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STEAY) ﬂ
"PROCESSO PARA A PREPARACAOC DE MEMBRANAS POROSAS"
para que
MEMTEC LIMITED pretende obter privilégio de invengao em

Portugal.

O presente invento refere-se a estruturas poliméricas e a um

processo para a preparagao de tals estruturas.

As estruturas poliméricas gque possuem poros compreendidos
entre 0,01 e 10 microns sao vulgarmente utilizados para
microfiltracgao. Essas estruturas de membrana podem ser
preparadas a partir de polimeros termoplasticos utilizando
técnicas de precipitag¢do e podem ser formados em varias

configuragdes, incluindo fibras ocas ou folhas planas.

A técnica de precipitacgado térmica para a formagao de membrana
comeca com a formagdo de uma solugdo de um polimero
termopldastico num solvente a uma temperatura elevada. Em
seguida a solugdao ¢€é arrefecida e, a uma temperatura
especifica verifica-se a separagao de fase gque depende do
polimero, da concentragdo do polimero no solvente e da taxa

de arrefecimento, e o polimero liquido separa-se do solvente.

Todos os meétodos praticos de precipitagdo seguem o0 mesmo
processo geral que é comentado por Smolders et al in Kolloid
Z.u.Z2. Polymer 43, 14-20 (1971). O artigo distingue entre

decomposigdo de uma solucdo de polimero espinodal e binodal.

Quando se deixa arrefecer uma solugdo de polimerc num

solvente a uma taxa infinitamente 1lenta, atinge-se a
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temperatura abaixo da gual se verifica a separagdo de fase e
o polimero liquido separa-se do solvente. A isto chama-se

decomposigdo binodal da solugdo de polimero.

Quandoc a taxa de arrefecimento é finita, a temperatura a qual
se verifica a fase de separagdo é geralmente mais baixa do que
no caso da decomposig¢ao binodal. A 1isto chama-se

decomposicdo espinodal da solugao de polimero.

Por razdes praticas, todos os processos de precipitagao tém
de ser razoavelmente rapidos e, assim, caem na categoria da

decomposigdo espinodal.

Na maioria dos processos, as concentragdes relativas de
polimero e de solvente sdao de tal modo que a separagao de
fase resulta em finas gotas de solvente que se formam numa
fase de polimero continuo. Estas pequenas gotas formam a
fase de membrana. A medida que o arrefecimento continua, o
polimero congela em torno das gotas de solvente. Quando se
verifica a separagdo de fase , resta ainda alguma
solubilidade do polimero no solvente e de solvente no

polimero.

A medida que a temperatura baixa, estas solubilidades
diminuem e aparecem cada vez mais gotas de solvente na matriz
do polimero. A cristalizacdo das gotas no interior do
polimero resulta em contracgdo e estalamento, formando-se
assim interligacgdes entre os poros. Finalmente retira-se o

solvente dos poros.
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Os métodos de precipitacdo conhecidos para a formagdo de
membranas porosas dependem da separagac do polimero liquido
do solvente, seguindo-se o arrefecimento de modo que o
polimero solidificado possa, depois, ser separado do
solvente. Se o solvente & liquido ou sdélido quando é
removido do polimero, depende da temperatura a gqual &

efectuada a operacgdo e do ponto de fusdo do solvente.

As verdadeiras solugdes requerem a existéncia de um solvente
e de um soluto. O solvente constitui uma fase continua e o
soluto € distribuido no solvente a um nivel molecular ao
acaso. Uma tal situagdo é quase desconhecida em solugdes de
polimero. Longas cadeias de polimero tém tendéncia a ligar-
-se a sl1 proprias e a formar interacgdes temporarias ou
ligagdes com outras cadeias de polimeros, com as quais entram
em contacto. Estas ligagdes estdo continuamente a formar-se
e a guebrar-se, formando-se novas ligagodes. Deste modo, as
solugdes de polimero raramente sdo verdadeiras solugodes,

situando-se algures entre verdadeiras solug¢des e misturas.

Em muitos casos ¢ também dificil determinar qual € o solvente
e qual é o soluto. Na arte, é pratica aceite chamar solugdao
a uma mistura de solvente e de polimero se for visivelmente
clara e sem o&bvias inclusdes de uma fase na outra. A
separacdo de fase € habitualmente considerada como sendo
aquele ponto em gque ha uma separacgao detectavel a vista

desarmada.
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Ha ainda um outro caso em gque a mistura aquecida de polimero,
de solvente e de outros componentes, quando presentes, ndao é
uma solugdo nem uma mistura no sentido habitual do termo. E
o caso em que se encontra presente um agente tensio-activo

numa concentragao suficiente para formar estruturas

ordenadas, tais como micelas.

Na descricdao da Patente dos EUA n®. 3.378.508, aquece-se um
polimero com um solvente gque é um agente tensio-activo
anidnico. A solucdo é, em seguida, arrefecida e verifica-se
a formagdo de membrana, o que estd de acordo com os
ensinamentos da técnica da decomposigdo espinodal. Como o
solvente tensio-activo anidnico é um sdélido a temperatura
ambiente, a remogdo de solvente € feita por remogdo do agente

tensio-activo sdélido dos poros.

A descrigdo da Patente dos EUA n®°. 4.247.498 descreve o uso
da técnica de decomposicdo espinodal com arrefecimento lento
da solugdo relativamente a vasta gama de polimeros e de
solventes. De acordo com a descricao da Patente dos EUA n=®.
4.247.498, o arrefecimento lento da solugdo permite que as
gotas de solvente adiram um pouco antes de o polimero
congelar a sua volta. A medida que a solugdo é arrefecida,
formam-se cada vez mais gotas de solvente. A sua taxa de
aderéncia é regulada pela taxa de difusdo do solvente através
da matriz de polimero liquido. Mais tempo a uma temperatura
mais elevada permite uma maior difusdo do solvente. 0

arrefecimento lento afecta também a taxa a qual os nicleos de
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cristal se formam no polimero. O resultado é uma membrana
gque contem um grande numero de células interligadas por
estreitos canais. O material poroso da descrigdo da Patente
dos E.U.A. n2. 4.247.498 & extrudado para o ar para formar um

bloco que possui uma pelicula na sua supericie.

A descrigdo da Patente dos E.U.A. n®. 4.564.448 descreve uma
superficie porosa conseguida pela técnica de extrusdo da
solugdo de polimero num banho do solvente utilizado que forma
a solucdo, sendo a temperatura do banho superior aquela a que

se verifica a separagdo de fase.

A descrigdo da Patente do Reino Unido n®. 2.115.425 descreve
uma técnica de decomposicao espinodal, com a modificagdo de
que o solvente para o polimero € uma mistura de solventes, um
dos quais é um solvente muito bom para o polimero e o outro é
um solvente pobre. Ajusta-se a proporc¢do dos dois solventes
para se obter um solvente compdsito que possua o desejado
efeito de temperatura relacionada com solvéncia para o
polimero. A variacdo na proporgdo dos dois solventes afecta

a estrutura de membrana resultante.

O processo descrito na Patente dos E.U.A. ne. 3.378.508
consiste em se aguecer uma mistura de um polimero sdélido
termoplastico de hidrocarbonetos monoetilicamente insaturados
e um agente tensio-activo anidnico soluvel em &agua, até uma
temperatura a que o polimero e o agente tensio-activo sejam

mutuamente soluveis; em se agquecer a mistura até uma
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temperatura a que o polimero e o agente tensio-activo formem
duas fases separadas interligadas e em se dissolver a fase do

agente tensio-activo do polimero.

De acordo com a descricdo da Patente dos E.U.A. n®2.
3.378.508, o hidrocarboneto e o agente tensio-activo séo
misturados a temperaturas elevadas as quais os dois materiais
sdo mutuamente soluveis, para se obter uma distribuigao
completamente uniforme do agente tensio-activo no polimero.
A descricdo revela gue quaisquer agentes tensio-activos
anidénicos soluveis em &gua e quaisquer polimeros sodlidos
termoplasticos de hidrocarbonetos monoetilenicamente
insaturados, formam uma mistura homogénea a uma temperatura
determinada pelo ponto de fusdo mais elevado do agente

tensio-activo ou da temperatura de esfriamento do polimero.

A descrigcao da Patente dos E.U.A. n@°. 3.378.507 descreve
pormenorizadamente as tentativas feitas para incorporar en
polietileno agentes tensio-activos ndo-idnicos e catidnicos,
tais como nonilfenoxipoli(oxietileno)etanol, alcoois gordos
polioxietilados, &cidos gordos polioxietilados, d6leo vegetal
polioxietilado, copolimeros de polioxietileno e
polioxipropileno; éteres de polietileno glicol e misturas de
sais de alquilamina contendo uma média de 18 atomos de

carbono no grupo alquilo.

Verificou-se que os agentes tensio-activos ndo-idnicos séao
incompativeis com polietileno e nao se misturaram com

polietileno.
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Embora os agentes tensio-activos catidnicos pudessem ser
moidos em polietileno, o agente tensio-activo catidnico néao
poderia entdo ser lavado com agua, com etanol ou com outros

solventes.

Contrariamente aos ensinamentos da Patente dos E.U.A. n¢®.
3.378.507, verificou-se que podem usar-se certos agentes
tensio-activos catiodnicos e ndo-idnicos para formar materiais
porosocs. Por exemplo, enquanto a descrigdao da Patente dos
E.U.A. determina que nao pode utilizar-se
nonilfenoxipoli(oxietileno) etanol, verificou-se dque podem
utilizar-se, pelo menos, algumas classes de agentes tensio-

-activos.

Um factor influente €& a polaridade do agente tensio-activo
cationico ou ndo idnico que pode ser decrito relativamente ao
equilibrio hidrofilico-liofilico do agente tensio-activo.
Dentro de uma certa gama de equilibrio hidrofilico-liofilico,
verificou-se que ndao ha limitagdes quanto ao tipo de agente
tensio-activo que pode ser usado para a formagdoc de membranas

porosas a partir de uma solucgdo polimérica.

De acordo com o presente invento, proporciona-se um pProcesso
para a preparagdo de um material polimérico poroso que

compreende as seguintes fases:

a) agquecimento de uma mistura que compreende:
(i) um polimero termoplastico e,

(ii) um agente tensio-activo catidénico ou nao-idnico
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que possui uma gama de equilibrio hidrofilico-
-liofilico de 4,0 a 6,0 a uma temperatura tal e
durante um periodo de tempo suficiente para que
o polimero e o agente tensio-activo se dissolvam

mutuamente,

b) arrefecimento da mistura até uma temperatura tal que o
nao-equilibrio da separagédo da fase liquido-liquido se
verifique para formar uma matriz bi-continua do
polimero e do agente tensio-activo em que o polimero e
o agente tensio-activo formem duas fases separadas
interligadas de grande area de superficie

interfacial e,

c) remogdo da fase de agente tensio-activo do polimero.

Os valores de equilibrio hidrofilico-liofilico acima
mencionados sdo relativamente baixos para agentes tensio-
activos; por outras palavras, os agentes tensio-activos
apropriados sdo relativamente hidrofdébicos (isto ¢,
liofilicos). Os agentes tensio-activos com valores de
equilibrio hidrofilico-liofilico mais baixos do que a gama
preferida, possuem uma solvéncia muito boa para que a
membrana se forme gquando o lubrificante se extingue e os
agentes com maiores valores de equilibrio hidrofilico-

liofilico ndo dissolvem o polimero.

Os nonilfenoxipolietileno glicdis (que também sao chamados
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nonilfenoxipoli (oxietileno)etandis) s&o representados pela

férmula grafica

U-(CZHAO)nH

(1)
C9H19

0 segundo membro da série, em que n=2, nonilfenoxietoxietanol
é um agente tensio-activo preferido de acordo com o presente
invento e é o membro mais predominante da série numa mistura
de nonilfenoxipolietileno glicdis gque formam um solvente a
venda no comércio TERIC N2 (TERIC & uma marca registada). O

nonilfenoxietoxietanol é representado pela férmula grafica:

O—CZHQOCZHQOH

(IT)

C9H19
Os solventes nesta série representam uma distribuigdo de
nonilfenoxipolietileno glicédis. Os nonilfenoxipolietileno
glicdéis sdo inicialmente uma mistura representada por uma
distribuicdo de Poissonian, mas a distribuigdo exacta do
produto final depende de um processamento ulterior, tal como

destilagdo de componentes com um baixo ponto de ebuligao para

dar o material tal como proporcionado pelo fornecedor.

0 segundo membro da série pode ser usado no processo de
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acordo com o presente invento para proporcionar uma estrutura
porosa, mas como n aumenta acima de 2, o material torna-se
cada vez mais polar e ndo produzira estruturas porosas gquando
usado no processo de acordo com o presente invento. NO caso
de TERIC N2, a gama preferida do equilibrio hidrofilico-

-liofilico é de 5,6 a 5,8.

outro solvente que pode ser utilizado é SYNPROLAN 35X2 que é

uma amina etoxilada de formula geral:

R - N < (CH,CH,0) H

(CHZCHZO)yH
em que x + y = 2 a 50 e R é uma mistura de radicais gordos
Ci3 e Cy5 na proporgdo aproximada de 70:30, cerca de metade
dos quais sdo espécies lineares e a maioria dos restantes sao
espécies ramificadas. No caso de SYNPROLAN 35X2, x + y = 2.
Ainda um outro solvente que pode ser utilizado € BR1J 92 que
é um alcool de polioxietileno (2) oleilo. SYNPROLAN E BR1J

sdo marcas registadas.

outros solventes que possuem um equilibrio hidrofilico-
liofilico na gama de 4,0 a 6,0 e gue podem ser utilizados na
realizacao do processo, incluem:
a) derivados etoxilados de alcool etil-oleil, tal como
TERIC 17A2
b) Condensados de ¢6xido de etileno com 6leo de sebo, tal

como TERIC T2
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c)
d)
f)
g)
h)
i)
)

1)

m)

ATLAS,

Embora
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derivados auto-emulsionantes de 4&cidos gordos de
elevado peso molecular, tais como TERIC 124
monooleato de sorbitan

monoestearato de sorbitan

sesquioleato de sorbitan

éster de acido gordo de POE hexitan

alcool de POE cetil oleil, tal como ATLAS G-70140
agente tensio-activo nao idnico ATMER 685

alcool de POE (2) estearil

alcodéis gordos de POE, tais como GIRASSOL EN-MB e
GIRASSOL EN-MP

dlcool de POE (2) primario sintetico C,5/Cyg5, tal como

RENEX 702

ATMER, GIRASSOL e RENEX sdo marcas registadas.

o polimero termoplastico preferido seja polipropileno,

podem usar-se os seguintes polimeros:

(a)
(b)
(c)
(d)
(e)
(£)
(9)
(h)
(1)

polibutileno

difluoreto de polivinilideno
dicloreto de polivinilideno
poliamida

cloreto de polivinilo
poliestireno
polimetilmetacrilato

6xido de polifenileno

tereftalato de polietileno

v
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%

(3) poliacrilonitrilo

(k) acetato de celulose

Numa forma de realizagdo preferida do presente invento, o
material poroso polimérico é formado como uma fibra oca
utilizando-se uma cabega de co-extrusdo quadrupula que possui
quatro percursos de passagem concéntricos. O percurso de
passagem axial recebe um fluido de formacdo de 1lumen, o
percurso de passagem para o exterior seguinte contem uma
mistura homogénea do polimero e de um solvente tensio-activo
para formar uma membrana, o percurso de passagem concéntrico
seguinte possui um fluido de revestimento e o percurso de
passagem mais afastada possui um fluido de esfriamento. Os
fluidos de lumen, de revestimento e de esfriamento ndo contém

o agente tensio-activo.

Cada fluido é transportado para a cabecgca de extrusdo por meio
de bombas de medigdo individuais. Os quatro componentes séo
aquecidos individualmente e sdo transportados ao longo de
condutas termicamente isoladas e desprovidas de calor. A
cabega de extrusao possui um determinado numero de 2zonas de
temperatura. 0 fluido de 1lumen, o o6leo de membrana e o
fluido de revestimento sdo colocados & mesma temperatura numa
zona de temperatura controlada de perto em que a solugdo de
polimero que constitui o oJleo € configurada. O fluido de
esfriamento ¢é introduzido numa zona de arrefecimento em que
0 ©o6leo sofre a separagdo de fase de ndo-equilibrio de

liquido~liquido para formar uma matriz bicontinua de grande
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area de superficie interfacial de dois liquidos em que a fase
de polimero é solidificada antes que possa ter lugar a
separagdo agregada em diferentes fases de pequena area de

superficie interfacial.

A membrana de fibra oca deixa a cabega de extrusao
completamente formada e ndo é necessario qualquer tratamento
de formagdo ulterior excepto para remover o solvente tensio-
-actvo da membrana numa operagao de pds-extrusdo que é comum
em processos de preparacao de membranas. Utiliza-se um
solvente volatil que ndo dissolve o polimero para remover o

solvente tensio-activo da membrana acabada para o polimero.

O fluido de formagdo de lumen pode ser escolhido de entre uma
grande variedade de substédncias tal como dleo de soja e de um
gas 1inerte tal como azoto. A mesma substidncia pode ser
utilizada como fluido de revestimento e como fluido de
esfriamento. Pode utilizar-se 4gqua como fluido de
esfriamento. Outras substdncias que podem usar-se como
material de formagdo de lumen, como fluido de revestimento e

como fluido de esfriamento, incluem:

(a) oleo de parafina
(b) 6leo de amendoim
(c) S6leo de "teel"

(d) o6leo de "boleko"
(e) S6leo de mustarda

(f) azeite
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(g) 6leo de seneca

(h) o6leo de coco

(i) oleo de cafeé

(j) 6leo de semente de colza

(k) 6leo de trigo

(1) 6leo de semente de algodao

(m) glicerol

(n) trioleato de gliceril

(o) trimiristina

(p) ©leo de jojoba

(g) 6leo de macassar

(r) o6leo de '"neenm"

(s) o6leo de castor

(t) 6leo de raiz de flor de 1liz

(u) 6leo de acgafora

(v) acidos oleico, palmitico, estearico, araquidico,
araquidodnico, behénico, lignocérico, linoleico,
linolénico, elaidico, vacénico e seus glicéridos e
misturas com os seus sais de sdédio, de potassio e de

calcio.

(w) dioctilftalato e outros ésteres ftalato de alcoois de

seis atomos de carbono ou mais.

A mistura homogénea do polimero termoplastico e do solvente
tensio-activo (i.e. 6leo) pode incluir um anti-
oxidante. No caso de polipropileno, o anti-oxidante

preferido é ETHANOX 330 (ETHANOX é uma Marca Registada) cuja
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denominag¢édo quimica é 1,3,5-trimetil-2,4,6-tris-3,5-di-terc-
-butil-4-hidroxibenzil)benzeno. Poderia utilizar-se qualquer

fenol retardador que se dissolva no dleo.

Verificou-se que no caso do sistema polipropileno/TERIC N2, a
concentragao do polimero no déleo pode ser de 15 a 50%
de peso por peso, embora a gama preferida se situe entre 20 e

40% de peso por peso.

A viscosidade do solvente pode situar-se na gama de 10 a 1000
mPa.s e a viscosidade do liquido de esfriamento pode situar-
-se entre 20 e 100 mPa.s, embora seja preferivel entre 50 e
70 mPa.s. Utilizando o aparelho de extrusdao acima descrito,
a fibra oca pode ser extrudada a uma taxa de 40 a 120
metros/minuto, embora a gama preferida se situe entre 50 e 85

metros/minuto.

A membrana de fibra oca de acordo com o presente invento é
caracterizada por possuir uma estrutura do tipo de renda ou

filamentosa.

Nesta descrigcdo o termo "renda" significa gue a membrana é
feita de uma pluralidade de fios condutores de polimero
ligados em conjunto num numero de localizagdes ao longo de
cada fio condutor. Cada ponto de ligagao possui dimensodes
ligeiramente maiores do que a seccgdo transversal dos fios.
O comprimento de cada fio varia de 5 a 50 vezes o didmetro do

fio e a configuragdo da secgdo transversal dos fios varia
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entre circular e eliptica, podendo neste ultimo caso o eixo
maior da elipse ser até 5 vezes o eixo menor da elipse. A
descrigdo "estrutura do tipo renda ou filamentosa" pode
também ser visualisada como um fio de renda arredondado de

trés dimensodes derivado de uma estrutura bicontinua.

Numa forma de realizacdo preferida de acordo com o presente
invento, a membrana de fibra oca possui uma estrutura do tipo
renda em que existe uma ligeira orientagdo dos fios na
direccdo axial da fibra de modo que, quando se implementa um
processo de insuflacdo de retorno gasoso de lumen para limpar
as fibras, determinadas dimensdes dos intersticios aumentam
em média, permitindo que seja facilmente desalojado qualquer
material que ai se tenha alojado. Os intersticios tém uma
forma substancialmente prolongada axialmente e guando se
aplica a insuflagdo de retorno gasoso, os intersticios
alteram a forma axialmente prolongada para uma forma
substancialmente quadrada para aumentar a dimensdo minima dos
intersticios. A insuflacdo de retorno gasoso também estira a

fibra para aumentar a dimensdo minima dos intersticios.

Tendo em vista uma mais rapida compreensdao e execugao do
presente invento, far-se-a agora referéncia aos desenhos

anexos, nos quais:

Figura 1 é um diagrama de fase para um sistema de

polimero/solvente generalizado, e
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Figura 2 € uma representagdo micrografica esquematica da
estrutura do material polimérico poroso, de acordo

com uma forma de realizagdo do presente invento.

A Figura 1 é um diagrama da fase temperatura/composigdo para
um sistema de polimero/solvente generalizado ilustrando a
separacdo da fase liquido-liquido e soélido-liquido. A
abcissa representa a composigdo da mistura, variando de
auséncia de polimero a esquerda, até polimero completo a
direita. A ordenada representa a temperatura. Para a
direita do diagrama, a linha 10 gque se inclina para cima
segundo um &ngulo obliquo a direito representa a divisao
entre a solucdo completa acima da linha e a separagdo de
sélido-liquido abaixo da linha. A zona acima da linha 10
prolonga-se para a esquerda do diagrama por cima do topo da
linha ascendente convexa ou curva 11 de modo que toda a parte
superior do diagrama acima das linhas 10 e 11 representa as
condigdes gque resultam numa solugao completa do polimero no

solvente.

Sob a curva 11 encontra-se uma linha tracejada convexa
ascendente 12 que representa a divisdo entre a separacdo de
fase de ndo-equilibrio liquido-liquido acima da linha 12 e a
separagdo da fase de equilibrio liquido-liguido abaixo da
linha 12. A linha 12 ¢é ilustrada a tracejado porque a

localizagdo real da linha é indiferente.

A zona entre as linhas a tracejado 12 e a linha a cheio 11 é

uma zona alvo estavel acima da gqual os componentes tém de
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formar uma fase e abaixo da qual os componentes tém de formar
fases ligquidas diferentes. A zona entre a linha horizontal
trago--ponto 13 e a linha cheia 11 é o hiato de
miscibilidade. A linha cheia 11 representa a separagao de
fase quando se faz baixar a temperatura de um modo
infinitamente lento, e a linha a tracejado 12 representa a
separacdo de fase quando se faz baixar a temperatura de um
modo infinitamente réapido. Uma vez gque o processo de
realizacdo do presente invento € um processo de nao-
equilibrio, o mesmo passa de um ponto acima do hiato de
miscibilidade através da curva binodal (linha cheia 11) para
a zona alvo estavel na direcgdo vertical e algures nessa zona
forma-se a matriz bi-continua liquido--liquido, e continuando
verticalmente para baixo através da curva espinodal (linha
tracejada 12) para a zona liquido--liquido e ainda mais para
baixo para la da linha trago-ponto 13 onde a fase rica do
polimero solidifica, para um ponto algures na zona solido-

-liquido.

A posicdo ao longo do eixo horizontal em gque se efectua o
esfriamento determina qual a estrutura que se obtem. Uma
estrutura granular verifica-se geralmente a partir de
posicdes a esquerda do vértice das curvas binodal e
espinodal. Uma estrutura granular, segundo o ponto de vista
da requerente, ¢é de pouco valor comercial para membranas
microporosas que utilizam lavagem de retorno gasoso. 0
processo do presente invento utiliza condigdes a direita do
vértice das curvas binodal e espinodal, o gue resulta numa

estrutura do tipo renda. Segundo o ponto de vista da
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requerente,quaisquer membranas produzidas por precipitagao

térmica tém de ser realizadas por decomposigao espinodal.

A Figura 2 representa esquematicamente uma fotomicrografia
tirada de um material polimérico poroso preferido, de acordo
com o processo do presente invento. As zonas escuras 14
representam material polimérico sélido na superficie da
imagem. As zonas orladas 15 representam material polimérico
sélido ligeiramente abaixo da superficie da imagem. As zonas
ponteadas 16 representam pontes de polimero bastante abaixo
da superficie da imagemn. As zonas em branco representam a

estrutura alveolar.

Descrever-se-a agora o invento fazendo referéncia a produgéao

de membranas de fibras ocas.

Formou-se um lubrificante misturando e aquecendo em seguida
2600 gramas de pequenas bolas de polipropileno, 7300 gramas
de TERIC N2 e 100 gramas de anti-oxidante ETHANOX 330.
Elevou-se a temperatura do d6leo para mais de 2202C comn
agitagcdo sob vacuo para assegurar que a mistura ficasse
homogénea. O d6leo foil entdo extrudado através da matriz de

passagem gquadrupula a uma temperatura de 220°<C.

Utilizou~se azoto como fluido de formacdo de lumen e 6leo de
soja como fluido de revestimento e fluido de esfriamento. A
taxa de fluxo de déleo foi de 22cc/minuto, a taxa de

bombeamento de fluxo de lumen 7,6 cc/minuto, a taxa de
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bombeamento de fluxo de revestimento 5,0 cc/minuto e a taxa
de bombeamento de fluxo de esfriamento foi de 1750

cc/minuto.

A circularidade da fibra antes da extracgdo do solvente foi
de 95% e a extensdo de quebra foi de 175%. Apds se extrair o

solvente, as caracteristicas fisicas da fibra foram:

Lumen 340 microns
Didmetro exterior 640 microns
Circularidade

Concentricidade

Ponto de efervescéncia >170kPa

%de poros acima de 0,16 microns >50%
Dimensdo de poro médio 0,20 micron
Permeabilidade a agua a 50 kPa >40 cc/minuto/m
Forca de rendimento 0,8 N

Forca de quebra 1,0 N
Extensdo de quebra >150%

Poro de superficie

Largura (nominal) 1 micron

A estrutura da fibra assim formada era substancialmente do

tipo renda.

A estrutura do tipo renda nao se presta a uma descrigao
qualitativa precisa nos termos utilizados para descrever as

membranas da técnica anterior tais como células e poros. Na
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técnica anterior, tal como na Patente dos EUA 4.519.909, as
células correspondem a esferas e o0s poros correspondem a
cilindros. ©Nalguns aspectos, as partes da estrutura do tipo
renda em gque uma cavidade intersecta a outra podem ser
equivalentes a uma "célula" e a prdpria intersecgdo real a um
"poro". Topologicamente tais "células" da estrutura do tipo
renda correspondem a esferas contiguas e tais "poros"
correspondem a circulos formados pela sua intersecgao,
enquanto que na técnica anterior as células correspondem a

esferas separadas e os poros aos cilindros de ligagao.

Tal como esses '"poros" e "células", a estrutura do tipo renda
possui alvéolos que sdo cavidades maiores do que as células e
estas ligam-se a um maior numero de '"células". A estrutura

do tipo renda ocupa os espagos entre os alvéolos.

Uma estrutura do tipo renda tipica pode ter "células"
substancialmente esféricas entre de 0,1 micron a 5 microns
que possuem "poros" substancialmente circulares entre 0,1 e
0,5 micron que interligam as células umas as outras. Os
"poros" também ligam as células a alvéolos de cerca de 8 a 20

microns.
Os testes de permeabilidade a 4&gua revelaram gque a
permeabilidade de uma fibra tipica do exterior para o lumen

era um tergo da permeabilidade do lumen para o exterior.

Embora o presente invento tenha sido descrito em relagdo a
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uma solucdo de polipropileno/TERIC N2, compreender-se-a que O
invento ndo esta limitado a essa solugdo. Pode adicionar-se
a solugdo 6leo de soja com ou sem 6leo de castor, como um co-
solvente e pode usar-se SYNPROLAM 35X2 ou BR1J 92 em vez de
TERIC N2. Pode adicionar-se um solvente ao fluido de

revestimento.

A modificacdo da superficie de poro pode ser efectuada tanto
por controlo de temperatura como fazendo variar a
composicdo do fluido de revestimento. Podem preparar-se
membranas que possuem poros alongados na direcgao axial, mas
com morfologia simétrica nas direcgoes radial e
circunferencial. A porosidade da superficie pode ser feita
variar na porosidade radial de uma "pele" até isotropia
radial completa e ainda para se obter uma superficie que é

mais porosa que o restante da membrana (assimetria inversa).

Durante a extrusao, o fluido de revestimento mistura-se
significativamente com a solugdo de polimero liquefeito numa
extensdo malior do que se mistura o fluido de esfriamento
guando se omite o fluido de revestimento. 0 fluido de
revestimento controla a porosidade de superficie da membrana.
0 fluido de revestimento guente melhora o efeito de
arrefecimento repentino do fluido de esfriamento no dleo. O
fluido de revestimento é uma co-extrusdo separada e nao faz
parte da extrusdo da membrana, nem da co-extrusao de

esfriamento.

~3
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Embora o mecanismo exacto da formagdo da estrutura néo seja
claro, parece que se forma um sistema bicontinuo liquido-
liquido que, se mantido durante tempo suficiente, tornar-se-a
em duas camadas separadas. Durante este processo, poderia
fazer-se passar o sistema através de uma estrutura do tipo
renda seguindo-se um estdgio de células quase esféricas com
poros de interligacdo. Para uma dada mistura de polimero e
de solvente, a gama de dimensdao das células depende da taxa
de arrefecimento e da tensdo da superficie interfacial entre
as fases ricas em polimero e as fases pobres em polimero, ao
passo que a dimensdo do poro depende da taxa de
arrefecimento e, em menor medida, do peso molecular do

polimero.

Notar-se-a que a fibra se desloca na conduta de esfriamento
a uma velocidade 1linear substancialmente diferente da do
fluido de esfriamento. A fibra extrudada desloca-se a uma
velocidade trés a quatro vezes superior do que a velocidade
média do fluido de esfriamento. Essa diferencga de
velocidade calculada sobre a velocidade média significa
também que a fibra se desloca sensivelmente ao dobro da
velocidade maxima da do fluido de arrefecimento. As
velocidades média e maxima do fluido de esfriamento sao

tomadas sem que se encontre fibra presente.

Embora o exemplo acima se refira a utilizacdo de azoto como
fluido de formagdo de 1lumen, pode usar-se dualquer vapor

saturado, tal como se pode usar uma vasta variedade de
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liquidos. Quando se usa azoto (ou um vapor saturado), tem o
efeito de reduzir a dimensdo de poro de superficie lumenal,
dando uma maior assimetria. O uso de um vapor saturado tem a
propriedade de que ele condensard no lumen sob arrefecimento,
permitindo gque o fluido de esfriamento passe através das
paredes porosas e proporciona alguma compressao mecdnica a

membrana que se encontra a solidificar.

EXEMPLO 2

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno PPN1060F da Hoechst em
14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e
extrudaram-se a uma temperatura de 230°C com o6leo de soja
como fluidos de lumen, de revestimento e de esfriamento. A

temperatura do fluido de esfriamento foi de 31,3°<C.

As dimensdes da fibra foram 322 microns de didmetro de lumen

e 671 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha uma permeabilidade a agua de 106
ml/minuto/m a 96 kPa, 367 ml/minuto/m a 398 kPa e 478
ml/minuto/m a 599 kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,301

micron e 90,7% de poros acima de 0,16 micron.

EXEMPLO 3

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno PPN1060F da Hoechst em

14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e



D-233 -25-

extrudaram-se a uma temperatura de 230¢C com o6leo de soja
como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento. A

temperatura do fluido de esfriamento de 29,9¢C.

As dimensdes da fibra eram de 324 microns de didmetro de

lumen e 652 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha uma permeabilidade a agua de 126
ml/minuto/m a 96 kPa, 430 ml/minuto/m a 398 kPa e 543
ml/minuto/m a 599 kPa, uma dimensdo média de poro de 0,380

micron e 95,2% de poros acima de 0,16 micron.

EXEMPLO 4

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno PPN1060F da Hoechst em
14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e
extrudaram-se a uma temperatura de 230¢C tendo dleo de soja
como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento. A

temperatura do fluido de esfriamento era de 31,7°C.

As dimensdes da fibra eram de 323 microns de didmetro de

lumen e 640 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha uma permeabilidade & agua de 94
ml/minuto/m a 95 kPa, 330 ml/minuto/m a 396 kPa e 448
ml/minuto/m a 598 kPa, uma dimensdo de poro meédio de 0,310

micron e 87,9% de poros acima de 0,16 micron.
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EXEMPIO 5

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno de PPN1060F da Hoechst
em 14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox
330 e extrudaram-se a uma temperatura de 230°C com dleo de
soja como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento.

A temperatura do fluido de esfriamento era de 31,8:C.

As dimensdes da fibra eram de 320 microns de diédmetro de

lumen e 627 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tem uma permeabilidade a agua de 80
ml/minuto/m a 98 kPa, 288 ml/minuto/m a 399 kPa e 393
ml/minuto/m a 600 kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,260

micron e 80,9% de poros acima de 0,16 micron.

EXEMPIO 6

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno de PPN1060F da Hoechst
em 14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox
330 e extrudaram-se a uma temperatura de 230°C com o6leo de
soja como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento.

A temperatura do fluido de esfriamento era de 30,5¢°C.

As dimensdoes da fibra eram de 325 microns de didmetro de

lumen e 642 microns de didmetro exterior.
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A fibra resultante tem uma permeabilidade a agua de 73
ml/minuto/m a 98 kPa, 288 ml/minuto/m a 399 kPa e 393
ml/minuto/m a 600 kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,260

micron e 80,9% de poros acima de 0,16 micron.
EXEMPIO 7

Dissolveram-se 6,75 kg de polipropileno de PPN1060F da
Hoechst em 18,25 kg de TERIC N2 com 0,25 kg de anti-oxidante
Ethanox 330 e extrudaram-se a uma temperatura de 230¢2C com
6lec de soja como fluido de lumen, de revestimento e de
esfriamento. A temperatura do fluido de esfriamento era de

30,1°C.

As dimensdes da fibra eram de 320 microns de didmetro de

lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tem uma permeabilidade a &agua de 68
ml/minuto/m a 95 kPa, 288 ml/minuto/m a 402 KPa e 347
ml/minuto/m a 600 kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,270

micron e 80,1% de poros acima de 0,16 micron.
EXEMPIOQ 8

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno de PPN1060F da Hoechst
em 14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox
330 e extrudaram-se a uma temperatura de 230°C com dleo de

soja como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento.



A D-233 —28-

A temperatura do fluido de esfriamento era de 31,5¢C.

As dimensdes da fibra eram de 310 microns de didmetro de

lumen e 599 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tem uma permeabilidade a &agua de 52
ml/minuto/m a 96 kPa, 241 ml/minuto/m a 397 kPa e 305
ml/minuto/m a 598 kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,322

micron e 65,7% de poros acima de 0,16 micron.

EXEMPLO 9

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno LY6100 da Shell numa
mistura de 9,8 kg de d6leo de soja e 4,6 kg de dleo de castor
com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e extrudaram--se a
uma temperatura de 195°C com dleo de soja como fluido de
lumen, de revestimento e de esfriamento. A temperatura do

fluido de esfriamento era de 26,2°C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de

didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 175
kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,3 micron e 87,4% de

poros acima de 0,16 micron.
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EXEMPIO 10

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno PPR1070 da Hoechst
numa mistura de 9,8 kg de dleo de soja e 4,6 kg de oleo de
castor com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e extrudaram-
-se a uma temperatura de 197°:C com o6leo de soja como fluido
de lumen, de revestimento e de esfriamento. A temperatura

do fluido de esfriamento era de 26,02C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de

didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 133
kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,45 micron e 100,0% de

poros acima de 0,16 micron.

EXEMPIO 11

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno PPR1060F da Hoechst
numa mistura de 10,8 kg de dleo de soja e 5,0 kg de dleo de
castor extrudaram-se a uma temperatura de 186°C com dleo de
soja como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento.

A temperatura do fluido de esfriamento era de 27,5¢C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de

didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 245
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kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,19 micron e 86,2% de

poros acima de 0,16 micron.

EXEMPIO 12

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno PPN1070 da Hoechst
em 14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox
330 e extrudaram-se a uma temperatura de 1962C com dleo de
soja como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento.

A temperatura do fluido de esfriamento era de 25,4°C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de

didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 140
kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,24 micron e 89,6% de

poros acima de 0,16 micron.

EXEMPIO 13

Dissolveram-se 4,8 kg de polipropileno PPN1070 da Hoechst
em 15,0 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox
330 e extrudaram-se a uma temperatura de 1982C com o6leo de
soja como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento.

A temperatura do fluido de esfriamento era de 20,7:C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de

didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.
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A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 175
kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,23 micron e 82,8% de

poros acima de 0,16 micron.

EXEMPLO 14

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno PPN1060F da Hoechst em
14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e
extrudaram-se a uma temperatura de 238¢C com o6leo de soja
como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento. A

temperatura do fluido de esfriamento era de 21,4°<C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de

didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 280
kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,18 micron e 83,4% de

poros acima de 0,16 micron.

EXEMPIO 15

Dissolveram-se 5,2 kg de polipropileno LY6100 da Shell em
14,6 kg de TERIC N2 com 0,2 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e
extrudaram-se a uma temperatura de 190°C com dioctilftalato
como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento. A

temperatura do fluido de esfriamento era de 26,52C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de
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didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 310
kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,24 micron e 79% de poros

acima de 0,16 micron.

EXEMPLO 16

Dissolveram-se 350 g de polipropileno PPN1060F da Hoechst
numa mistura de 100 g de oJleo de castor e 550 g de
dioctilftalato com 1 grama de anti-oxidante Ethanox 330 e
extrudaram-se a uma temperatura de 1902C com uma mistura de
dioctilftalato e 6leo de castor como fluido de lumen e de
revestimento e dioctilftalato como fluido de esfriamento. A

temperatura do fluido de esfriamento era de 28,92C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de
didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior e tinham

uma estrutura microporosa.

EXEMPIO 17

Dissolveram-se 300 g de polipropileno PPN1060F da Hoechst
numa mistura de 450 g de acido oleico e 250 g de acido dimero
Pripol 1017 da Unichem com 1 grama de anti-oxidante Ethanox
330 e extrudaram-se a uma temperatura de 1902C com acido
oleico como fluido de lumen e de revestimento e uma mistura

de celulose etilica e agua com uma viscosidade de 560
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centipoise como fluido de esfriamento. A temperatura do

fluido de esfriamento era de 32:C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de
didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior e tinham

uma estrutura microporosa.

EXEMPIO 18

Dissolveram-se 525 g de polipropileno PPN1060F da Hoechst
em 975 g de oleo de castor com 1,5 grama de anti-oxidante
Ethanox 330 e extrudaram-se a uma temperatura de 190°C com
dioctilftalato como fluido de 1lumen, de revestimento e de
esfriamento. A temperatura do fluido de esfriamento foi

gradualmente aumentada de 252C ate 33°C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de
didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior e tinham

uma estrutura microporosa.

EXEMPLO 19

Dissolveram~se 450 g de polipropileno PPN1060F da Hoechst
em 1,05 kg de dibutilftalato com 1,5 gramas de anti-oxidante
Ethanox 330 e extrudaram-se a uma temperatura que foi
gradualmente aumentada de 200 para 2302C com dibutilftalato
como fluido de lumen, de revestimento e de esfriamento. A

temperatura do fluido de esfriamento foi gradualmente
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aumentada de 252C até 33¢<C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de
didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior e tinham

uma estrutura microporosa.

EXEMPIO 20

Dissolveram-se 500 g de polipropileno PPN1060F da Hoechst
numa mistura de 350 g de dioctilftalato e 1050 g de
dibutilftalato com 10 kg de anti-oxidante Ethanox 330 e
extrudaram-se a uma temperatura de 230¢C com dioctilftalato
como fluido de 1lumen e de revestimento e 99% de
dibutilftalato e 1% de dioctilftalato como fluido de

esfriamento. A temperatura do fluido de esfriamento era de

32,6¢C.

As dimensdes nominais da fibra eram de 320 microns de

didmetro de lumen e 650 microns de didmetro exterior.

A fibra resultante tinha um ponto de efervescéncia de 460
kPa, uma dimensdo de poro médio de 0,10 micron e 15% de poros

acima de 0,16 micron.
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-REIVINDICAGCOES -

1. Processo para a preparagao de um material poroso
polimérico caracterizado por compreender as seguintes
fases:

a) aquecimento de uma mistura que compreende:

(i) - um polimero termopldstico e

(ii) - um agente tensio-activo catidnico ou ndo idnico tendo
uma gama de equilibrio hidrofilico-liofilico de 4.0 a 6.0 a
uma temperatura e num tempo suficiente para que o polimero e
o agente tensio-activo se dissolvam mutuamente.

b) arrefecimento da mistura para uma temperatura tal que o
ndo-equilibrio da separacdo da fase liquido-liquido tenha
lugar para formar uma matriz bi-continua de polimero e do
agente tensio-activo, de modo que o polimero e o agente-
tensio-activo formem 2 fases separadas entremisturadas , de
grande area de superficie interfacial e,

c) remogao da fase de agente tensio-activo do polimero.

2.Processo de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado por
a mistura 1liquefeita ser introduzida numa cabega de
extrusao adaptada para moldar a mistura 1liquefeita numa

fibra oca.

3. Processo de acordo com a reivindicagdo 2 caracterizado por
incluir a fase de introdugdo de um fluido de formacdo de

lumen no lumen da mistura liquefeita moldada.

4. Processo de acordo com as reivindicagdes 2 ou 3

caracterizado por compreender a fase de introdugcdao de um
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fluido de revestimento em torno da superficie exterior da

mistura liquefeita moldada.

5. Processo de acordo com a reivindicagao 4 caracterizado por
incluir a fase de introducdo de um fluido de arrefecimento em

torno do fluido de revestimento.

6. Processo de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado
por a cabega de extrusdo possuir uma primeira zona de
temperatura na qual a fibra & formada e uma segunda zona de
temperatura em gque a fibra formada €& arrefecida e

solidificada.

7. Processo de acordo com a reivindicagdo 6, caracterizado
por o fluido de formagado de lumen e o fluido de revestimento
serem introduzidos na cabega de extrusdo na primeira zona
de temperatura e o fluido de arrefecimento ser introduzido na

cabeca de extrusdao na segunda zona de temperatura.

8. Processo de acordo com a reivindicagdo 2, caracterizado
por o diAmetro da fibra ser reduzido depois da formagao da
fibra oca, estando a proporcado do didmetro final da fibra em

relacdo ao do didmetro inicial compreendida entre 0.25 a 10.

9. Processo de acordo com a reivindicagao 5, caracterizado
por a fibra se deslocar através da cabega de extrusao a uma

velocidade linear diferente da do fluido de arrefecimento.
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10. Processo de acordo com a reivindicagdo 9, caracterizado
por a fibra se deslocar a uma velocidade 3 a 4 vezes mais

rapida do que a velocidade média do fluido de arrefecimento.

11. Processo de acordo com a reivindicagao 3, caracterizado
pelo fluido de formagao de lumen ser gas de azoto ou um vapor

saturado.

12. Processo de acordo com a reivindicac¢do 4, caracterizado
por o fluido de revestimento ser escolhido do grupo
constituido por o¢leo de soja, oleo de parafina, dleo de
amendoim, dleo de "teel", dleo de "boleko", o6leo de mustarda,
azeite, dleo de seneca, dleo de coco, ¢6leo de café, dleo de
semente de colza, éleo de milho, 6leo de semente de algodao,
glicerol, trioleato de gliceril, trimiristina, Jdleo de
jojoba, ©leo de macassar, ©¢leo de '"neem", Jdleo de castor,
6leoc de raiz de flor de 1liz, 6leo de acafora, e 4&cidos
oleico, palmitico, estedrico, araquidico, araquidodnico,
behénico, lignocérico, linoleico, linolénico, elaidico e
vacénico e seus glicéridos e misturas com os seus sais de

sdédio, cdlcio e potassio.

13. Processo de acordo com a reivindicagdo 5, caracterizado
por o fluido de arrefecimento ser escolhido do grupo gque é
constituido por 6leo de soja, agua, oleo de parafina, odleo de
amendoim, ©6leo de teel, dleo de boleko, o6leo de mustarda,
azeite, o6leo de seneca, dleo de coco, o6leoc de café, oleo de

semente de colza, dleo de milho, d6leo de semente de algodao,
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glicerol, trioleato de gliceril, trimiristina, dleo de
jojoba, 6leo de massacar, dleo de neem, oleo de castor, dleo
de raiz de flor de 1liz, d6leo de agafora e acidos oleico,
palmitico, estedrico, aragquidico, araquiddénico, behénico,
lignocérico, linoleico, 1linolénico, elaidico, vacénico e os
seus glicéridos e misturas com os seus salis de sddio, de

potassio e de calcio.

14. Processo de acordo com a reivindicagdo 13, caracterizado
por o fluido de arrefecimento ser o mesmo que o fluido de

revestimento.

15. Processo de acordo com a reivindicacdo 14, caracterizado
por o fluido de formagdo de lumen ser o mesmo que o fluido de

revestimento e que o fluido de arrefecimento.

16. Processo de acordo com a reivindicagao 7, caracterizado
por o fluido de formagdo de lumen e o fluido de revestimento
serem aquecidos até a temperatura da mistura liquefeita antes

de serem introduzidos na cabeca de extrusdo.

17. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
por o polimero ser escolhido do grupo que € constituido por
polipropileno, polibutileno, difluoreto de polivinilideno,
dicloreto de polivinilideno, poliamida, cloreto de polivinil,
poliestireno, polimetilmetacrilato, oxido de polifenileno,
tereftalato de polietileno,poliacrilonitrilo e acetato de

celulose.
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18. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
por o agente tensio-activo ser escolhido do grupo que é
constituido por nonilfenoxietoxietanol, um etoxilato de
amina, um &alcool de polioxietileno(2)oleil, derivados
etiloxidados de &lcool cetil-oleil, condensados de o6xido de
etileno com dleo de '"sebo", derivados auto-emulsionantes de
dcidos gordos de elevado peso molecular, monoleato de
sorbitan, monoestearato de sorbitan, sesguiolato de sorbitan,
éster de acido gordo de POE hexitan, alcool de POE cetil-
oleilo, agente tensio-activo de ATMER 685 nao idnico, alcool
de POE (2) cetil, &lcool POE (2) estearil, &alcoois de POE

gordo e &lcool de POE (2) primdrio sintético Cy3/Cqg-

19. Processo de acordo com gqualgquer das reivindicagodes
anteriores caracterizado por a mistura de formagado de fibra

incluir um anti-oxidante.

20. Processo de acordo com a reivindicagdao 19 caracterizado
por o anti-oxidante ser escolhido do grupo gque compreende
(1,3,5-trimetil-2,4,6-tri-3,5-terc-butil-4-hidroxibenzil)ben-

zeno e um fenol de dissolugdo retardada.

21. Processo de acordo com a reivindicagdo 1, caracterizado
por o polimero ser polipropileno e o solvente ser
nonilfenoxietoxietanol e por a concentragdo do polimero no

solvente ser de 15% a 50% por peso.

22. Processo para a preparagao de um material polimérico
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poroso caracterizado por possuir uma estrutura do tipo renda
ou filamentosa gque consiste numa pluralidade de fios
condutores poliméricos ligadas em conjunto em localizagdes

espacadas ao longo de cada fio condutor.

23. Processo para a preparagdo de um material poroso, de
acordo com a reivindicagdo 22, caracterizado por a dimensao
da ligagdo ser apenas ligeiramente maior do que a secgao

transversal dos fios condutores no ponto de ligagao.

24. Processo para a preparagdo de um material poroso, de
acordo com as reivindicacgdes 22 ou 23, caracterizado por o
comprimento de cada fio condutor ser de 5 a 50 vezes o

didmetro do fio condutor.

25. Processo para a preparagao de um material poroso de
acordo com qualquer das reivindicagodes 22 a 24, caracterizado
por a configuragdo da secgao transversal de, pelo menos,

alguns dos fios condutores, ser circular.

26. Processo para a preparagdao de um material poroso de
acordo com gualquer das reivindicagdes 22 a 24, caracterizado
por a configuragdo da secgao transversal de, pelo menos,

alguns dos fios condutores, ser eliptica.

27. Processo para a preparagdo de um material porosoc de
acordo com a reivindicacédo 26, caracterizado por o eixo

maior da elipse ser até 5 vezes o eixo menor da elipse.



D-233 -41-

28. Processo para a preparagao de um material poroso, de
acordoc com qualquer das reivindicagdes 22 a 27, caracterizado
por, pelo menos, alguns dos fios condutores estarem
orientados na direcgdo axial e os fios condutores
interligados dirigidos axialmente definirem intersticios com

uma configuragdo geral pronunciada.

29. Processo para a preparagdo de um material poroso, de
acordo com qualquer das reivindicagdes 22 a 28, caracterizado
por a estrutura incluir uma pluralidade de células
compreendidas entre 0,1 a 5 microns que estdo ligadas em
conjunto por poros de 0,1 a 0,5 micron e uma pluralidade de

alvéolos de 8 a 20 microns.

30. Processo para a preparagdo de um material poroso, de
acordo com a reivindicacao 9, caracterizado por cada alvéolo

estar ligado a um grande numero de células.

31. Processo para a preparagao de um material poroso de
acordo com as reivindicag¢des 29 ou 30, caracterizado por a

estrutura tipo renda ocupar os espa¢os entre os alvéolos.

32. Processo para a preparagao de um material poroso, de
acordo com qualquer das reivindicagdes 22 a 31, caracterizado
por a permeabilidade do material numa das direcgdes ser um

terco da permeabilidade na direcg¢do inversa.

33. Processo para a preparagcdo de um material poroso, de

%
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acordo com qualquer das reivindicagdes 22 a 32, caracterizado

por o referido material ser na forma de uma fibra oca.

34. Processo para a preparagao de um material poroso
polimérico, caracterizado por o referido material ser feito
de acordo com o processo da reivindicagado 1.

A requerente declara haver depositado o primeiro pedido desta

patente na Austrdalia, em 10 de Novembro de 1988, sob o no. PJ

1395.

Lisboa, 10 de Novembro de 1989

PELA REQUERENTE

O PROCURADOR
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RESUMO

Y"PROCESSO PARA A PREPARACAO DE MEMBRANAS POROSAS"

A presente invengdo descreve um processo para a prepragao de
um material polimérico poroso por meio de aquecimento de uma
mistura de um polimero termopldstico e de um agente tensio-
‘activo catidnico ou nao idnico tendo uma gama de equilibrio
hidrofilico-liofilico de 4.0 a 6.0 a uma temperatura e
durante um periodo de tempo suficiente para que o polimefo e
o agente tensio-activo se dissolvam mutuamente. A mistura é
entdo arrefecida para uma temperatura tal gue O nao
equilibrio da separacgcdo da fase liquido-liquido tenha 1lugar
para formar uma matriz bi-continua do polimero e agente
tensioc-activo de forma a que o polimero e agente tensio-
activo formem duas fases separadas entremisturadas de larga

area de superficie interfacial. O agente tensio-activo é

entdo removido do polimero.

O material polimérico poroso produzido pelo processo acima
descrito tem uma estrutura tipo renda ou filamentosa
consistindo numa pluralidade de fios condutores polimericos
liga?os em conjunto em locais afastados ao longo de cada fio
condutor.

Figuras 1 e 2.
One-Phase Region

13 Sclid - Liquid Region
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