artigos feitos com
misturas previamente formuladas.

Conquanto uma caracteristica da presente invengdo possa
ter sido descrita no contexto de apenas uma das
concretizacdes ilustradas, cada caracteristica podera ser
combinada com uma ou mais outras caracteristicas de
outras concretiza¢des, para qualquer dada aplicagéo.
Também serid apreciado do acima gque a fabricagao das
estruturas inéditas aqui e a sua operagdo também
constituem processos de acordo com a presente invengao.
Salvo afirmagdo em contrario, dimensdes e geometrias das
diversas concretizagdes mostradas aqui nao sdo
pretendidas para serem restritivas a invengdo, e outras
dimensdes ou geometrias sdo possiveis. Componentes
estruturais ou etapas plurais poderdo ser providos por
uma Unica estrutura integrada ou etapa. Alternativamente,
uma dnica estrutura integrada ou etapa poderd ser
dividida em etapas ou componentes plurais separados.
Entretanto, também é possivel gque as fungdes sejam
integradas em um Unico componente ou etapa. Ademais, a
divulgagdo de “o” ou “um” elemento ou etapa ndo &
pretendido excluir elementos ou etapas adicionais.

O uso de “cerca de” ou “aproximadamente” em conexdao com

uma faixa aplica-se a ambas as extremidades da faixa.

Dai, “cerca de 20 a 30” é pretendido para cobrir “cerca
de 20 a cerca de 30”, inclusive os pontos extremos
especificados.

Deverid ser entendido que a descrigdo acima é pretendida
para ser ilustrativa e nao restritiva. Muitas
concretizacdes bem como muitas aplicag¢des além dos
exemplos providos tornar-se-ao aparentes aqueles
entendidos no assunto pela leitura do descritivo acima.
Portanto, a abrangéncia da invencado devera ser
determinada n3o com referéncia ao descritivo acima, mas,

ao invés, devera ser determinado com referéncia as
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reivindicacdes apensas, Jjuntamente com a plena gama de
equivalentes aos quais tais reivindicagdes fazem jus. As
divulgacdes de todos os artigos e referéncias, incluindo
pedidos e publicagdes de patentes, s3o aqui incorporadas
por referéncia para todos os propdsitos. A omissdo nas
reivindicagdes a seguir de qualquer matéria ou aspecto
gque esteja divulgado aqui ndo é uma renlGncia de tal
matéria, tampouco devera ser considerado que os
inventores nd3o considerem tal matéria como sendo parte da

matéria divulgada como matéria inventiva.
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REIVINDICACOES

1. Processo para fazer um artigo conformado,

caracterizado pelo fato de compreender as etapas de:

a) prover como materiais separados um primeiro material
que inclua wuma primeira poliolefina, e um segundo
material incluindo uma adigdo de:

(I) de cerca de 45 a 85% p/p da adigdo total de pelo
menos uma carga mineral particulada; e

(ITI) de cerca de 15 a cerca de 55% p/p da mistura total
de pelo menos uma segunda poliolefina tendo um indice de
fusdo maior que cerca de 150 g/10 min. a 190°C/2,16 kg,
conforme medido de acordo com ISO 1133 (condigdo D) ;

b) aplicar uma forga de cisalhamento no primeiro e
segundo materiais, enquanto os materiais estejam a uma
temperatura elevada para misturar os materiais de maneira
a formar uma mistura fundida;

¢) conformar a mistura fundida; e

d) solidificar a mistura fundida,

sendo que o processo é substancialmente isento de uma
etapa de formular entre si o primeiro e o segundo
materiais antes da etapa de misturar, e o plastdmero de
poliolefina inclui um termopléstico tendo um mondmero
primario de etileno.

2. Processo, de acordo com a reivindicagdo 1,

caracterizado pelo fato de a primeira poliolefina do

primeiro material compreender uma poliolefina
termoplastica, o plastdbmero de poliolefina tendo um
comondmero selecionado dentre 1l-buteno, 1l-hexeno e 1-
octeno.

3. Processo, de acordo com a reivindicag¢do 1 ou 2,

caracterizada pelo fato de a etapa de aplicar uma forga

de cisalhamento ocorrer a uma temperatura elevada
enquanto que o primeiro e o segundo materiais avangar ao
longo de uma rosca com um conjunto de rosca e cilindro e
O processo ser substancialmente isento de uma etapa de
formular entre si o primeiro e o segundo materiais antes

da etapa de alimentar o primeiro e o segundo materiais no
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conjunto de rosca e cilindro.
4. Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes de 1 a 3, caracterizado pelo fato de o

segundo material compreender adicionalmente um copolimero
de propileno-etileno definido por

i) um indice de fusd3o maior gque cerca de 10 g/10 min. a
230°C/2,16 kg conforme medido de acordo com ISO 1133
(condigdo M) e

ii) um médulo flexional de menos que cerca de 100 MPa,
conforme medido de acordo com ASTM D-790.

5. Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicacdes de 1 a 4, caracterizado pelo fato de

compreender ainda uma etapa de prover uma remoagem para
misturar com pelo menos o primeiro e o segundo materiais,
e uma etapa de prover um concentrado de cor para alcangar
uma desejada cor no artigo conformado resultante.

6. Processo, de acordo com qualgquer uma das

reivindicacdes 1 a 5, caracterizado pelo fato de a

poliolefina termopléstica do primeiro material incluir um
copolimero de impacto de polipropileno identificado por
uma taxa de fluxo de fundido de menos gque cerca de 70
g/10 min. (ISO 1133, condigdo M a 230°C, 2,16 kg), e
contendo mais que cerca de 8% p/p (do primeiro material)
de etileno, tendo mais que cerca de 40% de
cristalinidade, ou qualquer combinagdo destes.

7. Processo, de acordo com qualquer uma das

reivindicag¢des 1 a 6, caracterizado pelo fato de a carga

mineral particulada ser talco, o plastdmero de
poliolefina incluir um polimero feito com um catalisador

de metaloceno e a primeira poliolefina incluir mais que

cerca de 8% p/p (em peso do primeiro material) de
etileno.

8. Processo, de acordo com qualqguer uma das
reivindicagdes 1 a 7, caracterizado pelo fato de a

segunda poliolefina incluir um copolimero de etileno-

octeno.
9. Kit para uso em um processo para fazer um artigo
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conformado, conforme definido em gqualquer uma das

reivindicagdes 1 a 8, caracterizado pelo fato de incluir

em embalagens separadas:

(i) uma primeira olefina; e

(id) uma adicd3o de pelo menos uma carga mineral
particulada; e uma segunda poliolefina tendo um indice de
fus3o maior que cerca de 150 g/10 min. a 190°C/2,16 kg,
conforme medido de acordo com ISO 1133 (condigdo D);
sendo que a segunda poliolefina compreende um plastdmero
de poliolefina; sendo que a primeira poliolefina inclui

mais que cerca de 8% p/p (em peso do primeiro material)

‘"de etileno, sendo que a carga mineral inclui talco, e

sendo que a segunda poliolefina inclui um copolimero de

etileno-octeno.
10. Artigo, caracterizado pelo fato de ser feito de

acordo com o processo conforme definido em gqualquer uma

das reivindicag¢des 1 a 9.
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RESUMO
“PROCESSO PARA FAZER UM ARTIGO CONFORMADO, KIT PARA USO
EM UM PROCESSO PARA FAZER UM ARTIGO CONFORMADO E ARTIGO”.
A presente invengdo é direcionada melhorar processos para
fazer artigos pléasticos, e artigos feitos a partir
destes. Em um aspecto amplo, a invengdo é direcionada a
processos melhorados e a artigos feitos a partir destes,
incluindo as etapas de prover como materiais separados um
primeiro material que inclua uma primeira poliolefina, e
um segundo material incluindo uma adigdo de cerca de 45 a
85% p/p da adigd3o total de pelo menos uma carga mineral
particulada; e de cerca de 15 a cerca de 55% p/p da
mistura total de pelo menos uma segunda poliolefina tendo
um indice de fusf3o maior que cerca de 150 g/10 min. a
190°C/2,16 kg, conforme medido de acordo com ISO 1133
(condi¢cd3o D); aplicar uma forga de cisalhamento no
primeiro e segundo materiais, enquanto os materiais
estejam a uma temperatura elevada para misturar os
materiais de maneira a formar wuma mistura fundida;
conformar a mistura fundida; e solidificar a mistura

fundida.
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