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DESCRIPCION
Composiciones de poliolefinas obtenidas a partir de poliolefinas recicladas
Campo de la invencién

La presente descripcion se refiere a composiciones de poliolefinas, en particular, composiciones de polipropileno, que
contienen polipropileno reciclado que se puede usar en articulos moldeados por inyeccién. Las composiciones de
poliolefinas segun la presente descripciéon encuentran aplicacion en el campo de la automocién y en articulos para el
hogar, tales como maletas y contenedores.

Antecedentes de la invencion

Las composiciones de poliolefina para este uso, en particular las maletas, se describen en el documento
WO2006/067023 como compuestas del:

50 al 77 %, preferiblemente del 50 a menos del 70 %, de un polimero de propileno cristalino que tiene una cantidad
de péntadas isotacticas (mmmm), medida mediante 13C-RMN sobre |a fraccién insoluble en xileno a 25 °C, superior
al 97,5 % molar y un indice de polidispersidad que oscila de 4 a 10, preferiblemente de 5 a 10, mas preferiblemente
de 5,5a 10;

del 13 al 28 %, preferiblemente mas del 15 al 28 %, de un copolimero elastomérico de etileno y propileno, teniendo el
copolimero una cantidad de unidades recurrentes derivadas del etileno que varia del 30 al 70 %, preferiblemente del
35 al 60 %, y siendo parcialmente soluble en xileno a temperatura ambiente, teniendo la fraccién polimérica soluble
en xileno a temperatura ambiente un valor de viscosidad intrinseca que variade 2 a 4 dlfg; y

del 10 al 22 %, y preferiblemente del 10 al 20 %, de polietileno que tiene un valor de viscosidad intrinseca que oscila
de 1 a 3 dlfg y que contiene opcionalmente unidades recurrentes derivadas de propileno en cantidades inferiores al
10 %.

Las composiciones anteriormente mencionadas estan dotadas de buena rigidez, resistencia a impactos y resistencia
al blanqueamiento por tensién.

El documento WO 2018/206353 se refiere a composiciones que comprenden polipropileno reciclado. La composicién
comprende un copolimero heterofdsico HECO-1 o HECO-2 que no corresponden a los componentes de la presente
descripcién.

El documento EP 3165473 se refiere a composiciones que comprenden polipropileno reciclado que contienen solo el
30 % en peso de polipropileno reciclado.

En términos generales, las composiciones de poliolefinas, aunque son apreciadas en términos de rendimiento,
plantean preocupaciones en términos de sostenibilidad, con especial referencia al hecho de que su produccién se
basa en el uso de fuentes no renovables.

Como consecuencia, un intento comin de mitigar el problema es el de usar, en composiciones poliolefinicas
multicomponentes, cantidades variables de poliolefinas recicladas tales como polipropileno o polietileno.

La poliolefina reciclada se deriva de flujos de material de desecho posconsumo (PCW, por sus siglas en inglés) que
se somete a varios pasos de separacidén de otros polimeros, como el PVC, el PET o el PS.

Uno de los problemas clave del reciclaje de las poliolefinas, especialmente cuando se trata de flujos de materiales
procedentes de material de desecho posconsumo (PCW), es la dificultad de separar cuantitativamente el polipropileno
(PP) del polietileno (PE) y viceversa. Por lo tanto, aunque se denominan PE reciclado (rPE) o PP reciclado (rPP), se
ha descubierto que los productos disponibles en el mercado procedentes de fuentes de PCW son mezclas de PP y
PE, alcanzando el componente menor hasta < 50 % en peso.

Este hecho, asociado a la presencia en el material reciclado de aditivos y componentes secundarios que pueden no
ser totalmente adecuados para la aplicacién en la que se supone que van a usarse, conduce a la consecuencia de
que dichas mezclas de PP/PE recicladas pueden sufrir un deterioro de las propiedades mecanicas, 6pticas y estéticas
y presentan una escasa compatibilidad entre las principales fases del polimero durante el remoldeo. El resultado es
una menor fiabilidad percibida de los articulos que provienen del uso de r-PP o r-PE debido al menor rendimiento de
las composiciones de las que derivan.

Como consecuencia, se desaconseja rotundamente el uso de material reciclado en aplicaciones que requieren un
nivel de alto rendimiento y se limita a aplicaciones de bajo costo y no exigentes.
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El problema es aln més dificil de resolver en situaciones en las que se necesitan composiciones de polipropileno de
alta fluidez. La fabricacién de objetos de mayor tamafio mediante moldeo por inyeccidn, de hecho, a menudo requiere
calidades de polimero con mayor fluidez. Sin embargo, las composiciones poliméricas con mayor fluidez pueden
implicar una degradacién no deseada de las propiedades mecanicas, lo que hace que el objeto final no sea compatible
para ciertas aplicaciones.

Se ha descubierto ahora de manera inesperada que determinadas formulaciones especificas basadas en polipropileno
reciclado pueden utilizarse en la preparacién de articulos moldeados por inyeccién de alta fluidez que tienen una
excelente combinacién de propiedades mecénicas y estéticas.

Resumen de la invencién

Por lo tanto, un objeto de la presente descripcién es una composicién de polipropileno que comprende (porcentaje en
peso):

(a) del 55 al 85 %, preferiblemente del 60 al 80 %, mas preferiblemente del 62 al 75 % de un polipropileno
reciclado (r-PP);

(b) del 10 al 30 %, preferiblemente del 12 al 26 %, mas preferiblemente del 15 al 25 % de un elastémero de
poliolefina (POE) que es un copolimero de etileno-alfa-olefina seleccionado entre copolimeros C2-C4, copolimeros Co-
Cs y copolimeros C2.Cs con una cantidad de etileno que oscila del 70 al 80 % en peso;

(c) del 3 al 12 %, preferiblemente del 4 al 10 %, més preferiblemente del 5 al 8 % de una composicién que
comprende
i) del 20 % al 90 % de un componente de polipropileno cristalino que contiene del 25 % al 75 % de una fraccién

Al que tiene un caudal en estado fundido MFR' de 0,5 a 10 g/10 min., y del 75 % al 25 % de una fraccion A2 que tiene
un caudal en estado fundido MFR! tal que la relacién MFR'/MFR' es de 30 a 2000; y en donde las fracciones Al y A2
se seleccionan independientemente del grupo que consiste en un homopolimero de propileno, un copolimero aleatorio
de propileno que contiene hasta un 8 % de etileno y un copolimero aleatorio de propileno que contiene hasta un 8 %
de al menos una a-olefina C4-C10; y

i) del 10 % al 80 % de un componente copolimérico de etileno y propileno, conteniendo el copolimero del 10 al
70 % de etileno y, opcionalmente, cantidades menores de un dieno, siendo dicho copolimero soluble en xileno a
temperatura ambiente y teniendo una viscosidad intrinseca [n] de 3 a 9 dl/g, preferiblemente de 4 a 9 dl/g,

(d) del 1 al 6 % en peso de un material de relleno inorganico;

teniendo la composicién completa un valor del caudal en estado fundido (ISO 1133 230 °C/2,16 kg) que oscila de
10 g/10' a 50 g/10', preferiblemente de 18,0 g/10’ a 50 g/10', més preferiblemente de 20 a 45 g/10’, especialmente de
23 a 35 g/10', refiriéndose los porcentajes de (a) a (d) al peso total de la composicién de polipropileno.

Descripcion detallada de la invencién

El término “copolimero™, tal como se usa en el presente documento, se refiere tanto a polimeros con dos unidades
recurrentes diferentes como a polimeros con mas de dos unidades recurrentes diferentes, tales como terpolimeros,
en la cadena. Por “temperatura ambiente” y “temperatura ambiental” se entiende una temperatura de 25 °C.

Por el término “polipropileno cristalino” se entiende en la presente solicitud un polimero de propileno que tiene una
cantidad de péntadas isotacticas (mmmm), medida mediante "*C-RMN sobre la fraccién insoluble en xileno a 25 °C,
superior al 70 % molar; por polimero “elastomérico” se entiende un polimero que tiene una solubilidad en xileno a
temperatura ambiente superior al 50 % en peso.

Las caracteristicas de los componentes que forman la composiciéon de polipropileno no estan inextricablemente
vinculadas entre si. Esto significa que un determinado nivel de preferencia de una de las caracteristicas no debe
implicar necesariamente el mismo nivel de preferencia de las caracteristicas restantes de los mismos componentes u
otros diferentes. Por el contrario, en la presente descripcidn se pretende que cualquier componente (a) a (d) y cualquier
intervalo preferido de caracteristicas de los componentes (a) a (d) se puedan combinar con cualquier intervalo preferido
de una o mas de las caracteristicas de los componentes (a) a (d) y con cualquier posible componente adicional, y sus
caracteristicas, descritos en la presente descripcién.

El componente r-PP (a) comprende residuos plasticos de origen posindustrial o posconsumo. Preferiblemente, se
origina a partir de residuos de envases de PP posconsumo (PCW), tales como, por ejemplo, botellas de detergente y
champd, ollas para productos lacteos y bandejas para carne, etc. Las empresas de gestién de residuos pueden
clasificar previamente los residuos de materia prima de PP. Una fuente de PP adecuada puede ser, por ejemplo, el
material de desecho recolectado segun las normas DSD324 (05-2012) y DSD324-1 (02-2016). La clasificacién 6ptica
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también se puede utilizar para eliminar los polimeros no deseados, pero todavia puede producirse en cierta medida la
contaminacién por poliestireno o polietileno (PE) en el alimento, lo que impide su uso como el Unico componente
polimérico de la composicién.

El PP est4 disponible en tres familias diferentes de productos: homopolimeros de PP (PPh), copolimero aleatorio de
PP (PPr) y copolimero de impacto de PP (o copolimero de PP heterofasico, PPc).

El material residual puede caracterizarse, por ejemplo, por proceder de las siguientes fuentes: (a) material laminar y
pelicula de extrusion, principalmente homopolimeros de PP (PPh) y copolimeros aleatorios de PP (PPr), practicamente
sin caucho (tal como, por ejemplo, polipropileno orientado biaxialmente (BOPP)); y (b) material moldeado por
inyeccion, que es una mezcla de homopolimero de PP (PPh), copolimeros aleatorios de PP (PPr) y copolimero de
impacto (PPc), que contiene aproximadamente un 15 % en peso de caucho.

El componente de PP reciclado (a) puede contener aproximadamente la mitad de material de envasado (BOPP) y la
mitad de material moldeado por inyeccién que contiene caucho. Este material moldeado por inyeccién puede contener
cauchos, tales como, por ejemplo, caucho C2-C3, elastémeros termoplésticos (TPE), monémeros de etileno-propileno-
dieno (EPDM) o caucho de etileno-propileno (EPR).

La mezcla resultante del propio PP reciclado usado en la composicién polimérica como componente (a) puede tener,
por ejemplo, un contenido de caucho de entre el 1,5 y el12 % en peso (caucho de material moldeado por inyeccion
que contiene caucho; en donde el % en peso es relativo a la cantidad total de la mezcla del PP reciclado).

El PP reciclado (a) de la composicidn de polipropileno estd compuesto preferiblemente por entre un 25y un 75 % en
peso de BOPP y entre un 25 y un 75 % en peso de material moldeado por inyeccién que contiene caucho; en donde
el % en peso es relativo a la cantidad total de PP reciclado.

El PP reciclado esta presente preferiblemente entre el 60 y el 80 %, mas preferiblemente entre el 62 y el 75 % dentro
de la composicién de polimero; en donde el % en peso es relativo al peso total de la composicién de polipropileno.

Si bien el caudal en estado fundido (ISO 1133 230 °C/2,16 kg) del PP reciclado no es critico, generalmente puede
oscilar de 5 a 150 g/10', preferiblemente de 8 a 120 g/10' y mas preferiblemente de 40 a 100 g/10".

El componente polimérico (b) comprende un elastémero de poliolefina (POE) tal como se define en la reivindicacién
1.

El POE puede ser preferiblemente un copolimero C2-Cs 0 un copolimero C2-Cs que contiene desde un 70 y un 80 %
en peso de etileno, mas preferiblemente entre un 73 y un 78 % en peso, con maxima preferencia entre un 74 y un
77 % en peso; en donde el % en peso de etileno es relativo al POE.

El POE usado en la presente descripcidn comprende preferiblemente un elastémero de etileno (C2) octeno (C8)
obtenido mediante el uso de un catalizador basado en un compuesto metélico de transicién de sitio Unico.

El POE tiene preferiblemente una densidad de entre 0,85 y 0,89 g/cm®, mas preferiblemente entre 0,855y 0,885 g/cm3,
con mas preferencia entre 0,86 y 0,875 g/cmd.

ElI POE tiene preferiblemente un MFR de entre 0,3-1 g/10’, mas preferiblemente entre 0,4-0,7, con maxima preferencia
entre 0,45-0,6 g/10" (190 °C, 2,16 kg).

Los POE estan disponibles comercialmente. Ejemplos de POE son Infuse 9107, Infuse 9077 y Engage XLT8677
comercializados por Dow Chemical Company.

El POE esta presente preferiblemente en una cantidad entre el 10 y el 30 %, preferiblemente entre el 12 y el 26 %,
mas preferiblemente entre el 15y el 25 % de la composicién de polipropileno.

El componente (c) de la composicién de polipropileno contiene al menos dos componentes: un componente de
polipropileno cristalino y un componente de copolimero. El componente de polipropileno cristalino (i) esta presente en
una cantidad que oscila del 20 al 90 %, preferiblemente del 30 al 80 %, con méxima preferencia del 50 al 80 % del
peso total del componente (c). EI componente copolimérico (ii) estd presente en una cantidad del 80 al 10 %,
preferiblemente del 70 al 20 %, con méxima preferencia del 50 al 20 % del peso total de la composicién del
componente (c), siendo la suma de los porcentajes de los componentes individuales igual al 100 por ciento.

Las fracciones A1 y A2, que forman el componente de polipropileno cristalino (i), pueden ser cada una un
homopolimero de propileno, un copolimero aleatorio de propileno que contiene hasta el 8 %, preferiblemente del 0,2
al 5 % de etileno, o un copolimero aleatorio de propileno que contiene hasta el 8 %, preferiblemente del 1 al 8 %, de
al menos una a-olefina Cs-C1o que se ajusta a la formula CH2=CHR, en donde R es un radical alquilo Ci-Cs lineal o
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ramificado o un radical arilo tal como fenilo. Las a-olefinas Cs-C1o ilustrativas incluyen 1-buteno, 1-penteno, 1-hexeno,
4-metil-l-penteno y 1-octeno, siendo particularmente preferido el 1-buteno.

Las fracciones A1 y A2 difieren entre si en su peso molecular promedio, como se describe por su caudal en estado
fundido. La fraccién A1 tiene un peso molecular relativamente alto (caudal bajo en estado fundido MFRI de 0,5 a
10 g/10 min.) mientras que la fraccién A2 tiene un peso molecular relativamente bajo (caudal alto en estado fundido).
Esta relacion se define por la relacion MFR'"/MFR!, que puede variar de 30 a 2000, preferiblemente de 40 a 2000, méas
preferiblemente de 50 a 1000, alin més preferiblemente de 60 a 500.

En general, el contenido de polimero que es insoluble en xileno a temperatura ambiente para las fracciones A1 y A2
no es inferior al 80 %, mas preferiblemente no inferior al 85 % y, con maxima preferencia, no inferior al 90 % en peso.
Para los homopolimeros de propileno, el contenido de polimero que es insoluble en xileno a temperatura ambiente no
es inferior al 90 %, mas preferiblemente no inferior al 95 % y, con maxima preferencia, no inferior al 97 % en peso,
basado en el peso de la fraccion individual.

El componente (ii) es un componente copolimérico de etileno y propileno que contiene del 10 al 70 % en peso de
etileno y, opcionalmente, una cantidad menor de un dieno. El contenido de etileno del componente copolimérico oscila
preferiblemente del 15 al 60 %, con maxima preferencia del 15 al 50 % en peso.

Los dienos adecuados incluyen butadieno, 1,4-hexadieno, 1,5-hexadieno y etilideno-norboneno-1. Cuando esta
presente, el dieno esta normalmente en una cantidad del 0,5 al 10 % en peso con respecto al peso del componente
copolimérico (ii).

El componente copolimérico (ii) es al menos parcialmente soluble en xileno a temperatura ambiente y tiene una
viscosidad intrinseca en tetralina [n] a 135 °C de 3 a 9 dl/g, preferiblemente de 4 a 9, mas preferiblemente de 5a 8, y
con méxima preferencia de 5,5 a 7 dl/g.

El caudal en estado fundido de todo el componente (c) puede oscilar de 0,1 a 40 g/10 min, més preferiblemente de
0,3 a 15 g/10 min y mas preferiblemente de 0,5 a 10 g/10".

El componente (c) se puede preparar mezclando mecanicamente los componentes (i) y (ii) u obteniéndolo mediante
una etapa de polimerizacién secuencial como se describe, por ejemplo, en el documento US-6.586.531 B2, cuya parte
relevante se incorpora como referencia.

El componente (d) es un relleno inorganico. Rellenos inorgénicos adecuados se pueden elegir del grupo que consiste
en talco, fibra de vidrio, CaCOQOsg, arcillas negro de carbén y mica. Entre ellos, se prefiere el talco. El talco puede, por
ejemplo, no estar modificado y preferiblemente no tiene un revestimiento superficial o un tratamiento superficial.
Preferiblemente, tiene un tamafio de particula muy pequefio con un tamafio promedio inferior a 5 pm.

En general, el componente (d) estd comprendido del 1 al 6 % en peso, mas preferiblemente presente en cantidades
que oscilan del 2 al 4 % en peso, basado en el peso total de la composiciéon de polipropileno. Dicha cantidad puede
derivar total o parcialmente del relleno presente en el componente reciclado de la composicién y/o afiadirse como un
relleno fresco en la preparacidén de la composicién de polipropileno.

Como componente opcional, se puede usar un caucho SEBS.

Los cauchos SEBS son copolimeros en bloque de estireno-butadieno-estireno (parcialmente) hidrogenados.
Pertenecen a la familia de los copolimeros de bloques estirénicos (SBC). Estos polimeros son copolimeros tribloque,
que tienen estireno en ambos extremos de la cadena polimérica con un bloque interno de polibutadieno, poliisopreno
o polibutadieno o poliisopreno hidrogenado.

Los copolimeros SEBS estan disponibles comercialmente, por ejemplo con los nombres comerciales de Kraton y
Tuftec, tales como, por ejemplo, Kraton SEBS G1657MS.

Si se usa, el SEBS esta presente entre el 0,1 y el 4 % en peso, preferiblemente entre el 0,2 y el 3 % en peso, basado
en el peso total de la composicién de polipropileno.

La composicién de polipropileno puede comprender ademas entre el 0,05 y el 10 % en peso, preferiblemente entre el
0,1y el 8 % en peso, de aditivos.

Los aditivos pueden comprender polietilenos (por ejemplo, HDPE virgen o HDPE reciclado), PE injertados con
anhidrido maleico (PEMA), PP injertados con anhidrido maleico (PPMA), estabilizantes, perdxidos, éxidos de calcio
(CaO) o colorantes y agentes de depuracién.

Ejemplos de PE son PE de alta densidad (HDPE), PE de baja densidad (LDPE) y PE lineal de baja densidad (LLDPE).
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Se puede afiadir un acido compatible con PP que tenga un grupo polar, tal como por ejemplo un PPMA.

Puede afiadirse, por ejemplo, un PEMA, PE o PPMA, a la composicién polimérica entre el 0,1 y el 2% en peso,
preferiblemente entre el 0,2 y el1 % en peso, més preferiblemente entre el 0,4 y el 0,8 % en peso.

Se puede afiadir un estabilizante, tal como, por ejemplo, mezclas maestras como Tosaf ME 833848, que es una mezcla
de aproximadamente el 70 % en peso de LDPE con un estabilizador fenélico (Irganox B225) y un Irgafos.
Normalmente, dicha mezcla maestra se afiade en una cantidad entre el 0,2 y el 1,5 % en peso, preferiblemente entre
el 0,3 yel 1,2 % en peso.

Se puede afiadir un peréxido, en forma de un compuesto organico o mezcla maestra. El peréxido mejora el flujo del
material y se puede usar para lograr un flujo en fundido deseado.

El perdxido puede seleccionarse, por ejemplo, del grupo de Zebraflow T028, Zebraflow T0214 o Zebraflow T0318, que
son mezclas maestras de un peréxido con una poliolefina. La cantidad especifica de peréxido la determina el experto
en la materia teniendo en cuenta el caudal en estado fundido de los componentes individuales, sus cantidades
respectivas y el caudal en estado fundido final deseado. Como ejemplo, el peréxido puede representar del 2 al 10 %
en peso de todo el paquete de aditivos.

Se puede afiadir un CaO para inhibir la liberacién de HCI. Se puede afiadir también CaO como mezcla madre con, por
ejemplo, LDPE. Se puede afiadir, por ejemplo, CaO, en un intervalo entre el 0 y el 2 % en peso.

Se puede afiadir, por ejemplo, un colorante negro a la composicién polimérica entre el 0,1 y el 5% en peso,
preferiblemente entre el 1y el 2 % en peso en forma de una mezcla de mezclas maestras.

Los agentes de depuracién son compuestos que se usan para eliminar los compuestos volatiles durante el
procesamiento de la composicién. BYK 4200 es uno de los productos disponibles en el mercado.

En una realizacién preferida de la presente descripcién, la composicién de polipropileno consiste en los siguientes
componentes:

(a) del 55 al 85 %, preferiblemente del 60 al 80 %, mas preferiblemente del 62 al 75 % de un polipropileno
reciclado (r-PP);

(b) del 10 al 30 %, preferiblemente del 12 al 26 %, mas preferiblemente del 15 al 25 % de un elastémero
poliolefinico (POE) tal como se define en la reivindicacion 1;

(c) del 3 al 12 %, preferiblemente del 4 al 10 %, més preferiblemente del 5 al 8 % de una composicién que
comprende
i) del 20 % al 90 % de un componente de polipropileno cristalino que contiene del 25 % al 75 % de una fraccién

Al que tiene un caudal en estado fundido MFR' de 0,5 a 10 g/10 min., y del 75 % al 25 % de una fraccion A2 que tiene
un caudal en estado fundido MFR! tal que la relacién MFR'/MFR' es de 30 a 2000; y en donde las fracciones Al y A2
se seleccionan independientemente del grupo que consiste en un homopolimero de propileno, un copolimero aleatorio
de propileno que contiene hasta un 8 % de etileno y un copolimero aleatorio de propileno que contiene hasta un 8 %
de al menos una a-olefina C4-C1o; y

i) del 10 % al 80 % de un componente copolimérico de etileno y propileno, conteniendo el copolimero del 10 al
70 % de etileno y, opcionalmente, cantidades menores de un dieno, siendo dicho copolimero soluble en xileno a
temperatura ambiente y teniendo una viscosidad intrinseca [n] de 3 a 9, preferiblemente de 4 a 9 dl/g,

(d) del 1 al 6 % en peso de un material de relleno inorganico;
(e) del 0,5 al 7 % en peso de aditivos;

teniendo la composicién completa un valor del caudal en estado fundido (ISO 1133 230 °C/2,16 kg) que oscila de 10
a 50 g/10', preferiblemente de 18,0 g/10° a 50 g/10', méas preferiblemente de 20 a 45 g/10’, y especialmente
preferiblemente de 23 a 35 g/10', refiriéndose los porcentajes de (a), (b), (c), (d) y (e) al peso total de la composicidon
de polipropileno.

La composicién de polipropileno segun la presente descripcién tiene preferiblemente un médulo de flexién que oscila
entre 800 y 1400 MPa, preferiblemente entre 810 y 1300 MPa.

La composicion de polipropileno tiene preferiblemente una resistencia al impacto Charpy a 23 °C de 30 a 100 kJ/m?,
mas preferiblemente entre 40 y 80 kJ/m?. La resistencia al impacto Charpy a -20 °C oscila de 5 a 20 kJ/m2 mas
preferiblemente entre de 6 a 15 kJ/m?.
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La composicién de polipropileno de la presente descripcidn puede presentar una resistencia tensil con un rendimiento
igual o superior a 15 MPa, un alargamiento con un rendimiento igual o superior al 10 %, una resistencia tensil a la
rotura igual o superior a 10 MPa, y un alargamiento a la rotura igual o superior al 130 %, preferiblemente superior al
150 %.

La composicién de polipropileno de la presente descripcidn se puede obtener mediante la mezcla mecanica de los
componentes (a)-(d) y opcionalmente componentes y aditivos adicionales segun técnicas convencionales.

El proceso de fabricacién de la composicidn polimérica puede usar una extrusora en tindem de doble husillo que gira
simultdneamente a la que se afiaden los componentes (a-d) y, opcionalmente aditivos.

Los aditivos se pueden afiadir en una extrusora de recuperacién (primera extrusora) y en una extrusora de composicion
(segunda extrusora) de una extrusora en tAndem.

La composicién polimérica de polipropileno se puede presentar en forma de granulos o escamas para su uso en la
fabricacién de articulos.

La composicién polimérica de polipropileno, PP reciclado, de la presente descripcion es adecuada para fabricar
productos para uso a largo plazo, tales como, por ejemplo, cajas, bandejas, maletas o bienes de consumo.

Los articulos fabricados a partir de la composicién polimérica se forman preferiblemente mediante moldeo por
inyeccién o moldeo por soplado.

Los siguientes ejemplos se proporcionan para ilustrar, y no para limitar, la presente descripcion.
Ejemplos

Caracterizaciones

Fraccién soluble en xileno (XS) a 25 °C

Se introducen 2,5 g de polimero y 250 ml de xileno en un matraz de vidrio equipado con un refrigerador y un agitador
magnético. La temperatura se eleva en 30 minutos hasta el punto de ebullicién del disolvente. La solucidn transparente
resultante se mantiene entonces a reflujo y se agita durante 30 minutos. El matraz cerrado se mantiene entonces
durante 30 minutos en un bafio de hielo y agua, y después en un bafio de agua termostatico a 25 °C durante 30
minutos. El sélido resultante se filtra en papel de filtrado rapido. Se vierten 100 ml del liquido filtrado en un recipiente
de aluminio pesado previamente, que se calienta en una placa de calentamiento bajo un flujo de nitrégeno para eliminar
el disolvente por evaporacion. A continuacion, el recipiente se mantiene en un horno a 80 °C a vacio hasta que se
obtiene un peso constante. Después se calcula el porcentaje en peso del polimero soluble en xileno a temperatura
ambiente.

El contenido de la fraccidn soluble en xileno se expresa como un porcentaje de los 2,5 gramos originales y luego,
mediante la diferencia (complementaria al 100 %), el porcentaje insoluble en xileno (%),

El XS de los componentes B) y C) se calculd utilizando la férmula:

XStot=WaXSA+WbXSB+WcXSC
donde Wa, Wb y Wc son la cantidad relativa de los componentes A B y C, respectivamente, y (A+B+C=1).
Tasa de flujo de fusién (MFR)
Medida conforme a la norma ISO 1133 a 230 °C, con una carga de 2,16 kg a menos que se especifique de otro modo.
Viscosidad intrinseca (1V)
La muestra se disuelve en tetrahidronaftaleno a 135 °C y después se vierte en un viscosimetro capilar. El tubo del
viscosimetro (tipo Ubbelohde) esta rodeado por una camisa de vidrio cilindrica; esta configuracién permite el control
de la temperatura con un liquido termostatico circulante. El paso descendente del menisco se sincroniza mediante un
dispositivo fotoeléctrico.
El paso del menisco por delante de la ldmpara superior pone en marcha el contador que tiene un oscilador de cristal
de cuarzo. El menisco detiene el contador al pasar por la lampara inferior y se registra el tiempo de eflujo: este se

convierte en un valor de viscosidad intrinseca mediante la ecuaciéon de Huggins (Huggins, M.L., J. Am. Chem. Soc,,
1942, 64, 2716) siempre que se conozca el tiempo de flujo del disolvente puro en las mismas condiciones
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experimentales (mismo viscosimetro y misma temperatura). Se usa una Unica solucién de polimero para determinar [
nl

indice de polidispersidad:

Determinado a una temperatura de 200 °C mediante el uso de un reémetro de placas paralelas modelo RMS-800
comercializado por RHEOMETRICS (EE. UU.), que funciona a una frecuencia de oscilacién que aumenta de 0,1 rad/s
a 100 rad/seg. Del médulo de convergencia se puede derivar el Pl mediante la ecuacién:

P.1.=105/Gc

en la que Gc es el mddulo de convergencia que se define como el valor (expresado en Pa) al que G'=G", en el que G'
es el médulo de almacenamiento y G" es el médulo de pérdida.

Contenido de etileno (C2)
13C RMN de copolimeros de propileno/etileno

Los espectros de '*C RMN se adquirieron en un espectrémetro Bruker AV-600 equipado con criosonda, que
funcionaba a 160,91 MHz en el modo de transformacion de Fourier a 120 °C.

El pico del carbono Sgg (homenclatura segin “Monomer Sequence Distribution in Ethylene-Propylene Rubber medida
mediante 13C RMN. 3. Use of Reaction Probabilty Mode” C. J. Carman, R. A. Harrington y C. E. Wilkes,
Macromolecules, 1977, 10, 536) se usé como referencia interna a 29,9 ppm. Las muestras se disolvieron en 1,1,2,2-
tetracloroetano-d2 a 120 °C con una concentracidén del 8 % en peso/volumen. Cada espectro se adquirié con un pulso
de 90°, 15 segundos de retraso entre los pulsos y CPD para eliminar el acoplamiento 1H-13C. Se almacenaron 512
transitorios en 32.000 puntos de datos utilizando una ventana espectral de 9000 Hz.

Las asignaciones de los espectros, la evaluacién de la distribucién de las triadas y la composicién se realizaron con
arreglo a Kakugo (“Determinaciéon por RMN de carbono 13 de la distribucion de secuencias de monémeros en
copolimeros de etileno-propileno preparados con tricloruro de &-titanio-cloruro de dietilaluminio™, M. Kakugo, Y. Naito,
K. Mizunuma y T. Miyatake, Macromolecules, 1982, 15, 1150) usando las siguientes ecuaciones:

PPP =100 Tgp/S PPE = 100 Tps/S EPE =100 T=/S
PEP = 100 Sgp/S PEE= 100 Sgs/S EEE =100 (0,25 Sy5+0,5 S&)/S
S=Tps+ Tps+ Tos + Spp + Sps + 0,25 Sys + 0,5 Sss
El porcentaje molar del contenido de etileno se evalué usando la siguiente ecuacién:
E% mol = 100 * [PEP+PEE+EEE]
El porcentaje en peso del contenido de etileno se evalué usando la siguiente ecuacién:

100 * E% mol * MWy
E% mol * MWg, P% mol * MWp

E% en peso =

donde el P% mol es el porcentaje molar del contenido de propileno, mientras que MWe y MWep son los pesos
moleculares del etileno y el propileno, respectivamente.

El producto de la relacién de reactividad rir2 se calculé con arreglo a Carman (C.J. Carman, R. A. Harrington y C.E.
Wilkes, Macromolecules, 1977; 10, 536) como:

'EEE + PEE P _VEEE+PEE "
nh=l+| —/————+1 |- | =+1| ————+1
~ PEP E PEP

La tacticidad de las secuencias de propileno se calculd como contenido en mm a partir de la relaciéon entre el PPP
mmTgp (28,90-29,65 ppm) y el Tgp total (29,80-28,37 ppm).

El contenido de etileno C2 del componente b2 se midié midiendo el contenido de C2 en el componente B) y luego se
calculd usando la férmula C2tot= Xb 1 C2b 1+ xB2C2b2, en la que Xb1 y Xb2 son las cantidades de los componentes
b1y b2 en la composicién.

Muestras para las pruebas mecénicas
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Las muestras se han obtenido de acuerdo con la norma ISO 1873-2:2007.

La prueba de impacto de Charpy se determina de acuerdo con las normas ISO 179-1eA e ISO 1873-2
Alargamiento al rendimiento: medida segun la norma ISO 527.

Alargamiento a la rotura: medido segun la norma ISO 527

Tensién de rotura: medida segln la norma ISO 527.

Médulo de traccién segln la norma ISO 527-2,

Punto de fusién y punto de cristalizacién

El punto de fusién se midié usando un instrumento DSC segln la norma ISO 11357-3, a una velocidad de barrido de
20 °C/min tanto en refrigeracién como en calentamiento, con una muestra de un peso entre 5y 7 mg, bajo un flujo de
Nz inerte. Calibracién de instrumentos realizada con indio.

Ejemplos

Materiales

El PP reciclado usado en los ejemplos tiene un MFR de 70 g/10' y una densidad de 0,915 g/cm?.

El componente POE (b) utilizado fue Infuse 9077

El componente (c¢) es la composicién preparada segun el ejemplo 4 del documento US-6.586.531 B2

Como componente (d) se usé HM05 comercializado por IMI Fabi SPA-Italia (T2).

Talco como estabilizador se us6 TOSAF al 0,75 % en peso.

El paquete de aditivos contenia una mezcla estabilizadora convencional (Irgafos 168/Irganox 1010), ZebraFlow T028
como peréxido y BYK4200 como agente de depuracion.

En el ejemplo comparativo 1, se usd una composicién polimérica disponible en el mercado basada en material
reciclado que tenia un MFR de 14 g/10'y que no contenia el componente (c).

Tabla 1

Ej rPP POE Comp. (c) Talco Aditivos
Ej1 ]| 68%enpeso | 20%enpeso | 6%enpeso | 3%enpeso | 3%

Tabla 2 - Propiedades de las composiciones finales

Ejemplos y ejemplos comparativos 1 C1 Cc2
MFR, g/10 min 28 14
Médulo tensil, MPa 740 | 750
Resistencia tensil al rendimiento, MPa | 16,1 | 18
Alargamiento al rendimiento, % 1,1 | 13
Resistencia tensil a la rotura, MPa 144 | 14
Alargamiento a la rotura, % 490 | 75

a23°C 446 | 45

Charpy kJ/m? a0°C -
a-20°C 7,5
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Los datos anteriores muestran que las composiciones de la presente descripcién que se basan en una gran cantidad
de material reciclado ofrecen propiedades mecénicas similares o incluso mejores (méas de seis veces mayor
alargamiento a la rotura) que las de las composiciones basadas en material reciclado pero que no contienen el
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REIVINDICACIONES
Una composicién de polipropileno que comprende (porcentaje en peso):

(a)del 55 al 85 % de un polipropileno reciclado (r-PP);

(b)del 10 al 30 %, de un elastémero poliolefinico (POE) que es un copolimero de etileno-alfa-olefina
seleccionado de entre copolimeros C2-C4, copolimeros C2-Ce y copolimeros C2-Cs con una cantidad
de etileno que oscila del 70 al 80 % en peso;

(c)del 3 al 12 %, de una composiciéon que comprende

i)del 20 % al 90 % de un componente de polipropileno cristalino que contiene del 25 % al
75 % de una fraccion Al que tiene un caudal en estado fundido MFR', medido segln la
norma ISO 1133 a 230 °C con una carga de 2,16 kg, de 0,5 a 10 g/10 min, y del 75 % al
25 % de una fraccion A2 que tiene un caudal en estado fundido MFR", medido segun la
norma ISO 1133 a 230 °C con una carga de 2,16 kg, tal que una relaciéon MFR"/MFR' es
de 30 a 2000; y en donde las fracciones Al y A2 se seleccionan independientemente del
grupo que consiste en un homopolimero de propileno, un copolimero aleatorio de propileno
que contiene hasta un 8 % de etileno y un copolimero aleatorio de propileno que contiene
hasta un 8 % de al menos una a-olefina Cs-C1o; y

iiYdel 10 % al 80 % de un componente copolimérico de etileno y propileno, conteniendo el
copolimero del 10 al 70 % de etileno y, opcionalmente, cantidades menores de un dieno,
siendo dicho copolimero soluble en xileno a temperatura ambiente y teniendo una
viscosidad intrinseca [n] de 3 a 9 dlI/g;

d)del 1 al 6 % en peso de un material de relleno inorgénico;

la composicién completa tiene un valor de velocidad de flujo de fusién (ISO 1133 230 °C/2,16 kg)
que oscila de 10 g/10 min a 50 g/10 min;

refiriéndose los porcentajes de (a) a (d) al peso total de la composicién de polipropileno.

Las composiciones de polipropileno conforme a la reivindicacién 1, en las que:

el componente
el componente
el componente
el componente

oscila del 60 al 80 %, en peso;
oscila del 12 al 26 % en peso;
oscila del 4 al 10 % en peso;

a
b
c
d) oscila del 2 al 4 % en peso.

P
—

Las composiciones de polipropileno segln una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en donde el
componente de PP reciclado (a) tiene un contenido de caucho de entre el 1,5y el 12 % en peso.

Las composiciones de polipropileno seglin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3 que tienen una tasa
de flujo de fusién (ISO 1133 230 °C/2,16 kg) que oscila de 20 a 45 g/10 min.

Las composiciones de polipropileno segln una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en donde el
componente (b) tiene una densidad que oscila de 0,85 a 0,89 y un caudal en estado fundido (190 °C/2,16 kg
norma ISO 1133-1) de 0,3 a 1 g/10".

Las composiciones de polipropileno segln una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en donde el
componente (c) contiene del 30 al 80 % del componente (i) y el MFR de sus fracciones A1y A2 es tal que la
relacion MFR'"/MFR! oscila de 40 a 2000.

Las composiciones de polipropileno segln una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, en donde el
componente (c) contiene del 20 al 70 % del componente (ii) que tiene una viscosidad intrinseca [n] a
temperatura ambiente de 5 a 8.

Las composiciones de polipropileno segin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, en donde el caudal
en estado fundido de todo el componente (c) oscila de 0,3 a 15 g/10 min.

Las composiciones de polipropileno segln una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, en donde el
componente (d) se selecciona de entre talco, fibra de vidrio, CaCOs, arcillas negro de carbén y mica.

La composicién de polipropileno segun cualquiera de las reivindicaciones 1-9, en donde el componente (d)
es talco con un tamafio medio de particula inferiora 5 pm.

La composicién de polipropileno segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 10, en donde el componente
(d) esta presente en una cantidad que oscila del 2 al 4 % en peso.
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La composicién de polipropileno segln una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 11, que comprende ademéas
un paquete de aditivos.

La composicion de polipropileno seglin una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, que tiene una
resistencia al impacto de Charpy a 23 °C 30-100 kJ/m?, y presenta una resistencia a la traccién en el limite
elastico igual o superior a 15 MPa, un alargamiento en el limite eléstico igual o superior al 10 %, una
resistencia a la traccién en el momento de la rotura igual o superior a 10 MPa, y un alargamiento en el
momento de la rotura igual o superior al 130 %.

Un articulo moldeado por inyeccién fabricado a partir de una composicién segun las reivindicaciones 1 a 13.
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