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Relatério Descritivo da Patente de Invengao para "CONCEN-
TRADOS ADITIVOS PELOTIZADOS DE ALTA CONCENTRAGAO PARA
POLIMERO".
Antecedentes

Este pedido de patente reivindica prioridade para pedido de pa-
tente provisério U.S. 60/844 517, intitulado "Concentrados aditivos pelotiza-
dos de alta concentragao para polimero", depositado em 14 de setembro de
20086, o inteiro contetido do qual & aqui incorporado por referéncia.

A invencéao refere-se genericamente refere-se ao campo de adi-
tivos de polimeros e especificamente a concentrados aditivos pelotizados de
alta concentragéo, ou agente de estabilizacdo de polimero ou combinagodes,
usados em varios processos de polimerizagéo para aperfeicoar estabilidade
de polimero.

Aditivos de polimeros e combinagdes aditivas sao tipicamente
usados para protecdo de polimeros de degradagdo termo — oxidante, para
provimento de resisténcia de longo termo a luz ou calor, para neutralizar ca-
talisador residual e para aperfeigoar propriedades de performance do produ-
to acabado. Aditivos de polimero tipicamente sdo apresentados em forma
pulverizada, granulos ou pelotas. Estes aditivos podem ser rotineiramente
adicionados ao polimero durante operagdes de extrusdo apos reator. Nume-
rosas técnicas podem ser empregadas para introducdo de aditivos a corren-
te de polimero. Em processos de polimerizagéo de fase de solugéo, suspen-
sdo ou pasta, aditivos e combinagbes de aditivos sdo frequentemente adi-
cionados a um liquido antes de serem introduzidos a pasta liquido — polime-
ro pos-reator. Alternativamente, os aditivos podem ser adicionados & corren-
te de fus&o final de polimero via um extrusor de brago lateral ou outro dispo-
sitivo que pode fundir o aditivo e introduzir os mesmos na corrente de poli-
mero. Neste caso, ainda havera tipicamente mistura via um extrusor ou outro
dispositivo de mistura e bombeamento da mistura de polimero / aditivo atra-
vés de um cossinete para pelotizacdo de polimero final. Em outros proces-
sos de polimerizagao tais como reator de fase gasosa, o polimero deixa o

reator como um "grénulo de reator" pulverizado. Neste caso, aditivos podem
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ser adicionados ao polimero em varias maneiras diferentes. Os aditivos po-
dem ser adicionados a corrente pulverizada de "granulo de reator" solido.
Esta pode ser embalada como um produto selavel final ou ainda pode ser
alimentada para um extrusor ou outro dispositivo de fusdo de modo a mistu-
rar e homogeneizar o polimero e dispersar os aditivos no polimero fundido.
Quando aditivos sao adicionados a corrente pulverizada de "granulo de rea-
tor" solida, os aditivos podem ser introduzidos neste estagio via suas formas
puras, tipicamente pulverizadas, ou via uma forma concentrada ou de bate-
lada mestre. Esta mistura & subsequentemente bombeada através de um
cossinete para pelotizagédo. Alternativamente, neste tipo de processo, os adi-
tivos podem ser introduzidos via um extrusor de brago lateral. O extrusor de
braco lateral funde os aditivos e alimenta os mesmos em uma corrente de
polimero fundido onde eles sao ainda misturados nos polimeros finais e pe-
lotizados. Em todas estas técnicas, a adigido dos aditivos em forma pulveri-
zada pode ser de dificil manuseio e alimentag&o, e no caso de alguns aditi-
vos, possuem um potencial risco de saude, fogo e explosdo. Se o sistema de
polimeros requer a adigao de varios componentes, os aditivos t~em de ser
tanto pré-combinados, ou o uso de mais de um alimentador é requerido.
Quando é usado um extrusor de braco lateral, ndo € comum alimentar os
aditivos pulverizados diretamente por numerosas razées. Em adigdo as
questdes mencionadas acima com manuseio e alimentagéo de aditivos em
forma pulverizada para o extrusor de brago lateral, o comportamento de fu-
séo e viscosidade dos aditivos e as misturas aditivas tipicamente ndo sao
apropriados para adigédo direta via este processo. Como um resultado, os
aditivos pulverizados podem ser tornados em uma batelada mestre de con-
centragao bem baixa. Este tipo de batelada mestre tipicamente é fabricado
através de extrusao de uma baixa concentragao de aditivos com uma resina
carreadora de polimero que é similar e compativel com o polimero principal
sendo produzido no processo de polimerizagdo. Como um resultado, esta
batelada mestre pode ser facilmente alimentada via um extrusor de bracgo
lateral.

Preparacao de formas de pelota ndo-formadoras de poeira de
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combinagdes de aditivos resolve muitos destes problemas. A patente US 5
240 642 intitulada "Processo para obtengao de formas granulares de aditivos
para polimeros orgénicos" descreve um processo para fabricagao de granu-
los de baixa poeira de uma combinagéo aditiva incluindo um antioxidante
fenol e um neutralizador acido processada no estado amorfo ou fundido in-
cluindo uso de um extrusor.

A patente US 5 844 042 intitulada "Process for Obtaining Granu-
lar Forms of Additives for Organic Polymers" descreve formas de combina-
¢cbes aditivas preparadas forcando a combinacdo através de um cossinete
para formar tiras e entao cortando as ditas tiras para formacao de pelotas.

A patente US 5 597 857, intitulada "Low-Dust Granules of Plastic
Additives” descreve pelotas aditivas compreendendo estearatos de calcio
10-100%.

A patente US 6 740 694B2 intitulada "Preparation of Low-Dust
Stabilizers" descreve uso de uma fusédo sub-resfriada de um aditivo como
um liquido carreador para outros aditivos e também como versées amorfas
de estabilizadores.

A patente US 6 515 052 intitulada "Granular Polymer Additives
and Their Preparation" descreve uso de um solvente em um processo de
compactagao para aperfeicoar o rendimento e qualidade de uma combina-
¢ao aditiva compactada incluindo um fosfito.

A patente US 6 800 228 intitulada "Sterically Hindered Phenol
Antioxidant Granules Having Balance Hardness" descreve uso de um sol-
vente para a preparagao de combinagdes aditivas compactadas incluindo um
fenol.

A invengéo descrita acima prové formas de baixa formacao de
poeira de combinagdes aditivas que podem ser mais conveniente e precisa-
mente alimentadas para operagées de extrusao pos-reator para adicdo a um
polimero quando adicionadas diretamente a uma corrente de polimero que
esta na fase sélida e pré-misturadas ou alimentadas simultaneamente com a
corrente de polimero em um extrusor ou outro dispositivo de fusao pelo que

o polimero é fundido e os aditivos sdo entdao combinados em polimero fundi-
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do. Quando os aditivos requerem adi¢do via um extrusor de brago lateral e
alimentada diretamente para uma corrente de polimero fundido, as combina-
¢Oes aditivas descritas acima n&do sao usadas. Neste caso, bateladas mes-
tres ou concentrados de aditivos ou combinagdes de aditivos em um carrea-
dor polimero compativel sdo usadas. Bateladas mestres tém o beneficio de
baixa friabilidade da pelota, elas podem ser transportadas, alimentadas, e
extrudadas usando equipamento e processos convencionais através de um
extrusor de braco lateral.

A preparagao de bateladas mestres € bem conhecida na técnica.
Bateladas mestres simplificam a adicado de pelo menos um componente a
combinagao de polimeros. Por razées econdmicas & desejavel preparar-se
bateladas mestres com altos niveis de aditivos, € minimizar o uso do carrea-
dor de polimero compativel. Isto minimiza a quantidade de batelada mestre
requerida para obter um desejado efeito.

A preparagao de altos niveis de bateladas mestres enchidas
com mineral € bem conhecida na técnica. A patente US 6 713 545 B2 intitu-
lada "Universal Masterbatch" descreve uma batelada mestre de até 85% de
material de enchimento, plus um modificador de viscosidade em um carrea-
dor SBS universal. Uma dificuldade na preparagao de bateladas mestres de
alta concentracdo de material de enchimento € umedecimento, mistura e
dispersao do material de enchimento enquanto mantendo uma viscosidade
adequadamente baixa para ser capaz de processar a batelada mestre. A
adicdo de altos niveis de material de enchimento pode aumentar muito a
viscosidade da batelada mestre.

A patente US 6 255 395 B1 para Klosiewicz intitulada "Master-
batches Having High Levels of Resin" descreve incorporagao de altos niveis
de resinas de hidrocarbonetos em um carreador polimero. A resina preferi-
velmente tem um ponto de amolecimento proximo ou acima de ponto de
amolecimento do polimero carreador e tem uma viscosidade suficiente para
permitir um extrusor colocar trabalho na mistura. Preparacdo das bateladas
mestres é realizada acima de ponto de amolecimento da resina.

Muitos aditivos polimeros, quando aquecidos para temperaturas



10

15

20

25

30

de processamento de batelada mestre tipicas, passam através de um ponto
de fusao cristalino ou uma transicdo de fase amorfa para formar fluidos de
baixa viscosidade. Tais fluidos de baixa viscosidade podem ser dificeis de
incorporar em um carreador polimero em altos niveis. Aditivo pobremente
incorporado pode migrar fora da pelota de batelada mestre acabada. Isto
pode causar formagéo de poeira, pegajosice e/ou aglomeracio das pelotas
de batelada mestre. Além disso, o aditivo de baixa viscosidade pode diminuir
substancialmente a viscosidade da combinagdo de aditivo-carreador, cau-
sando dificuldades no processo de pelotizacdo. Por estas razdes, bateladas
mestres de aditivos polimeros, com pontos de fusdo proximos ou abaixo de
temperaturas de processamento de batelada mestre tipicas, sdo preparadas
em somente niveis de aditivo baixo a médio. Por isso pode ser vantajoso
preparar bateladas mestres aditivas altamente carregadas mais econémicas
destes aditivos.

Resumo

Um concentrado aditivo pelotizado para um polimero compreen-
dendo: pelo menos um aditivo de polimero primario presente em uma quan-
tidade total de entre cerca de 20% em peso e cerca de 90% em peso do
concentrado aditivo pelotizado, o aditivo de polimero primario tendo uma
temperatura de fusao de aditivo — polimero primaria entre cerca de 100°C e
cerca de 200°C; e pelo menos um polimero carreador primario presente em
uma quantidade de entre cerca de 10% em peso e cerca de 80% em peso
do concentrado aditivo pelotizado, o polimero carreador primario tendo uma
temperatura primaria de fusado de carreador — polimero abaixo de temperatu-
ra primaria de fusao de polimero — aditivo.

Um concentrado aditivo pelotizado para um polimero compreen-
dendo: uma combinac¢ao de dois ou mais aditivos de polimero primarios pre-
sentes em uma quantidade total de entre cerca de 20% em peso e cerca de
90% em peso do concentrado aditivo pelotizado, cada aditivo de polimero
primario tendo uma temperatura primaria de fusdo de polimero — aditivo en-
tre cerca de 100°C e cerca de 200°C; e uma combinagido de dois ou mais

polimeros carreadores primarios presentes em uma quantidade total de en-
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tre cerca de 10% em peso e cerca de 80% em peso do concentrado aditivo
pelotizado, cada polimero carreador primario tendo uma temperatura prima-
ria de fusao de carreador — polimero abaixo de temperatura primaria de fu-
sdo de polimero — aditivo; onde o concentrado de aditivo pelotizado & pro-
cessado em uma temperatura menor que a temperatura primaria de fusao de
polimero — aditivo mas maior que, ou igual a, temperatura primaria de fusao
de carreador — polimero.

A presente invengdo também pertence a concentrados aditivos
pelotizados de alta concentragao para polimero, ou bateladas mestres, e
processos de fabricagdo de bateladas mestres de aditivos de polimeros. Os
aditivos primarios usados na presente invencéo sao aditivos cristalinos tendo
uma temperatura de pico de fusédo (ou temperatura primaria de fusédo de po-
limero — aditivo), ou aditivos amorfos tendo uma temperatura de transicao
vitrea (ou temperatura primaria de transigdo vitrea de polimero — aditivo)
dentro da faixa de temperaturas de processamento normais de bateladas
mestres de poliolefinas. A invengao ilustra um processo de preparacao de
bateladas mestres de alta concentragao do aditivo primario ou concentrados
de aditivos pelotizados, através de processamento abaixo ou préximo de
suas temperaturas de transi¢éo vitrea ou de pico de fusdo. Estas bateladas
mestres sao uteis durante produgédo de polimero, especialmente na produ-
¢éo de polimero onde apés polimerizagéo, o polimero € alimentado para um
extrusor ou outro dispositivo no qual o polimero é fundido de modo a intro-
duzir aditivos para a corrente de polimero fundido. Isto é especialmente ver-
dade onde um extrusor de brago lateral é utilizado para introduzir os aditivos.
Tais aditivos sdo essenciais em aperfeicoamento de propriedades, manuten-
¢ao de propriedades, e adigdo de funcionalidade ou outras caracteristicas
aos ditos polimeros. Usando as técnicas da presente invencéo, altas con-
centragbes de aditivos em um carreador de resina de polimero podem ser
feitas que sao isentas de poeira, e robustos em que sao facilmente transpor-
tados usando transporte de ar pneumatico e sao facilmente alimentados pa-
ra um extrusor ou outro dispositivo onde sao fundidos e alimentados em uma

corrente de polimero fundido. Nesta etapa, a combinacgao de aditivos € dilui-
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da para o nivel de uso final para estabilizacao ou introdugéo de apropriada
funcionalidade de aditivo para o polimero sendo produzido. Tais combina-
¢coes de aditivo de alta concentragdo também podem ser uteis quando ali-
mentadas diretamente para o polimero sélido e combinadas fisicamente com
O polimero base antes de fusao final, mistura, e pelotizagao, ou simultanea-
mente alimentadas para a fusao final, mistura, e pelotizagao da resina base
sendo produzida. As altas concentragées de aditivo produzidas permitem
significantes economias de custo quando estas combinagdes sao tipicamen-
te ate quatro vezes mais concentradas que tipicas bateladas mestres que
tém sido usadas para este propésito no passado.

Descricao Detalhada

Os particulares da invengao aqui mostrados sao a titulo de e-
xemplo. Eles s&o pretendidos ilustrarem varias realizagdes da invencao e
nao pretendidos limitarem os principios ou conceitos da invengao.

Sao dadas abaixo definigbes costumeiras condensadas e abre-
viadas (de modo algum exaustivas) conhecidas na técnica de certos termos
cujas definigdes condensadas podem auxiliar na descrigdo da invengao.

"Polimero Base": O polimero que é para ser colorido, funcionali-
zado, ou de outro modo modificado pela batelada mestre ou aditivos.

"Polimero carreador": polimero usado tipicamente como a fase
continua que quando combinada com materiais de enchimento, corantes ou
aditivos, tipicamente encapsulara os mesmos para formar a batelada mestre.
O polimero carreador deve ser compativel com o polimero base a ser modi-
ficado.

"Batelada mestre": um concentrado de materiais de enchimento,
corantes ou aditivos propriamente disperso em um polimero carreador, que é
entao combinado no polimero base a ser colorido ou modificado, antes que
adicionando o material de enchimento, corante ou aditivo diretamente.

"LLDPE": polietileno de baixa densidade linear.

"Ponto de fusao": temperatura de pico de fusdo de um polimero
cristalino ou semi — cristalino ou aditivo polimero como medida por calorime-

tria de exploragéao diferencial (DSC).
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"Combinacédo de polimero” a formulacao final resultante da
combinagao do polimero base e uma batelada mestre, bateladas mestres,
aditivo ou aditivos.

"Ponto de amolecimento": o inicio de temperatura de fusao como
medida por calorimetria de exploracao diferencial.

Os concentrados de aditivos pelotizados, ou batelada mestre, da
presente invengédo &€ composto por 2 ou mais componentes. Um ou mais
destes componentes & um polimero carreador primario ou uma combinagao
de polimeros carreadores primarios. O outro um ou mais dos componentes é
um aditivo de polimero primario ou combinag&o de aditivos de polimero pri-
marios presentes em uma alta concentragdo (>20% em peso mas abaixo de
90% em peso, baseado no peso total do concentrado aditivo pelotizado ou
batelada mestre), caracterizado por um ponto de fusdo ou amolecimento
entre 80-210°C (o ponto de fusao de polimero — aditivo primario ou ponto de
amolecimento) e mais preferivelmente entre 100-200°C. A batelada mestre &
preparada em uma temperatura acima de temperatura de fusdo do carreador
de polimero primario (a temperatura de fusao de polimero — carreador prima-
ria), ou combinagao de carreadores polimero primarios, e proxima ou abaixo
de ponto de fusdo ou amolecimento de pelo menos um do aditivo primario
altamente carregado. Opcionalmente, podem existir um ou mais aditivos po-
limeros comuns adicionais presentes em uma baixa concentragao (<20%)
escolhidos de qualquer um dos aditivos polimeros e ou materiais de enchi-
mento conhecidos por aqueles versados na técnica. Opcionalmente, também
podem existir um ou mais adicionais polimeros carreadores comuns presen-
tes em baixas concentragdes, preferivelmente abaixo de10% em peso esco-
thidos de qualquer um dos polimeros carreadores conhecidos por aqueles
versados na técnica. A batelada mestre é util durante produgao de polimero,
especialmente na fabricagéo de polimeros onde apés polimerizagdo, o poli-
mero é alimentado para um extrusor ou outro dispositivo no qual o polimero
e fundido de modo a introduzir aditivos para a corrente de polimero fundido,
especialmente via um extrusor de bracgo lateral.

A menos que de outro modo especificado, porcentagens de con-
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centragbes neste relatério descritivo referem-se a porcentagem em peso ("%
em peso”). % em peso & calculada através de divisdo de peso do polimero
pelo peso de todos os elementos na solugao nao incluindo o solvente. Por
exemplo, em um concentrado aditivo pelotizado contendo 20 gramas de adi-
tivo de polimero primario e 80 gramas de polimero carreador primario dissol-
vidos em um solvente, a % em peso do aditivo polimero primario pode ser
20%.

Polimeros carreadores preferidos da presente invencao incluem
polimeros, tais como polietileno, polipropileno, copolimeros de etileno — pro-
pileno, copolimeros de etileno — alfaolefina, poliestireno, polipropileno, poli-
buteno, copolimeros de etileno — acetato de vinila, copolimeros de etileno —
alcool vinilico, copolimeros de estireno — butadieno, copolimeros, poliolefi-
nas, ou suas combinagdes.

O aditivo ou aditivos de polimero primarios presentes em alta
concentracao na batelada mestre da presente invengao incluem aqueles adi-
tivos conhecidos por aqueles versados na técnica como antioxidantes, foto-
estabilizadores, e neutralizadores de catalisador. Estes aditivos incluem fe-
nois impedidos, fosfitos, fosfonitos, aminas impedidas, triazinas, benzofeno-
nas, benzotriazéis, hidroxi benzoatos, e estearatos de metais possuindo um
ponto de fusdo ou amolecimento na faixa de 80-210°C e mais especifica-
mente na faixa de 100-200°C.

Fendis impedidos sdo conhecidos como antioxidantes para plas-

ticos e contém um ou mais grupos da férmula 1 dada abaixo:
R2

N/
Ry
onde R; e R, sdo metila, t-butila, alquilas ndo-substituidos, ou alquilas subs-
tituidos.
Fendis impedidos Uteis como um ou mais dos aditivos altamente
carregados na presente invengédo devem ter um ponto de fusdo ou amoleci-
mento na faixa de 80-210°C, mais preferivelmente na faixa de 100-200°C.

Fendis impedidos particularmente uteis na presente invengao incluem, mas
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nao sao limitados a:

(AO-10)

Tetrakis-(3-(3,5-di-t-butil-4-hidroxi fenol) propionato de pentaeritritol};
(AO-1790)

o

{1.3,5-tris-(4-t-butil-3-hidroxi-2,6-dimetil-benzil)-1 ,3,5-triazino-2,4 ,6-
(1H,3H,5H)-triona};

(AO-129)
AT L S
2ohes

{2.2'-etilideno bis-(4,6-di-t-butil fenol)};
(AO-702)

L

{4.4'-metileno bis (2,6-di-t-butil fenol)
(AO-246)

{2.4,6-tri-t-butil fenol};

Fosfitos e fosfonitos também sao conhecidos como antioxidantes
para plasticos. Eles sdao predominantemente fosfitos e fosfonitos aromaticos.
Fosfitos e fosfonitos Uteis como um ou mais dos aditivos altamente concen-
trados na presente invengado tém um ponto de fusdo ou amolecimento na

faixa de 80-210°C, mais preferivelmente na faixa de 100-200°C. Fosfitos e
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fosfonitos particularmente Gteis na presente invengao incluem, mas nao sao
limitados a:
(AO-68)

Fosfito de {tris-(2,4-di-t-butil fenila)};
(AO-62)

\ e
X

Yoo X
+O-= =
Difosfito de {bis-(2,4-di-t-butil fenil) pentaeritritol};
(AO-641)

-/

Lo = —
F-O——{ T —
ﬂ P P p— -

X

N\
Fosfito de {2,4,6-tri-t-butil fenil-2-butil-2-etil-1,3-propano diol};
(AO-PEPQ)

L ; 12
Bisfosfonito de {tetrakis-(2,4-di-t-butil fenil)[1,1-bifenil]-4,4'-diila};

Aminas impedidas Uteis na presente invengio sao principalmen-
te conhecidas como fotoestabilizadores amina impedida ("HALS"). Elas con-

tém um ou mais grupos da Férmula 2 abaixo:
CHs

H5C
Haci:
Estes compostos podem ser de pesos moleculares baixo ou alto
e podem ser oligoméricos ou poliméricos. HALS uteis como o aditivo alta-
mente concentrado na presente invencdo devem ter um ponto de fusdo na
faixa de 80-210°C. Mais preferivelmente, HALS uteis na presente invengao
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tém um ponto de fusdo na faixa de 100-200°C. HALS Gteis como o aditivo

altamente concentrado na presente invengao incluem, mas nao sao limitados

a.
(HALS-119)

R

|

N H/\\/\\N O NG N H\R
]
onde R =
O
HoCy —-Nﬁ/ \[ﬁNﬁC Ho
N\"/ N

{1,3,5-triazino-2,4,6-triamina-N,N"'-[1 ,2-etano-diil-bis-[[[4,6-bis-[butil-
(1,2,2,6,6-penta  metil-4-piperidinil) amino]-1,3,5-triazino-2-il]  imino]-3,1-
propanodiil]]-bis-[N',N"-dibutil-N',N"-bis-(1,2,2,6,6-penta metil-4-piperidinila)};
(HALS-944)

onde n é 1 ou maior,
{poli-[[6-[(1,1,3,3-tetra metil butil) amino]-1,3,5-triazino-2,4-diil][(2,2,6,6-tetra
metil-4-piperidinil) imino]-1,6-hexano diil[(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinil) imi-

no]l};
(HALS-20)
\ (
\ ( 1 Y /
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Polimero {1,6-hexanodiamina-N,N'-bis(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinila) com
2,4,6-tricloro-1,3,5-triazina, produtos de reacdo com N-butil-1-butanamina e

N-butil-2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinamina};
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(HALS-3346)

onde n € 1 ou maior;

{poli-[(6-morfolino-s-triazino-2,4-diil)[2,2,6,6-tetra metil-4-piperidil) imino] he-
xametileno-[(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidil) imino]]};

(HALS-3529)

onde n € 1 ou maior
polimeros {1,6-hexanodiamina-N,N'-bis(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinila), po-

limeros com morfolino-2,4,6-tricloro-1,3,5-triazina};

(HALS-144)

Propanodioato de {bis-1,2,2,6,6-penta metil-4-piperidinil)-2-butil-2-(4-hidroxi-

3,5-di-t-butil benzila};
i i
AL t
J\ jﬁ 7[,, .

(HALS-4050)
{N,N'-bis-formil-N,N'-bis-(2,2,6,6-tetra metil-4-pipridinil) hexametileno diami-

na};
(HALS-5050)
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onde n & 1 ou maior
amina estereamente impedida oligomérica.

Triazina uteis na presente invengdo contém um ou mais grupos
N
g
N\ffl\l

Triazinas uteis como o aditivo altamente concentrado na presen-

da Formula 3 dada abaixo:

te invencao devem ter um ponto de fuséo na faixa de 80-210°C. Mais prefe-
rivelmente, triazinas uteis na presente invengao tém um ponto de fusao na
faixa de 100-200°C. Triazinas Uteis como o aditivo altamente concentrado na
presente invencgao incluem, mas nao sdo limitadas a:

(LS-1164)

{2-(4,6-bis-(2,4-dimetil fenil)-1,3,5-triazin-2-il) -5-(octiloxi) fenol};
Benzofenonas uteis na presente invengao sdo principalmente
conhecidas como absorvedores de luz. Elas contém um ou mais grupos da

Férmula 4 como dada abaixo:

Benzofenonas uteis como o aditivo altamente concentrado na
presente invengao tém um ponto de fusédo na faixa de 80-210°C. Mais prefe-
riveImente, benzofenonas uteis na presente invengao tém um ponto de fusao
na faixa de 100-200°C.
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Benzotriazéis Uteis na presente invengdo sao principalmente co-
nhecidos como absorvedores de luz. Eles contém um ou mais grupos da
Férmula 5 dada abaixo:

Benzotriazois Uteis como o aditivo altamente concentrado na
presente invencdo deve ter um ponto de fusdo na faixa de 80-210°C. Mais
preferivelmente, benzotriazbis Uteis na presente invencéo tém um ponto de
fusdo na faixa de 100-200°C. Benzotriazoéis Gteis como o aditivo altamente

concentrado na presente invengao incluem, mas nao sao limitados a:

(LS-234) ,

o 1 HCI\ \\/\‘" .
L;j;r-r;” \: / ]
{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4,6-bis-(1-metil-1-fenil etil) fenol};
(LS-326)

HO
LI
N
. \N/ \
{2-(3'-t-butil-2'-hidroxi-5'-metil fenil)-5-cloro benzotriazol};
(LS-327)

{2-(3',5'-di-tert-butil-2'-hidroxi fenil)-5-cloro benzotriazol};
(LS-328)
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= N \‘

{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4,6-ditert pentil fenol:
(LS-329)

HQO

N\

{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4-(1,1,3,3-tetra metil butil) fenol};
(LS-3033)

7\/'\‘ \

P w,

{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4-metil fenila};

Hidroxibenzoatos uUteis como o aditivo altamente concentrado na

[\

/

presente invengéao deve ter um ponto de fusdo na faixa de 80-120°C. Mais
preferivelmente, hidroxi benzoatos (teis na presente invengao tém um ponto
de fuséo na faixa de 100-200°C. Hidroxi benzoatos Uteis como o aditivo al-
tamente concentrado na presente invengao incluem, mas nao sao limitados
a:

(LS-340)

\\/

X '

ol Nl o /N
OO
A

{3,5-di-t-butil-4-hidroxi benzoate de 2,4-di-t-butil fenila};

Estearatos de metais (teis como o aditivo altamente concentra-
do na presente invengado devem ter um ponto de fusdo na faixa de 80-210°C.
Mais preferivelmente, estearatos de metais Gteis na presente invencao tém
um ponto de fusdo na faixa de 100-200°C. Estearatos de metais Uteis como

o aditivo altamente concentrado na presente invencgao incluem, mas nao séo
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limitados a estearato de calcio, estearato de zinco, estearato de magnésio, e
estearato de litio.

A invengdo também compreende um processo para processa-
mento de um concentrado de aditivo pelotizado em um extrusor de parafuso
duplo ou parafusos mdltiplos. Em uma realizagao deste processo, o concen-
trado aditivo pelotizado é mantido durante um primeiro estagio ou estagios
do extrusor em uma temperatura inferior a temperatura de fusdo de carrea-
dor — polimero primario de modo que pelo menos um aditivo polimero prima-
rio € um polimero carreador primario permanecem substancialmente como
sélidos. A temperatura é entdao aumentada em um estagio posterior ou esta-
gios de modo que fusao, ou fuséo parcial, de pelo menos um polimero car-
reador primario ocorre.

Em uma realizagao da invengao, um aditivo polimero primario ou
combinagao aditiva primaria € alimentada para um extrusor junto com uma
resina carreadora polimero primario e forcada através de um cossinete para
produzir pelotas. Durante extrusao, a resina carreadora de polimero primario
€ fundida, de modo que a temperatura de fusao seja mantida abaixo ou pré-
xima de ponto de fusao de um ou mais dos aditivos primarios que estao pre-
sentes em uma alta concentragdo. As particulas nao-fundidas restantes sao
submetidas a cisalhamento e/ou calor e s&o finamente dispersas em resina
carreadora de polimero fundida.

O aditivo ou aditivos de polimero primario presentes em alta
concentracao na batelada mestre da presente invengéo incluem aqueles adi-
tivos conhecidos por aqueles versados na técnica como antioxidantes, foto-
estabilizadores, e neutralizadores de catalisador. Estes aditivos, incluem fe-
ndis impedidos, fosfitos, fosfonitos, aminas impedidas, triazinas, benzofeno-
nas, benzotriazois, e estearatos de metais onde a temperatura de pico de
fusao do aditivo esta na faixa de temperatura tipicamente usadas para pro-
cessar poliolefinas, usualmente entre cerca de 200°C e cerca de 300°C. Adi-
cionalmente, a batelada mestre pode conter outros aditivos e/ou materiais de
enchimento minerais.

Tipicamente, quando preparando uma batelada mestre de, a titu-
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lo de exemplo, uma combinagdo antioxidante em carreador polietileno de
baixa densidade linear, a etapa de composicao € realizada em uma tempera-
tura de processamento na faixa de 180-210°C e até uma temperatura consi-
deravelmente maior, tal como 300°C. Estas temperaturas permitem a fusao
e dissolugdo de certos aditivos antioxidantes no polimero, até os limites de
solubilidade do aditivo. Além de limites de solubilidade o aditivo existe como
uma fase dispersa discreta no LLDPE. Os antioxidantes fundidos tipicamente
tém uma viscosidade significantemente menor que o LLDPE fundido. |Isto
pode conduzir a uma vantajosa redugédo em torque de extrusor e um aumen-
to em saida em baixas concentragdes de antioxidante. Entretanto, em maio-
res concentragdes, a viscosidade da combinagéo diminui para niveis muito
baixos, o que pode causar dificuldades nas operagbes de pelotizacdo. A
grande diferenga na viscosidade do antioxidante fundido e resina carreadora
pode tornar dificil € mesmo impossivel misturar eficientemente e dispersar
os aditivos. Esta mistura pobre é evidente nas pelotas de batelada mestre
acabadas, que podem exibir lixiviamentop do aditivo pobremente disperso
para a superficie. Isto pode conduzir a formagéo de poeira ou pegajosice ou
aglomeragao da batelada mestre. Durante as operagdes de pelotizagdo ou
resfriamento, lixiviamento de aditivo também pode ser evidente na agua de
resfriamento de pelota, o que tem associados efeitos indesejados de proces-
samento e ambientais. Foi verificado que através de diminuicao significante
de temperatura de processamento destes aditivos préoxima ou abaixo de
ponto de fus&o do antioxidante altamente concentrado, uma batelada mestre
altamente concentrada pode ser eficientemente fabricada. A viscosidade do
concentrado nao é reduzida para niveis prejudiciais durante processamento
através de um aditivo em forma liquida. Foi surpreendentemente verificado
que a dispersdo da combinagao antioxidante pode ser mantida em um alto
nivel. Sem desejar ser limitado por teoria, manutencédo de uma alta viscosi-
dade do sistema permite uma eficiente agéo de trituragéo e/ou cisalhamento
do extrusor sobre aditivos sélidos. Quando a resina carreadora solidifica,
qualquer aditivo que esta presente como uma fase dispersa discreta estara

presente como uma particula relativamente menor pelo que ela é encapsu-
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lada dentro da fase de resina carreadora polimérica continua e nao lixiviara
facilmente fora da batelada mestre de alta concentragao produzida. Em adi-
¢ao, alguns aditivos polimeros que possuem uma alta viscosidade de cisa-
lhamento e resisténcia de fusdo préxima de seu ponto de fusdo ou amoleci-
mento, podem ser processados eficientemente em temperaturas até justo
acima de seu ponto de fusio.

Em uma outra realizagéo da invencao, a facilidade de dispersao
€ processamento dos aditivos pode ser aperfeigoada por uma etapa de tritu-
ragao em estado solido na linha. Durante extrusao, as primeiras zonas do
extrusor sdo mantidas em uma temperatura abaixo de ponto de fusdo da
resina carreadora polimero primario. Isto conduz a uma eficiente trituracao e
mistura dos aditivos primarios e e polimero no estado sélido em regides de
alto cisalhamento dentro do extrusor em interfaces tais como entre o parafu-
SO extrusor e parede de cossinte ou em se¢des de mistura contendo blocos
amassadores ou outros dispositivos de mistura. Nas zonas do extrusor que
se seguem, a temperatura dos componentes ¢ elevada acima de ponto de
fusdo da resina carreadora e préxima ou abaixo de ponto de fusdo de pelo
menos um dos aditivos primarios de alta concentragdo. Uma tal etapa inicial
de trituragdo conduz a uma fina dispersao no produto acabado. Isto também
pode eliminar a necessidade de uma etapa de pré-trituragdo e/ou pré-
mistura. Isto também permite uma fina dispersao de aditivos enquanto limi-
tando a temperatura a jusante e o tempo que o polimero gastara no estado
fundido.

Ainda em uma outra realizagao da invengéo, um aditivo polimero
primario ou combinagao aditiva foi alimentada para um extrusor ou outro dis-
positivo de mistura junto com uma resina carreadora de polimero primario e
forcada através de um cossinete e cortada para produzir pelotas. Durante
mistura, a resina carreadora de polimero primario foi fundida, de modo que a
temperatura de combinagdo foi mantida acima de temperatura de fusdo do
polimero carreador primario e abaixo ou proxima de ponto de fusdo de um
ou mais dos aditivos primarios que estavam presentes em uma alta concen-

tracdo. As particulas nao-fundidas restantes foram submetidas a cisalha-
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mento e/ou calor e foram finamente dispersas e encapsuladas na resina car-
readora de polimero fundido. Opcionalmente um ou mais outros aditivos ou
materiais de enchimento podem estar presentes na batelada mestre. Quan-
do a resina carreadora solidificou, qualquer aditivo que estava presente co-
mo uma fase dispersa discreta pode estar presente como uma particula rela-
tivamente pequena pelo que ela foi encapsulada na fase de resina carreado-
ra polimérica continua e nao pode migrar facilmente fora da batelada mestre
de alta concentragao produzida.

Em uma outra realizagao da invencao, a etapa de mistura é rea-
lizada em um extrusor de para fuso duplo ou extrusor de parafuso planetario,
pelo que a facilidade de dispersédo e processamento dos aditivos & aperfei-
g¢oada por uma etapa de trituragdao em estado sélido na linha. Durante extru-
sao, as primeiras zonas do extrusor sdo mantidas em uma temperatura a-
baixo do ponto de fusao da resina carreadora de polimero primario. Isto con-
duz a uma eficiente trituragao e mistura dos aditivos e polimero no estado
solido em regides de alto cisalhamento dentro do extrusor em interfaces co-
mo entre o parafuso extrusor e parede de cossinete ou em se¢des de mistu-
ra contendo bocos de amassamento ou outros dispositivos de mistura. Nas
zonas seguintes do extrusor, a temperatura dos componentes é elevada a-
cima do ponto de fusdo da resina carreadora primaria e proxima ou abaixo
de ponto de fusdo de pelo menos um dos aditivos primarios de alta concen-
tracdo. Uma tal etapa de trituragédo inicial conduz a uma fina dispersao no
produto acabado. Isto pode eliminar a necessidade de uma pré-trituragao e
ou etapa de pré-mistura. Isto também permite uma fina dispersao de aditivos
enquanto limitando a temperatura a jusante e o tempo que o polimero des-
pendera no estado fundido.

Exemplo 1

Uma combinagdo aditiva de alta concentragao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 6 Ibs de GM-1224 (Nova chemicals) foram com-
binados com amassamento com 0,544 Ibs de AO-10 (Irganox 1010, Ciba
Specialty Chemicals), 0,692 Ibs de AO-76 (Irganox 1076, Ciba Specialty
Chemicals) e 2,764 Ibs de AO-68 (lIrgafos 168, Ciba specialty Chemicals).
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Esta combinagao foi entao alimentada para um extrusor de parafuso duplo
co-rotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de
barril fixadas em 150 graus Celsius em uma velocidade de parafuso de 300
rpm usando uma configuragao de parafuso de alto cisalhamento. A tempera-
tura da mistura na saida do extrusor foi de 159 graus Celsius — abaixo de
temperatura de fuséo do Irgafox 168, que é de aproximadamente 185 graus
Celsius. O extrudado teve uma aparéncia turva / leitosa branca indicando
que o aditivo de alta concentragao (irgafox 168) ainda estava no estado soli-
do na saida do cossinete. Boas tiras foram formadas sob condicées de ex-
trusao estaveis e foram resfriadas e cortadas em pelotas de aproximada-
mente 1/8 de polegada de diametro por 1/8 de polegada. 100 gramas de pe-
lotas foram colocados em um forno de convecgéo e envelhecidos por 24 ho-
ras a 60°C . As pelotas foram entdo removidas do forno e deixadas resfria-
rem para temperatura ambiente por 24 horas. As resultantes pelotas foram
observadas serem isentas de poeira tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 2

Uma combinacéo aditiva de alta concentragéo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 5 Ibs de GM-1224 (Nova chemicals) foram a-
massados misturados com 0,68 Ibs de Irganox 1010, 0,865 Ibs de Irganox
1076 e 3,455 Ibs de Irgafos 168. Esta combinagao foi entao alimentada para
um extrusor de parafuso duplo co-rotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor
foi corrido com temperaturas de barril fixadas em 150 graus Celsius em uma
velocidade de parafuso de 300 rpm usando uma configuracdo de parafuso
de alto cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de
157 graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia branca turva / leitosa,
formou em boas tiras estaveis e foram cortadas em pelotas de aproximada-
mente 1/8 de polegada por 1/8 de polegada. 100 gramas de pelotas foram
colocados em um forno de convecgdo e envelhecidos por 24 horas a 60
graus Celsius. As pelotas foram entao removidas do forno e deixadas resfria-
rem para temperatura ambiente por 24 horas. As resultantes pelotas foram

observadas serem livres de poeira e tendo uma superficie exterior lisa.

Exemplo 3
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Uma combinagédo aditiva de alta concentracdo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 4 Ibs de GM-1224 (Nova chemicals) foram a-
massados misturados com 0,816 Ibs de Irganox 1010, 1,038 Ibs de Irganox
1076 e 4,146 Ibs de Irgafos 168. Esta combinagao foi entao alimentada para
um extrusor de parafuso duplo co-rotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor
foi corrido com temperaturas de barril fixadas em 150 graus Celsius em uma
velocidade de parafuso de 300 rpm usando uma configuragao de parafuso
de alto cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de
157 graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia branca turva / leitosa,
formou em boas tiras estaveis e foram cortadas em pelotas de aproximada-
mente 1/8 de polegada por 1/8 de polegada. 100 gramas de pelotas foram
colocados em um forno de convecgdo e envelhecidos por 24 horas a 60
graus Celsius. As pelotas foram entao removidas do forno e deixadas resfria-
rem para temperatura ambiente por 24 horas. As resultantes pelotas foram
observadas serem livres de poeira e tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 4

Uma combinagéo aditiva de alta concentracao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 3 Ibs de GM-1224 (Nova chemicals) foram a-
massados misturados com 0,952 Ibs de Irganox 1010, 1,211 Ibs de Irganox
1076 e 4,837 Ibs de Irgafos 168. Esta combinagao foi entéao alimentada para
um extrusor de parafuso duplo co-rotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor
foi corrido com temperaturas de barril fixadas em 150 graus Celsius em uma
velocidade de parafuo de 300 rpm usando uma configuragcéo de parafuso de
alto cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 157
graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia branca turva / leitosa, for-
mou em boas tiras estaveis e foram cortadas em pelotas de aproximada-
mente 1/8 de polegada por 1/8 de polegada. As pelotas pareceram ser le-
vemente mais frageis que o que foi observado em exemplos 1, 2 e 3 acima.
100 gramas de pelotas foram colocados em um forno de convecgéo e enve-
Ihecidos por 24 horas a 60 graus Celsius. As pelotas foram entao removidas
do forno e deixadas resfriarem para temperatura ambiente por 24 horas. As

resultantes pelotas foram observadas serem livres de poeira e tendo uma
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superficie exterior lisa.
Exemplo 5

Uma combinagéo aditiva de alta concentracao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. Dowlex 2047 (Dow Chemical) foi triturada usan-
do um moinho de atrito para aproximadamente -20 US mesh. 4 Ibs do Do-
wilex 2047 (Dow Chemical) triturado foram amassados misturados com 0,816
Ibs de Irganox 1010, 1,038 Ibs de Irganox 1076 e 4,146 Ibs de Irgafos 168.
Esta combinagao foi entao alimentada para um extrusor de parafuso duplo
co-rotatorios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de
barril fixadas em 150 graus Celsius em uma velocidade de parafuo de 300
rpm usando uma configuragéo de parafuso de alto cisalhamento. A tempera-
tura da mistura na saida do extrusor foi de 158 graus Celsius. O extrudado
teve uma aparéncia branca turva / leitosa, formou em boas tiras estaveis e
foram cortadas em pelotas de aproximadamente 1/8 de polegada por 1/8 de
polegada. 100 gramas de pelotas foram colocados em um forno de convec-
¢ao e envelhecidos por 24 horas a 60 graus Celsius. As pelotas foram entao
removidas do forno e deixadas resfriarem para temperatura ambiente por 24
horas. As resultantes pelotas foram observadas serem livres de poeira e
tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 6

Uma combinagéo aditiva de alta concentragéo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. Sclair 2114 (Nova Chemicals) foi triturado usan-
do um moinho de atrito para aproximadamente -20 US mesh. 4 Ibs do Sclair
2114 triturado foram amassados misturados com 0,816 Ibs de Irganox 1010,
1,038 Ibs de Irganox 1076 e 4,146 Ibs de Irgafos 168. Esta combinagao foi
entdo alimentada para um extrusor de parafuso duplo co-rotatérios ZSK30
(Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de barril fixadas em 150
graus Celsius em uma velocidade de parafuo de 300 rpm usando uma confi-
guragado de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura da mistura na sai-
da do extrusor foi de 154 graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia
branca turva / leitosa, formou em boas tiras estaveis e foram cortadas em

pelotas de aproximadamente 1/8 de polegada por 1/8 de polegada. 100
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gramas de pelotas foram colocados em um forno de conveccao e envelheci-
dos por 24 horas a 60 graus Celsius. As pelotas foram entdo removidas do
forno e deixadas resfriarem para temperatura ambiente por 24 horas. As re-
sultantes pelotas foram observadas serem livres de poeira e tendo uma su-
perficie exterior lisa.
Exemplo 7

Uma combinagao aditiva de alta concentragao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 4 Ibs de GM-1224 (Nova Chemicals) foi tritura-
das amassadas com 0,816 Ibs de Irganox 1010, 1,038 Ibs de irganox 1076 e
4,146 Ibs de Irgafos 168. Esta combinagao foi entdo alimentada para um ex-
trusor de parafuso duplo co-rotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi cor-
rido com temperaturas de barril fixadas em 210 graus Celsius em uma velo-
cidade de parafuso de 300 rpm usando uma configuragdo de parafuso de
alto cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 214
graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia clara e transparente. As tiras
tiveram pobre resisténcia de fusdo mas algumas resfriadas e cortadas em
pelotas de aproximadamente 1/8 polegada por 1/8 polegada. As pelotas fo-
ram translucidas quando primeiro pelotizadas e entao lentamente tornaram-
se de aparéncia branca leitosa. 100 gramas das pelotas foram colocados em
um forno de convecgao e envelhecidos por 24 horas a 60 graus Celsius. As
pelotas entdo foram removidas do forno e deixadas resfriarem para tempera-
tura ambiente por 24 horas. As resultantes pelotas pareceram ter alguma
poeira sobre suas superficies.
Exemplo 8

Uma combinagéo aditiva de alta concentragéo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 4 Ibs de GM-1224 (Nova Chemicals) foram tritu-
radas amassadas com 0,816 Ibs de Irganox 1010, 1,038 Ibs de Irganox 1076
e 4,146 Ibs de Irgafos 168. Esta combinagédo foi entdo alimentada para um
extrusor de parafuso duplo co-rotatorios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi
corrido com temperaturas de barril fixadas em 50 graus Celsius para as 3
primeiras zonas e 150 graus Celsius para as uitimas 3 zonas e em uma ve-

locidade de parafuso de 300 rpm usando uma configuragao de parafuso de
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alto cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 151
graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia branca turva / leitosa, for-
mou em boas tiras estaveis, e foram cortadas em pelotas de aproximada-
mente 1/8 polegada por 1/8 polegada. 100 gramas das pelotas foram colo-
cados em um forno de conveccgdo e envelhecidos por 24 horas a 60 graus
Celsius. As pelotas entao foram removidas do forno e deixadas resfriarem
para temperatura ambiente por 24 horas. As pelotas resultantes foram ob-
servadas serem livres de poeira tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 9

Uma combinagéo aditiva de alta concentracao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 4,4 Ibs de GM-1224 (Nova Chemicals) foi tritura-
das amassadas com 4,4 Ibs de estearato de calcio HPLG (Chemtura). Esta
combinagao foi entdo alimentada para um extrusor de parafuso duplo co-
rotatorios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de bar-
ril fixadas em 210 graus Celsius em uma velocidade de parafuso de 300 rpm
usando uma configuragcao de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura
da mistura na saida do extrusor foi de 203 graus Celsius. O extrudado teve
pobre resisténcia de fusédo e nao foi possivel puxar uma tira através de um
banho de agua para pelotizagdo. As temperaturas de barril foram entao di-
minuidas 145 graus Celsius pontos fixos. O resultante extrudado teve uma
temperatura de 127 graus Celsius. Todas as outras condi¢gdes de processo
permaneceram as mesmas. A tira extrudada foi solida e lisa. Ela foi puxada
através de um banho de agua para ser resfriada e pelotizada.
Exemplo 10

Uma combinagéo aditiva de alta concentracao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 4,4 Ibs de GM-1224 (Nova Chemicals) foi tritura-
das amassadas com 4,4 Ibs de Tinuvin 326 (Ciba Specialty Chemicals). Esta
combinagao foi entdo alimentada para um extrusor de parafuso duplo co-
rotatorios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de bar-
ril fixadas em 210 graus Celsius em uma velocidade de parafuso de 300 rpm
usando uma configuragédo de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura

da mistura na saida do extrusor foi de 202 graus Celsius. O extrudado teve
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pobre resisténcia de fusao e foi de cor muito amarelada. As temperaturas de
barril foram entdo diminuidas 155 graus Celsius pontos fixos. O resultante
extrudado teve uma temperatura de 130 graus Celsius. Todas as outras
condigbes de processo permaneceram as mesmas. A tira extrudada foi soli-
da e lisa. Ela foi puxada através de um banho de agua para ser resfriada e
pelotizada. Ela foi menos amarela em aparéncia.
Exempio 11

Uma combinagéo aditiva de alta concentragao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 4,4 Ibs de LF-0718 (Nova Chemicals) foram tritu-
radas amassadas com 4,4 |bs de HALS-944 (Chimassorb 944, Ciba Speci-
alty Chemicals). Esta combinagao foi entao alimentada para um extrusor de
parafuso duplo co-rotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com
temperaturas de barril fixadas em 210 graus Celsius em uma velocidade de
parafuso de 300 rpm usando uma configuracao de parafuso de alto cisalha-
mento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 202 graus Cel-
sius. O extrudado teve pobre resisténcia de fuséo ele estava surgindo e in-
capaz de pelotizar. As temperaturas de barril foram entdao diminuidas 125
graus Celsius pontos fixos. O resultante extrudado teve uma temperatura de
114 graus Celsius. Todas as outras condigbes de processo permaneceram
as mesmas. A tira extrudada foi solida e lisa. Ela foi puxada através de um

banho de agua para ser resfriada e pelotizada.
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Relatério Descritivo da Patente de Invengédo para "CONCEN-
TRADOS ADITIVOS PELETIZADOS DE ALTA CONCENTRACAO PARA
POLIMERO".

Antecedentes

Este pedido de patente reivindica prioridade para pedido de pa-
tente provisério U.S. 60/844 517, intitulado "Concentrados aditivos peletiza-
dos de alta concentracao para polimero", depositado em 14 de setembro de
20086, o conteudo inteiro do qual € aqui incorporado por referéncia.

A invencao refere-se geralmente refere-se ao campo de aditivos
de polimeros e especificamente a concentrados aditivos peletizados de alta
concentracdo, ou agente de estabilizagdo de polimero ou combinacdes, u-
sados em varios processos de polimerizagao para aperfeicoar estabilidade
de polimero.

Aditivos de polimeros e combinagdes aditivas s&o tipicamente
usados para protegado de polimeros de degradagao termo - oxidante, para
provimento de resisténcia de longo termo a luz ou calor, para neutralizar ca-
talisador residual e para aperfeigcoar propriedades de performance do produ-
to acabado. Aditivos de polimero tipicamente sdo apresentados em forma
pulverizada, granulos ou péletes. Estes aditivos podem ser rotineiramente
adicionados ao polimero durante operagdes de extrusao apods reator. Nume-
rosas técnicas podem ser empregadas para introdugéao de aditivos a corren-
te de polimero. Em processos de polimerizacéo de fase de solugao, suspen-
sd0 ou pasta, aditivos e combinagbes de aditivos sdo frequentemente adi-
cionados a um liquido antes de serem introduzidos a pasta liquida - polimero
pos-reator. Alternativamente, os aditivos podem ser adicionados a corrente
de fusao final de polimero via um extrusor de brago lateral ou outro dispositi-
vo que pode fundir o aditivo e introduzir os mesmos na corrente de polimero.
Neste caso, ainda havera tipicamente mistura via um extrusor ou outro dis-
positivo de mistura e bombeamento da mistura de polimero / aditivo através
de um cossinete para peletizacdo de polimero final. Em outros processos de
polimerizagao tais como reator de fase gasosa, o polimero deixa o reator

como um "granulo de reator" pulverizado. Neste caso, aditivos podem
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ser adicionados ao polimero em varias maneiras diferentes. Os aditivos po-
dem ser adicionados a corrente pulverizada de "granulo de reator" sélido.
Esta pode ser embalada como um produto selavel final ou ainda pode ser
alimentada para um extrusor ou outro dispositivo de fusdo de modo a mistu-
rar e homogeneizar o polimero e dispersar os aditivos no polimero fundido.
Quando aditivos séo adicionados a corrente pulverizada de "granulo de rea-
tor" sélida, os aditivos podem ser introduzidos neste estagio via suas formas
puras, tipicamente pulverizadas, ou via uma forma concentrada ou de bate-
lada mestre. Esta mistura & subsequentemente bombeada através de um
cossinete para peletizagao. Alternativamente, neste tipo de processo, os adi-
tivos podem ser introduzidos via um extrusor de bracgo lateral. O extrusor de
braco lateral funde os aditivos e alimenta os mesmos em uma corrente de
polimero fundido onde eles sao ainda misturados nos polimeros finais e pe-
letizados. Em todas estas técnicas, a adigdo dos aditivos em forma pulveri-
zada pode ser de dificil manuseio e alimentagao, e no caso de alguns aditi-
vos, possuem um potencial risco de saude, fogo e explosao. Se o sistema de
polimeros requer a adicdo de varios componentes, os aditivos t~em de ser
tanto pré-combinados, ou o uso de mais de um alimentador & requerido.
Quando é usado um extrusor de braco lateral, ndo é comum alimentar os
aditivos pulverizados diretamente por numerosas razées. Em adi¢cao as
questdées mencionadas acima com manuseio e alimentacado de aditivos em
forma pulverizada para o extrusor de braco lateral, o comportamento de fu-
sao e viscosidade dos aditivos e as misturas aditivas tipicamente nao sao
apropriados para adicao direta via este processo. Como um resultado, os
aditivos pulverizados podem ser tornados em uma batelada mestre de con-
centracdo bem baixa. Este tipo de batelada mestre tipicamente é fabricado
através de extrusdo de uma baixa concentragao de aditivos com uma resina
carreadora de polimero que é similar e compativel com o polimero principal
sendo produzido no processo de polimerizagdo. Como um resultado, esta
batelada mestre pode ser facilmente alimentada via um extrusor de braco

lateral.
Preparagdo de formas de pélete nao-formadoras de poeira de
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combinagdes de aditivos resolve muitos destes problemas. A patente US 5
240 642 intitulada "Processo para obtencgao de formas granulares de aditivos
para polimeros organicos" descreve um processo para fabricacao de granu-
los de baixa poeira de uma combinagao aditiva incluindo um antioxidante
fenol e um neutralizador acido processada no estado amorfo ou fundido in-
cluindo uso de um extrusor.

A patente US 5 844 042 intitulada "Process for Obtaining Granu-
lar Forms of Additives for Organic Polymers" descreve formas de combina-
cOes aditivas preparadas forcando a combinacao através de um cossinete
para formar tiras e entao cortando as ditas tiras para formagao de péletes.

A patente US 5 597 857, intitulada "Low-Dust Granules of Plastic
Additives" descreve péletes aditivas compreendendo estearatos de caicio
10-100%.

A patente US 6 740 694B2 intitulada "Preparation of Low-Dust
Stabilizers" descreve uso de uma fusdo sub-resfriada de um aditivo como
um liquido veiculo para outros aditivos e também como versées amorfas de
estabilizadores.

A patente US 6 515 052 intitulada "Granular Polymer Additives
and Their Preparation" descreve uso de um solvente em um processo de
compactacao para aperfeigoar o rendimento e qualidade de uma combina-
¢ao aditiva compactada incluindo um fosfito.

A patente US 6 800 228 intitulada "Sterically Hindered Phenol
Antioxidant Granules Having Balance Hardness" descreve uso de um sol-
vente para a preparacgao de combinag¢ées aditivas compactadas incluindo um
fenol.

A invencao descrita acima prové formas de baixa formagao de
poeira de combinagdes aditivas que podem ser mais conveniente e precisa-
mente alimentadas para operagbes de extrusédo poés-reator para adigao a um
polimero quando adicionadas diretamente a uma corrente de polimero que
esta na fase sélida e pré-misturadas ou alimentadas simultaneamente com a
corrente de polimero em um extrusor ou outro dispositivo de fusao pelo que

o polimero é fundido e os aditivos s@o entdo combinados em polimero fundi-
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do. Quando os aditivos requerem adigéao via um extrusor de brago lateral e
alimentada diretamente para uma corrente de polimero fundido, as combina-
¢bes aditivas descritas acima nao sao usadas. Neste caso, bateladas mes-
tres ou concentrados de aditivos ou combinagdes de aditivos em um veiculo
polimero compativel sao usadas. Bateladas mestres tém o beneficio de bai-
xa friabilidade da pélete, elas podem ser transportadas, alimentadas, e ex-
trudadas usando equipamento e processos convencionais através de um
extrusor de brago lateral.

A preparacao de bateladas mestres € bem conhecida na técnica.
Bateladas mestres simplificam a adicdo de pelo menos um componente a
combinacao de polimeros. Por razées econdmicas & desejavel preparar-se
bateladas mestres com altos niveis de aditivos, € minimizar o uso do veiculo
de polimero compativel. Isto minimiza a quantidade de batelada mestre re-
querida para obter um desejado efeito.

A preparagdo de altos niveis de bateladas mestres enchidas
com mineral € bem conhecida na técnica. A patente US 6 713 545 B2 intitu-
lada "Universal Masterbatch" descreve uma batelada mestre de até 85% de
material de enchimento, mas um modificador de viscosidade em um veiculo
SBS universal. Uma dificuldade na preparacgao de bateladas mestres de alta
concentracdo de material de enchimento € umedecimento, mistura e disper-
sao do material de enchimento enquanto mantendo uma viscosidade ade-
quadamente baixa para ser capaz de processar a batelada mestre. A adicao
de altos niveis de material de enchimento pode aumentar muito a viscosida-
de da batelada mestre.

A patente US 6 255 395 B1 para Klosiewicz intitulada "Master-
batches Having High Levels of Resin" descreve incorporacdo de altos niveis
de resinas de hidrocarbonetos em um veiculo polimero. A resina preferivel-
mente tem um ponto de amolecimento proximo ou acima de ponto de amo-
lecimento do polimero veiculo e tem uma viscosidade suficiente para permitir
um extrusor colocar trabalho na mistura. Preparagédo das bateladas mestres
é realizada acima de ponto de amolecimento da resina.

Muitos aditivos polimeros, quando aquecidos para temperaturas
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de processamento de batelada mestre tipicas, passam através de um ponto
de fusao cristalino ou uma transicéo de fase amorfa para formar fluidos de
baixa viscosidade. Tais fluidos de baixa viscosidade podem ser dificeis de
incorporar em um veiculo polimero em altos niveis. Aditivo pobremente in-
corporado pode migrar fora do pélete de batelada mestre acabada. Isto pode
causar formagdo de poeira, pegajosice e/ou aglomeracdo dos péletes de
batelada mestre. Além disso, o aditivo de baixa viscosidade pode diminuir
substancialmente a viscosidade da combinacao de aditivo-veiculo, causando
dificuldades no processo de peletizagao. Por estas razdes, bateladas mes-
tres de aditivos polimeros, com pontos de fusdo préximos ou abaixo de tem-
peraturas de processamento de batelada mestre tipicas, sdo preparadas em
somente niveis de aditivo baixo a médio. Por isso pode ser vantajoso prepa-
rar bateladas mestres aditivas altamente carregadas mais econémicas des-
tes aditivos.

Sumario

Um concentrado aditivo peletizado para um polimero compreen-
dendo: pelo menos um aditivo de polimero primario presente em uma quan-
tidade total de entre cerca de 20% em peso e cerca de 90% em peso do
concentrado aditivo peletizado, o aditivo de polimero primario tendo uma
temperatura de fusao de aditivo - polimero primaria entre cerca de 100°C e
cerca de 200°C; e pelo menos um polimero veiculo primario presente em
uma quantidade de entre cerca de 10% em peso e cerca de 80% em peso
do concentrado aditivo peletizado, o polimero veiculo primario tendo uma
temperatura primaria de fusdo de veiculo - polimero abaixo de temperatura
primaria de fusdo de polimero - aditivo.

Um concentrado aditivo peletizado para um polimero compreen-
dendo: uma combinagdo de dois ou mais aditivos de polimero primarios pre-
sentes em uma quantidade total de entre cerca de 20% em peso e cerca de
90% em peso do concentrado aditivo peletizado, cada aditivo de polimero
primario tendo uma temperatura primaria de fusao de polimero - aditivo entre
cerca de 100°C e cerca de 200°C; e uma combinagdo de dois ou mais poli-

meros veiculos primarios presentes em uma quantidade total de entre cerca
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de 10% em peso e cerca de 80% em peso do concentrado aditivo peletiza-
do, cada polimero veiculo primario tendo uma temperatura primaria de fusao
de veiculo - polimero abaixo de temperatura primaria de fusao de polimero -
aditivo; onde o concentrado de aditivo peletizado é processado em uma
temperatura menor que a temperatura primaria de fusao de polimero - aditi-
VO mas maior que, ou igual a, temperatura primaria de fusao de veiculo -
polimero.

A presente invencao também pertence a concentrados aditivos
peletizados de alta concentragdo para polimero, ou bateladas mestres, e
processos de fabricacdo de bateladas mestres de aditivos de polimeros. Os
aditivos primarios usados na presente invengdo sao aditivos cristalinos tendo
uma temperatura de pico de fusdo (ou temperatura primaria de fusdo de po-
limero - aditivo), ou aditivos amorfos tendo uma temperatura de transicao
vitrea (ou temperatura primaria de transigao vitrea de polimero - aditivo) den-
tro da faixa de temperaturas de processamento normais de bateladas mes-
tres de poliolefinas. A invengao ilustra um processo de preparagao de bate-
ladas mestres de alta concentragao do aditivo primario ou concentrados de
aditivos peletizados, através de processamento abaixo ou proximo de suas
temperaturas de transigao vitrea ou de pico de fusdo. Estas bateladas mes-
tres s&o uteis durante produgao de polimero, especialmente na producgao de
polimero onde apods polimerizagdo, o polimero é alimentado para um extru-
sor ou outro dispositivo no qual o polimero é fundido de modo a introduzir
aditivos para a corrente de polimero fundido. Isto € especialmente verdade
onde um extrusor de brago lateral é utilizado para introduzir os aditivos. Tais
aditivos sdo essenciais em aperfeicoamento de propriedades, manutengao
de propriedades, e adigdo de funcionalidade ou outras caracteristicas aos
ditos polimeros. Usando as técnicas da presente invenc¢ao, altas concentra-
¢Oes de aditivos em um veiculo de resina de polimero podem ser feitas que
sdo isentas de poeira, e robustos em que sao facilmente transportados u-
sando transporte de ar pneumatico e sao facilmente alimentados para um
extrusor ou outro dispositivo onde s&o fundidos e alimentados em uma cor-

rente de polimero fundido. Nesta etapa, a combinagao de aditivos & diluida
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para o nivel de uso final para estabilizacdo ou introducéo de apropriada fun-
cionalidade de aditivo para o polimero sendo produzido. Tais combinagées
de aditivo de alta concentragdo também podem ser Uteis quando alimenta-
das diretamente para o polimero sélido e combinadas fisicamente com o po-
limero base antes de fusao final, mistura, e peletizacédo, ou simultaneamente
alimentadas para a fusao final, mistura, e peletizacédo da resina base sendo
produzida. As altas concentragées de aditivo produzidas permitem significan-
tes economias de custo quando estas combinagdes sao tipicamente até qua-
tro vezes mais concentradas que tipicas bateladas mestres que tém sido
usadas para este propdsito no passado.

Descricido Detalhada

Os particulares da invencao aqui mostrados sao a titulo de e-
xemplo. Eles s&o pretendidos ilustrarem varias modalidades da invencao e
nao pretendidos limitarem os principios ou conceitos da invengéo.

Sao dadas abaixo definicdes usuais condensadas e abreviadas
(de modo algum exaustivas) conhecidas na técnica de certos termos cujas
definigbes condensadas podem auxiliar na descrigao da invencéo.

"Polimero Base": O polimero que € para ser colorido, funcionali-
zado, ou de outro modo modificado pela batelada mestre ou aditivos.

"Polimero veiculo”: polimero usado tipicamente como a fase
continua que, quando combinada com materiais de enchimento, corantes ou
aditivos, tipicamente encapsulara os mesmos para formar a batelada mestre.
O polimero veiculo deve ser compativel com o polimero base a ser modifi-
cado.

"Batelada mestre": um concentrado de materiais de enchimento,
corantes ou aditivos propriamente disperso em um polimero veiculo, que é
entdo combinado no polimero base a ser colorido ou modificado, antes que
adicionando o material de enchimento, corante ou aditivo diretamente.

"LLDPE": polietileno de baixa densidade linear.

"Ponto de fusao": temperatura de pico de fusdo de um polimero
cristalino ou semicristalino ou aditivo polimero como medida por calorimetria

de exploracgao diferencial (DSC).
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"Combinacdo de polimero": a formulacao final resultante da
combinagéo do polimero base e uma batelada mestre, bateladas mestres,
aditivo ou aditivos.

"Ponto de amolecimento": o inicio de temperatura de fusdo como
medida por calorimetria de exploracgao diferencial.

Os concentrados de aditivos peletizados, ou batelada mestre, da
presente invengdo sdo compostos por 2 ou mais componentes. Um ou mais
destes componentes € um polimero veiculo primario ou uma combinacio de
polimeros veiculos primarios. O outro um ou mais dos componentes é um
aditivo de polimero primario ou combinagao de aditivos de polimero prima-
rios presentes em uma alta concentragao (>20% em peso mas abaixo de
90% em peso, baseado no peso total do concentrado aditivo peletizado ou
batelada mestre), caracterizado por um ponto de fusdo ou amolecimento
entre 80-210°C (o ponto de fusdo de polimero - aditivo primario ou ponto de
amolecimento) e mais preferivelmente entre 100-200°C. A batelada mestre &
preparada em uma temperatura acima de temperatura de fusdo do veiculo
de polimero primario (a temperatura de fusdo de polimero - veiculo primaria),
ou combinagéo de veiculos polimero primarios, e préxima ou abaixo de pon-
to de fusdo ou amolecimento de pelo menos um do aditivo primario altamen-
te carregado. Opcionalmente, podem existir um ou mais aditivos polimeros
comuns adicionais presentes em uma baixa concentragcido (<20%) escolhi-
dos de qualquer um dos aditivos polimeros e ou materiais de enchimento
conhecidos por aqueles versados na técnica. Opcionalmente, também po-
dem existir um ou mais adicionais polimeros veiculos comuns presentes em
baixas concentragdes, preferivelmente abaixo de10% em peso escolhidos de
qualquer um dos polimeros veiculos conhecidos por aqueles versados na
técnica. A batelada mestre é (til durante produgédo de polimero, especial-
mente na fabricacdo de polimeros onde apés polimerizagdo, o polimero é
alimentado para um extrusor ou outro dispositivo no qual o polimero é fundi-
do de modo a introduzir aditivos para a corrente de polimero fundido, espe-
cialmente via um extrusor de bracgo lateral.

A menos que de outro modo especificado, porcentagens de con-
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centragGes neste relatério descritivo referem-se a porcentagem em peso ("%
em peso"). % em peso € calculada através de divisdao de peso do polimero
pelo peso de todos os elementos na solugdo nao incluindo o solvente. Por
exemplo, em um concentrado aditivo peletizado contendo 20 gramas de adi-
tivo de polimero primario e 80 gramas de polimero veiculo primario dissolvi-
dos em um solvente, a % em peso do aditivo polimero primario pode ser
20%.

Polimeros veiculos preferidos da presente invencao incluem po-
limeros, tais como polietileno, polipropileno, copolimeros de etileno - propile-
no, copolimeros de etileno - alfaolefina, poliestireno, polipropileno, polibute-
no, copolimeros de etileno - acetato de vinila, copolimeros de etileno - alcool
vinilico, copolimeros de estireno - butadieno, copolimeros, poliolefinas, ou
suas combinacdes.

O aditivo ou aditivos de polimero primarios presentes em alta
concentragao na batelada mestre da presente invencao incluem aqueles adi-
tivos conhecidos por aqueles versados na técnica como antioxidantes, foto-
estabilizadores, e neutralizadores de catalisador. Estes aditivos incluem fe-
noéis impedidos, fosfitos, fosfonitos, aminas impedidas, triazinas, benzofeno-
nas, benzotriazois, hidroxi benzoatos, e estearatos de metais possuindo um
ponto de fusdo ou amolecimento na faixa de 80-210°C e mais especifica-
mente na faixa de 100-200°C.

Fendis impedidos sdo conhecidos como antioxidantes para plas-

ticos e contém um ou mais grupos da férmula 1 dada abaixo:
Ra

\ / OH

Ry

—©cC

onde R, e R sdo metila, t-butila, alquilas ndo-substituidos, ou alquilas subs-
tituidos.

Fenodis impedidos uteis como um ou mais dos aditivos altamente
carregados na presente invengao devem ter um ponto de fusdo ou amoleci-
mento na faixa de 80-210°C, mais preferivelmente na faixa de 100-200°C.

Fendis impedidos particularmente uteis na presente invengao incluem, mas
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nao sao limitados a:
(AO-10)

Tetracis-(3-(3,5-di-t-butil-4-hidroxifenol) propionato de pentaeritritol};
(AO-1790)

\\N_ /{0 \ OH
<O+

{1,3,5-tris-(4-t-butil-3-hidroxi-2,6-dimetil-benzil)-1,3,5-triazino-2,4,6-
(1H,3H,5H)-triona};
(AO-129)

3

OH CH, OH

~ / ff’—»k l‘\,, /\\ >/
ool
T

|

{2,2'-etilideno bis-(4,6-di-t-butil fenol)};
(AO-702)

{4,4'-metileno bis (2,6-di-t-butil fenol)
(AO-246)

CHy QM HaC
HaC. / CHy
/

o O oty
HBC:F(ACM

{2,4,6-tri-t-butil fenol};

Fosfitos e fosfonitos também sao conhecidos como antioxidantes
para plasticos. Eles sdo predominantemente fosfitos e fosfonitos aromaticos.
Fosfitos e fosfonitos (teis como um ou mais dos aditivos altamente concen-
trados na presente invengao tém um ponto de fusdo ou amolecimento na

faixa de 80-210°C, mais preferivelmente na faixa de 100-200°C. Fosfitos e




10

15

11

fosfonitos particularmente Gteis na presente invencéo incluem, mas nao séo
limitados a:
(AO-68)

Fosfito de {tris-(2,4-di-t-butil fenila)};

(AO-62)
4_7/ :
‘O_/ f‘\p_:b_"
\\—/% \\t-—y—o/

Difosfito de {bis-(2,4-di-t-butil fenil) pentaeritritol};
(AO-641)

JFQLK f{}<”\_
Fosfito de {2,4,6-tri-t-butil fenil-2-butil-2-etil-1,3-propano diol};
(AO-PEPQ)

L K 12
Bisfosfonito de {tetrakis-(2,4-di-t-butil fenil)[1,1-bifenil]-4,4'-diila};

Aminas impedidas uteis na presente invengcao sao principalmen-
te conhecidas como fotoestabilizadores amina impedida ("HALS"). Elas con-

tém um ou mais grupos da Férmula 2 abaixo:
CH
HsC |

Estes compostos podem ser de pesos moleculares baixo ou alto
e podem ser oligoméricos ou poliméricos. HALS uteis como o aditivo aita-
mente concentrado na presente invengado devem ter um ponto de fusdo na

faixa de 80-210°C. Mais preferivelmente, HALS uteis na presente invengéao
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tém um ponto de fusdo na faixa de 100-200°C. HALS uteis como o aditivo

altamente concentrado na presente invencgao incluem, mas nao séo limitados

a:
(HALS-119)
R
I
R\‘“NH/\/\N P \/\\/NH\R
!
emque R =

U Uf

HQQ_N_N(\ WN__N—c o

he
{1,3,5-triazino-2,4,6-triamina-N,N"'-[1,2-etano-diil-bis-[[[4,6-bis-[butil-
(1,2,2,6,6-penta metil-4-piperidinil) amino}-1,3,5-triazino-2-if] iMino]-3,1-
propanaodiil]]-bis-[N',N"-dibutil-N',N"-bis-(1,2,2,6,6-penta metil-4-piperidinila)};
(HALS-944)

em que n € 1 ou maior,

{poli-[[6-[(1,1,3,3-tetra metil butil) amino]-1,3,5-triazino-2,4-diil}[(2,2,6,6-tetra
metil-4-piperidinil) imino]-1,6-hexano diil[(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinil) imi-
noll};

(HALS-20)

/
\ /

g VY (L

—nN,

NZC :// N \,/\/\’“TE;N/IN N g ~<\ /
S G A

Polimero {1,6-hexanodiamina-N,N'-bis(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinila) com

=z

3

2.4 6-tricloro-1,3,5-triazina, produtos de reagdo com N-butil-1-butanamina e

N-butil-2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinamina};
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(HALS-3346)

ROmey

em que n & 1 ou maior;
{poli-[(6-morfolino-s-triazino-2,4-diil)[2,2,6,6-tetra metil-4-piperidil) imino] he-
xametileno-[(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidil) imino]l};

(HALS-3529)
Renes

T
Q

S p— — -

N N

()

em que n € 1 ou maior

polimeros {1,6-hexanodiamina-N,N'-bis(2,2,6,6-tetra metil-4-piperidinila), po-
limeros com morfolino-2,4,6-tricloro-1,3,5-triazina};

(HALS-144)

Propanodioato de {bis-1,2,2,6,6-penta metil-4-piperidinil)-2-butil-2-(4-hidroxi-
3,5-di-t-butil benzila},

(HALS-4050) .,
o S

ISWG

{N,N'—bis-formiI-N,N'—bis—(2,2,6,6—tetra met|I-4-p|pr|diniI) hexametileno diami-

na};
(HALS-5050)
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em que n & 1 ou maior
amina estereamente impedida oligomérica.
Triazina uteis na presente invengao contém um ou mais grupos

da Férmula 3 dada abaixo:

Triazinas Uteis como o aditivo altamente concentrado na presen-
te invencao devem ter um ponto de fusao na faixa de 80-210°C. Mais prefe-
rivelmente, triazinas Uteis na presente invengdo tém um ponto de fusdo na
faixa de 100-200°C. Triazinas Uteis como o aditivo altamente concentrado na

presente invengao incluem, mas nao sao limitadas a:

(LS-1164)
HLC 7 ' CH; HO 7 ' 0 —CgHyp-n
e N S
Y
N_ N
CH,
=

CHg
{2-(4,6-bis-(2,4-dimetil fenil)-1,3,5-triazin-2-il) -5-(octiloxi) fenol};
Benzofenonas Uteis na presente invengdo s&o principalmente
conhecidas como absorvedores de luz. Elas contém um ou mais grupos da

Férmula 4 como dada abaixo:

| |

L =

Benzofenonas Uteis como o aditivo altamente concentrado na
presente invencdo tém um ponto de fusdo na faixa de 80-210°C. Mais prefe-
rivelmente, benzofenonas uUteis na presente invengéo tém um ponto de fusao
na faixa de 100-200°C.
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Benzotriazois Uteis na presente invencgao sao principalmente co-
nhecidos como absorvedores de luz. Eles contém um ou mais grupos da
Formula 5 dada abaixo:

= /N\N
- \N/

Benzotriazdis uteis como o aditivo altamente concentrado na
presente invencao deve ter um ponto de fusdo na faixa de 80-210°C. Mais
preferivelmente, benzotriazéis uteis na presente invengdo tém um ponto de
fusdo na faixa de 100-200°C. Benzotriazois Uteis como o aditivo altamente
concentrado na presente invenc¢ao incluem, mas nao sao limitados a:
(LS-234)

{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4,6-bis-(1-metil-1-fenil etil) fenol};
(LS-326)

Cl

{2-(3'-t-butil-2'-hidroxi-5'-metil fenil)-5-cloro benzotriazol};
(LS-327)

N HO\—
},

{2-(3',5'-di-tert-butil-2'-hidroxi fenil)-5-cloro benzotriazol};
(LS-328)
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{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4,6-ditert pentil fenol;
(LS-329)
HO
Sl
@ \ 7

{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4-(1,1,3,3-tetra metil butil) fenol};
(LS-3033)

HO

AN

=N S
L\
{2-(2H-benzotriazol-2-il)-4-metil fenila};

Hidroxibenzoatos Uteis como o aditivo altamente concentrado na
presente invengao deve ter um ponto de fusdo na faixa de 80-120°C. Mais
preferivelmente, hidroxi benzoatos Uteis na presente invengao tém um ponto
de fusdo na faixa de 100-200°C. Hidroxi benzoatos uUteis como o aditivo al-
tamente concentrado na presente invengao incluem, mas ndo séo limitados
a:

(LS-340)

{3,5-di-t-butil-4-hidroxi benzoato de 2,4-di-t-butil fenila};

Estearatos de metais Uteis como o aditivo altamente concentra-
do na presente invengao devem ter um ponto de fus&o na faixa de 80-210°C.
Mais preferivelmente, estearatos de metais Uteis na presente invengao tém
um ponto de fusdo na faixa de 100-200°C. Estearatos de metais uteis como

o aditivo altamente concentrado na presente invencéao incluem, mas nao sao
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limitados a estearato de calcio, estearato de zinco, estearato de magnesio, e
estearato de litio.

A invengao também compreende um processo para processa-
mento de um concentrado de aditivo peletizado em um extrusor de parafuso
duplo ou parafusos multiplos. Em uma modalidade deste processo, o con-
centrado aditivo peletizado € mantido durante um primeiro estagio ou esta-
gios do extrusor em uma temperatura inferior & temperatura de fusao de vei-
culo - polimero primario de modo que pelo menos um aditivo polimero prima-
rio e um polimero veiculo primario permanecem substancialmente como so6-
lidos. A temperatura é entao aumentada em um estagio posterior ou estagios
de modo que fusdo, ou fusdo parcial, de pelo menos um polimero veiculo
primario ocorre.

Em uma modalidade da invencao, um aditivo polimero primario
ou combinacdo aditiva primaria € alimentada para um extrusor junto com
uma resina veiculo de polimero primario e forcada através de um cossinete
para produzir péletes. Durante extrusao, a resina veiculo de polimero prima-
rio € fundida, de modo que a temperatura de fusao seja mantida abaixo ou
proxima de ponto de fusdo de um ou mais dos aditivos primarios que estao
presentes em uma alta concentragdo. As particulas nao-fundidas restantes
sdao submetidas a cisalhamento e/ou calor e sao finamente dispersas em
resina carreadora de polimero fundida.

O aditivo ou aditivos de polimero primario presentes em alta
concentracdo na batelada mestre da presente invengao incluem aqueles adi-
tivos conhecidos por aqueles versados na técnica como antioxidantes, foto-
estabilizadores, e neutralizadores de catalisador. Estes aditivos, incluem fe-
nois impedidos, fosfitos, fosfonitos, aminas impedidas, triazinas, benzofeno-
nas, benzotriazois, e estearatos de metais onde a temperatura de pico de
fusdo do aditivo esta na faixa de temperatura tipicamente usadas para pro-
cessar poliolefinas, usualmente entre cerca de 200°C e cerca de 300°C. Adi-
cionalmente, a batelada mestre pode conter outros aditivos e/ou materiais de
enchimento minerais.

Tipicamente, quando preparando uma batelada mestre de, a titu-
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lo de exemplo, uma combinacéo antioxidante em veiculo polietileno de baixa
densidade linear, a etapa de composigcido é realizada em uma temperatura
de processamento na faixa de 180-210°C e até uma temperatura considera-
velmente maior, tal como 300°C. Estas temperaturas permitem a fuséo e
dissolucado de certos aditivos antioxidantes no polimero, até os limites de
solubilidade do aditivo. Além de limites de solubilidade o aditivo existe como
uma fase dispersa discreta no LLDPE. Os antioxidantes fundidos tipicamente
tém uma viscosidade significantemente menor que o LLDPE fundido. Isto
pode conduzir a uma vantajosa reducao em torque de extrusor € um aumen-
to em saida em baixas concentragées de antioxidante. Entretanto, em maio-
res concentragdes, a viscosidade da combinacéo diminui para niveis muito
baixos, o que pode causar dificuldades nas operagbes de peletizagdo. A
grande diferenga na viscosidade do antioxidante fundido e resina carreadora
pode tornar dificil e mesmo impossivel misturar eficientemente e dispersar
os aditivos. Esta mistura pobre & evidente nas péletes de batelada mestre
acabadas, que podem exibir lixiviamentop do aditivo pobremente disperso
para a superficie. Isto pode conduzir & formagéo de poeira ou pegajosice ou
aglomeracgao da batelada mestre. Durante as operagdes de peletizagao ou
resfriamento, lixiviamento de aditivo também pode ser evidente na agua de
resfriamento de pélete, o que tem associados efeitos indesejados de proces-
samento e ambientais. Foi verificado que através de diminuigao significante
de temperatura de processamento destes aditivos proxima ou abaixo de
ponto de fusdo do antioxidante altamente concentrado, uma batelada mestre
altamente concentrada pode ser eficientemente fabricada. A viscosidade do
concentrado nao é reduzida para niveis prejudiciais durante processamento
através de um aditivo em forma liquida. Foi surpreendentemente verificado
que a dispersao da combinagéao antioxidante pode ser mantida em um alto
nivel. Sem desejar ser limitado por teoria, manutencao de uma alta viscosi-
dade do sistema permite uma eficiente agao de trituragéo e/ou cisalhamento
do extrusor sobre aditivos soélidos. Quando a resina carreadora solidifica,
qualquer aditivo que esta presente como uma fase dispersa discreta estara

presente como uma particula relativamente menor pelo que ela € encapsu-
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lada dentro da fase de resina carreadora polimérica continua e néao lixiviara
facilmente fora da batelada mestre de alta concentragdo produzida. Em adi-
¢ao, alguns aditivos polimeros que possuem uma alta viscosidade de cisa-
Ihamento e resisténcia de fusdo proxima de seu ponto de fusdo ou amoleci-
mento, podem ser processados eficientemente em temperaturas ate justo
acima de seu ponto de fuso.

Em uma outra modalidade da invencao, a facilidade de disper-
sdo e processamento dos aditivos pode ser aperfeicoada por uma etapa de
trituragcao em estado sélido na linha. Durante extrusdo, as primeiras zonas
do extrusor sido mantidas em uma temperatura abaixo de ponto de fusao da
resina veiculo de polimero primario. Isto conduz a uma eficiente trituracao e
mistura dos aditivos primarios e polimero no estado sélido em regiées de
alto cisalhnamento dentro do extrusor em interfaces tais como entre o parafu-
so extrusor e parede de cossinte ou em se¢des de mistura contendo blocos
amassadores ou outros dispositivos de mistura. Nas zonas do extrusor que
se seguem, a temperatura dos componentes é elevada acima de ponto de
fusao da resina carreadora e proxima ou abaixo de ponto de fusdo de pelo
menos um dos aditivos primarios de alta concentragdo. Uma tal etapa inicial
de trituragdo conduz a uma fina dispersao no produto acabado. Isto também
pode eliminar a necessidade de uma etapa de pré-trituracao e/ou pre-
mistura. Isto também permite uma fina dispersado de aditivos, enquanto limi-
tando a temperatura a jusante e o tempo que o polimero gastara no estado
fundido.

Ainda em uma outra modalidade da inven¢do, um aditivo de po-
limero primario ou combinacéao aditiva foi alimentada para um extrusor ou
outro dispositivo de mistura junto com uma resina veiculo de polimero prima-
rio e forcada através de um cossinete e cortada para produzir péletes. Du-
rante mistura, a resina veiculo de polimero primario foi fundida, de modo que
a temperatura de combinagao foi mantida acima de temperatura de fusao do
polimero veiculo primario e abaixo ou préxima de ponto de fusao de um ou
mais dos aditivos primarios que estavam presentes em uma alta concentra-

cao. As particulas nao-fundidas restantes foram submetidas a cisalhamento
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e/ou calor e foram finamente dispersas e encapsuladas na resina veiculo de
polimero fundido. Opcionalmente um ou mais outros aditivos ou materiais de
enchimento podem estar presentes na batelada mestre. Quando a resina
carreadora solidificou, qualquer aditivo que estava presente como uma fase
dispersa discreta pode estar presente como uma particula relativamente pe-
quena pelo que ela foi encapsulada na fase de resina veiculo polimérica con-
tinua e nao pode migrar facilmente fora da batelada mestre de alta concen-
tracao produzida.

Em uma outra modalidade da invencao, a etapa de mistura é
realizada em um extrusor de para fuso duplo ou extrusor de parafuso plane-
tario, pelo que a facilidade de dispersdo e processamento dos aditivos & a-
perfeicoada por uma etapa de trituragdo em estado sélido na linha. Durante
extrusao, as primeiras zonas do extrusor sdo mantidas em uma temperatura
abaixo do ponto de fusdo da resina carreadora de polimero primario. Isto
conduz a uma eficiente trituragdo e mistura dos aditivos e polimero no esta-
do solido em regides de alto cisalhamento dentro do extrusor em interfaces
como entre o parafuso extrusor e parede de cossinete ou em se¢des de mis-
tura contendo bocés de amassamento ou outros dispositivos de mistura. Nas
zonas seguintes do extrusor, a temperatura dos componentes é elevada a-
cima do ponto de fusdo da resina carreadora primaria e préxima ou abaixo
de ponto de fusdo de pelo menos um dos aditivos primarios de alta concen-
tracdo. Uma tal etapa de trituragdo inicial conduz a uma fina dispers&o no
produto acabado. Isto pode eliminar a necessidade de uma pré-trituracao e
ou etapa de pré-mistura. Isto também permite uma fina dispersdo de aditivos
enquanto limitando a temperatura a jusante e o tempo que o polimero des-
pendera no estado fundido.

Exemplo 1

Uma combinacéo aditiva de alta concentracdo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 2721 g (6 Ib) de GM-1224 (Nova chemicals) fo-
ram combinados com amassamento com 246 g (0,544 Ib) de AO-10 (lrganox
1010, Ciba Specialty Chemicals), 314 g (0,692 Ib) de AO-76 (lrganox 1076,
Ciba Specialty Chemicals) e 1253 g (2,764 Ib) de AO-68 (Irgafos 168, Ciba
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specialty Chemicals). Esta combinagao foi entdo alimentada para um extru-
sor de parafuso duplo corrotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido
com temperaturas de barril fixadas em 150 graus Ceilsius em uma velocida-
de de parafuso de 300 rpm usando uma configuracao de parafuso de alto
cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 159
graus Celsius - abaixo de temperatura de fusao do Irgafox 168, que é de a-
proximadamente 185 graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia turva /
leitosa branca indicando que o aditivo de alta concentracédo (lrgafox 168)
ainda estava no estado sélido na saida do cossinete. Boas tiras foram for-
madas sob condi¢cdes de extrusao estaveis e foram resfriadas e cortadas em
péletes de aproximadamente 3,175 mm (aproximadamente 1/8 de polegada)
de didmetro por 3,175 mm (1/8 de polegada). 100 gramas de péletes foram
colocados em um forno de convecgéo e envelhecidos por 24 horas a 60°C .
As péletes foram entdo removidas do forno e deixadas resfriarem para tem-
peratura ambiente por 24 horas. As resultantes péletes foram observadas
serem isentas de poeira tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 2

Uma combinacgéo aditiva de alta concentracéo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 2268 g (5 Ib) de GM-1224 (Nova chemicals) fo-
ram amassados misturados com 308 g (0,68 Ib) de Irganox 1010, 392 g
(0,865 Ib) de Irganox 1076 e 1567 g (3,455 Ib) de Irgafos 168. Esta combina-
cdo foi entdo alimentada para um extrusor de parafuso duplo corrotatorios
ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de barril fixadas
em 150 graus Celsius em uma velocidade de parafuso de 300 rpm usando
uma configuragdo de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura da mistu-
ra na saida do extrusor foi de 157 graus Celsius. O extrudado teve uma apa-
réncia branca turva / leitosa, formou em boas tiras estaveis e foram cortadas
em péletes de aproximadamente 3,175 mm por 3,175 mm (1/8 de polegada
por 1/8 de polegada). 100 gramas de péletes foram colocados em um forno
de conveccgédo e envelhecidos por 24 horas a 60 graus Celsius. As péletes
foram entao removidas do forno e deixadas resfriarem para temperatura am-

biente por 24 horas. As resultantes péletes foram observadas serem livres
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de poeira e tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 3

Uma combinacgao aditiva de alta concentragao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 1,814 g (4 |b) de GM-1224 (Nova chemicals) fo-
ram amassados misturados com 370 g (0,816 Ib) de Irganox 1010, 471 g
(1,038 Ib) de Irganox 1076 e 1880 g (4,146 Ib) de Irgafos 168. Esta combina-
cao foi entdao alimentada para um extrusor de parafuso duplo corrotatérios
ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de barril fixadas
em 150 graus Celsius em uma velocidade de parafuso de 300 rpm usando
uma configuracao de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura da mistu-
ra na saida do extrusor foi de 157 graus Celsius. O extrudado teve uma apa-
réncia branca turva / leitosa, formou em boas tiras estaveis e foram cortadas
em péletes de aproximadamente 3,175 mm por 3,175 mm (1/8 de polegada
por 1/8 de polegada). 100 gramas de péletes foram colocados em um forno
de conveccgédo e envelhecidos por 24 horas a 60 graus Celsius. As péletes
foram entdo removidas do forno e deixadas resfriarem para temperatura am-
biente por 24 horas. As resultantes péletes foram observadas serem livres
de poeira e tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 4

Uma combinagao aditiva de alta concentracao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 1360 g (3 Ib) de GM-1224 (Nova chemicals) fo-
ram amassados misturados com 432 g (0,952 Ib) de Irganox 1010, 549 g
(1,211 Ib) de Irganox 1076 e 2194 g (4,837 Ib) de Irgafos 168. Esta combina-
cao foi entdo alimentada para um extrusor de parafuso duplo corrotatérios
ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de barril fixadas
em 150 graus Celsius em uma velocidade de parafuo de 300 rpm usando
uma configuragdo de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura da mistu-
ra na saida do extrusor foi de 157 graus Celsius. O extrudado teve uma apa-
réncia branca turva / leitosa, formou em boas tiras estaveis e foram cortadas
em péletes de aproximadamente 3,175 mm por 3,175 mm (1/8 de polegada
por 1/8 de polegada). As péletes pareceram ser levemente mais frageis que

o que foi observado em exemplos 1, 2 € 3 acima. 100 gramas de péletes
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foram colocados em um forno de conveccéo e envelhecidos por 24 horas a
60 graus Celsius. Os péletes foram entdo removidos do forno e deixadas
resfriarem para temperatura ambiente por 24 horas. As resultantes péletes
foram observadas serem livres de poeira e tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 5

Uma combinacéao aditiva de alta concentragédo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. Dowlex 2047 (Dow Chemical) foi triturada usan-
do um moinho de atrito para aproximadamente -20 US mesh. 1,814 g (4 Ib)
do Dowlex 2047 (Dow Chemical) triturado foram amassados misturados com
370 g (0,816 Ibs) de Irganox 1010, 471 g (1,038 Ib) de Irganox 1076 e 1880 g
(4,146 Ib) de Irgafos 168. Esta combinacdo foi entdo alimentada para um
extrusor de parafuso duplo corrotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi
corrido com temperaturas de barril fixadas em 150 graus Celsius em uma
velocidade de parafuo de 300 rpm usando uma configuragao de parafuso de
alto cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 158
graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia branca turva / leitosa, for-
mou em boas tiras estaveis e foram cortadas em péletes de aproximada-
mente 3,175 mm por 3,175 mm (1/8 de polegada por 1/8 de polegada). 100
gramas de péletes foram colocados em um forno de convecg¢ao e envelheci-
dos por 24 horas a 60 graus Celsius. Os péletes foram entdo removidas do
forno e deixadas resfriarem para temperatura ambiente por 24 horas. As re-
sultantes péletes foram observados serem livres de poeira e tendo uma su-
perficie exterior lisa.
Exemplo 6

Uma combinagao aditiva de alta concentragédo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. Sclair 2114 (Nova Chemicals) foi triturado usan-
do um moinho de atrito para aproximadamente -20 US malha. 1,814 g (4 Ib)
do Sclair 2114 triturado foram amassados misturados com 370 g (0,816 Ib)
de Irganox 1010, 471 g (1,038 Ib) de Irganox 1076 e 1880 g (4,146 Ib) de
Irgafos 168. Esta combinagéao foi entdo alimentada para um extrusor de pa-
rafuso duplo corrotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com tem-

peraturas de barril fixadas em 150 graus Celsius em uma velocidade de pa-
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rafuo de 300 rpm usando uma configuracdo de parafuso de alto cisalhamen-
to. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 154 graus Celsius.
O extrudado teve uma aparéncia branca turva / leitosa, formou em boas tiras
estaveis e foram cortadas em péletes de aproximadamente 3,175 mm por
3,175 mm (1/8 de polegada por 1/8 de polegada). 100 gramas de péletes
foram colocados em um forno de convecgao e envelhecidos por 24 horas a
60 graus Celsius. Os péletes foram entdo removidos do forno e deixadas
resfriarem para temperatura ambiente por 24 horas. Os péletes resultantes
foram observados serem livres de poeira e tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 7

Uma combinacgado aditiva de alta concentracao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 1,814 g (4 ib) de GM-1224 (Nova Chemicals) foi
trituradas amassadas com 370 g (0,816 Ib) de Irganox 1010, 471 g (1,038 |b)
de Irganox 1076 e 1880 g (4,146 Ib) de Irgafos 168. Esta combinagéao foi en-
tdo alimentada para um extrusor de parafuso duplo corrotatérios ZSK30
(Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de barril fixadas em 210
graus Celsius em uma velocidade de parafuso de 300 rpm usando uma con-
figuracao de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura da mistura na
saida do extrusor foi de 214 graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia
clara e transparente. As tiras tiveram pobre resisténcia de fusdao mas algu-
mas resfriadas e cortadas em péletes de aproximadamente 3,175 mm por
3,175 mm (1/8 polegada por 1/8 polegada). As péletes foram translucidas
quando primeiro peletizadas e entao lentamente tornaram-se de aparéncia
branca leitosa. 100 gramas das péletes foram colocados em um forno de
conveccéao e envelhecidos por 24 horas a 60 graus Ceilsius. As péletes entao
foram removidas do forno e deixadas resfriarem para temperatura ambiente
por 24 horas. As resultantes péletes pareceram ter alguma poeira sobre su-

as superficies.

Exemplo 8
Uma combinacgao aditiva de alta concentragao foi preparada u-

sando as seguintes etapas. 1,814 g (4 Ib) de GM-1224 (Nova Chemicals)
foram trituradas amassadas com 370 g (0,816 Ib) de Irganox 1010, 471 g
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(1,038 Ib) de Irganox 1076 e 1880 g (4,146 Ib) de Irgafos 168. Esta combina-
cao foi entdo alimentada para um extrusor de parafuso duplo corrotatorios
ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com temperaturas de barril fixadas
em 50 graus Celsius para as 3 primeiras zonas e 150 graus Celsius para as
Ultimas 3 zonas e em uma velocidade de parafuso de 300 rpm usando uma
configuragao de parafuso de alto cisalhamento. A temperatura da mistura na
saida do extrusor foi de 151 graus Celsius. O extrudado teve uma aparéncia
branca turva / leitosa, formou em boas tiras estaveis, e foram cortadas em
péletes de aproximadamente 3,175 mm por 3,175 mm (1/8 polegada por 1/8
polegada). 100 gramas das péletes foram colocados em um forno de con-
veccao e envelhecidos por 24 horas a 60 graus Celsius. As péletes entao
foram removidas do forno e deixadas resfriarem para temperatura ambiente
por 24 horas. As péletes resultantes foram observadas serem livres de poei-
ra tendo uma superficie exterior lisa.
Exemplo 9

Uma combinagao aditiva de alta concentragéo foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 1,199 g (4,4 Ib) de GM-1224 (Nova Chemicals)
foi trituradas amassadas com 1,199 g (4,4 Ib) de estearato de calcio HPLG
(Chemtura). Esta combinagéo foi entao alimentada para um extrusor de pa-
rafuso duplo corrotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com tem-
peraturas de barril fixadas em 210 graus Celsius em uma velocidade de pa-
rafuso de 300 rpm usando uma configuracédo de parafuso de alto cisalha-
mento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 203 graus Cel-
sius. O extrudado teve pobre resisténcia de fusdo e nao foi possivel puxar
uma tira através de um banho de agua para peletizagao. As temperaturas de
barril foram entdo diminuidas 145 graus Celsius pontos fixos. O resultante
extrudado teve uma temperatura de 127 graus Celsius. Todas as outras
condicées de processo permaneceram as mesmas. A tira extrudada foi séli-
da e lisa. Ela foi puxada através de um banho de agua para ser resfriada e
peletizada.

Exemplo 10
Uma combinagédo aditiva de alta concentracao foi preparada u-
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sando as seguintes etapas. 1,199 g (4,4 Ib) de GM-1224 (Nova Chemicals)
foi trituradas amassadas com 1,199 g (4,4 Ib) de Tinuvin 326 (Ciba Specialty
Chemicals). Esta combinagao foi entdo alimentada para um extrusor de pa-
rafuso duplo corrotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor foi corrido com tem-
peraturas de barril fixadas em 210 graus Celsius em uma velocidade de pa-
rafuso de 300 rpm usando uma configuracdo de parafuso de alto cisalha-
mento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de 202 graus Cel-
sius. O extrudado teve pobre resisténcia de fusao e foi de cor muito amare-
lada. As temperaturas de barril foram entdo diminuidas 155 graus Celsius
pontos fixos. O resultante extrudado teve uma temperatura de 130 graus
Celsius. Todas as outras condi¢cdes de processo permaneceram as mesmas.
A tira extrudada foi sélida e lisa. Ela foi puxada através de um banho de a-
gua para ser resfriada e peletizada. Ela foi menos amarela em aparéncia.
Exempio 11

Uma combinag¢do aditiva de alta concentragao foi preparada u-
sando as seguintes etapas. 1,199 g (4,4 Ib) de LF-0718 (Nova Chemicals)
foram trituradas amassadas com 1,199 g (4,4 Ib) de HALS-944 (Chimassorb
944, Ciba Specialty Chemicals). Esta combinagao foi entdo alimentada para
um extrusor de parafuso duplo corrotatérios ZSK30 (Coperion). O extrusor
foi corrido com temperaturas de barril fixadas em 210 graus Celsius em uma
velocidade de parafuso de 300 rpm usando uma configuragao de parafuso
de alto cisalhamento. A temperatura da mistura na saida do extrusor foi de
202 graus Celsius. O extrudado teve pobre resisténcia de fusao ele estava
surgindo e incapaz de pelotizar. As temperaturas de barril foram entao dimi-
nuidas 125 graus Celsius pontos fixos. O resultante extrudado teve uma
temperatura de 114 graus Celsius. Todas as outras condi¢gdes de processo
permaneceram as mesmas. A tira extrudada foi sélida e lisa. Ela foi puxada

através de um banho de agua para ser resfriada e peletizada.
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REIVINDICACOES

1. Concentrado aditivo peletizado para um polimero compreen-
dendo:

pelo menos um aditivo polimero primario estabilizador presente
em uma quantidade total de entre cerca de 20% em peso e cerca de 90%
em peso do concentrado aditivo peletizado, o aditivo polimero primario tendo
uma temperatura de fusdo de polimero - aditivo primario entre cerca de
100°C e cerca de 200°C; e

pelo menos um polimero veiculo primario presente em uma
quantidade total de entre cerca de 10% em peso e cerca de 80% em peso
do concentrado aditivo peletizado, o polimero veiculo primario tendo uma
temperatura de fusdo de polimero - veiculo primario abaixo de temperatura
de fusao de aditivo - polimero primario, em que o concentrado de aditivo pe-
letizado & processado a uma temperatura menor que a temperatura de poli-
mero primario - aditivo, porém maior que, ou igual a, temperatura de fuséo
do polimero veiculo primario.

2. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindicagao
1, onde o aditivo polimero primario € um fenol impedido, um fosfito, um fos-
fonito, uma amina impedida, uma triazina, uma benzofenona, um benzotria-
zol, um hidroxi benzoato, ou um estearato de metal.

3. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindicagao
1, onde o polimero veiculo primario € uma poliolefina, tal como polietileno,
polipropileno, copolimeros de etileno - propileno, copolimeros de etileno -
alfa olefina, poliestireno, polipropileno, polibuteno, copolimeros de etileno -
acetato de vinila, copolimeros de etileno - alcool vinilico, copolimeros de esti-
reno - butadieno, copolimeros, poliolefinas ou suas combinagdes.

4. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindicagao
1, ainda compreendendo um ou mais aditivos polimeros adicionais presentes
em uma quantidade total de menos que cerca de 20% em peso, cada aditivo
polimero adicional tendo uma temperatura de fusdo de aditivo - polimero
adicional menor que cerca de 100°C ou maior que cerca de 200°C.

5. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindicagao
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1, ainda compreendendo um ou mais polimeros veiculos adicionais presen-
tes em uma quantidade total de menos que cerca de 10% em peso, cada
polimero veiculo adicional tendo uma temperatura de fusdo de polimero -
veiculo adicional abaixo, maior que, ou igual a, temperatura de fusao prima-
ria de aditivo - polimero.

6. Concentrado aditivo peletizado para um polimero compreen-
dendo:

uma combinacdo de dois ou mais aditivos polimeros primarios
estabilizantes presentes em uma quantidade total de entre cerca de 20% em
peso e cerca de 90% em peso do concentrado aditivo peletizado, cada aditi-
vo polimero primario tendo uma temperatura de fusao de aditivo - polimero
primario entre cerca de 100°C e cerca de 200°C; e

uma combinacao de dois ou mais polimeros veiculos primarios
presentes em uma quantidade total de entre cerca de 10% em peso e cerca
de 80% em peso do concentrado aditivo peletizado, cada polimero veiculo
primario tendo uma temperatura de fusdo de polimero veiculo primario abai-
xo de temperatura de fusdo de aditivo - polimero primario; onde o concen-
trado aditivo peletizado é processado em uma temperatura menor que a
temperatura de fusao de aditivo - polimero primario mas maior que, ou igual
a, temperatura de fusao de polimero - veiculo primario.

7. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindicagao
6, onde os aditivos polimeros primarios sdo fenois impedidos, fosfitos, fosfo-
nitos, aminas impedidas, triazinas, benzofenonas, benzotriazéis, hidréxi ben-
zoatos ou um estearato de metal.

8. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindicagao
6, onde os polimeros primarios séo poliolefinas, tal como polietileno, polipro-
pileno, copolimeros de etileno - propileno, copolimeros de etileno - alfaolefi-
na, poliestireno, polipropileno, polibuteno, copolimeros de etileno - acetato
de vinila, copolimeros de etileno - alcool vinilico, copolimeros de estireno -
butadieno, copolimeros, poliolefinas ou suas combinagébes.

9. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindicagao

6, ainda compreendendo um ou mais adicionais aditivos polimeros presentes
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em uma quantidade total de menos que cerca de 20% em peso, cada adi-
cional aditivo polimero tendo um temperatura de fuséo de aditivo - polimero
adicional menor que cerca de 100°C ou maior que cerca de 200°C.

10. Concentrado aditivo peletizado de acordo com a reivindica-
¢ao 6, ainda compreendendo um ou mais adicionais polimeros veiculos em
uma quantidade total de menos que cerca de 10% em peso, cada polimero
veiculo adicional tendo uma temperatura de fusao de polimero - veiculo adi-
cional abaixo de temperatura de fusado de aditivo - polimero primario.

11. Processo para processamento de um concentrado aditivo
peletizado de acordo com a reivindicagédo 1, o processo compreendendo:

processamento de concentrado aditivo peletizado em uma tem-
peratura menor que a temperatura de fusdo de aditivo - polimero primario
porém maior que, ou igual a, temperatura de fusido de polimero - veiculo
primario.

12. Processo para processamento de um concentrado aditivo
peletizado como definido na reivindicagao 11, em que o método compreende
ainda:

adicao o concentrado aditivo peletizado a uma extrusora de pa-
rafuso duplo ou de multiplos parafusos;

manutengao, em um primeiro estagio ou estagios da extrusora,
uma temperatura menor que uma temperatura de fusao de polimero - veicu-
lo primario do polimero veiculo primario pelo que o pelo menos um aditivo
polimero primario e o pelo menos um polimero veiculo primario permanecem
substancialmente como soélido; e

aumento de temperatura de processo em um estagio ou estagios
posteriores pelo que fusdo, ou fusdo parcial, de pelo menos um polimero

veiculo primario ocorre.




RESUMO
Patente de Invengédo: "CONCENTRADOS ADITIVOS PELETIZADOS DE
ALTA CONCENTRAGAO PARA POLIMERO".
Agente ou combinagbes de estabilizacdo de polimero ou con-
centragao de aditivo peletizado de alta concentragdo, e suas preparacgoes,

usadas em varios processos de polimerizacao para aperfeicoar estabilidade.
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