‘Y

-:}:_é" %

an sr 11z201s012897-1 81| HIINNANANIIL

(22) Data do Depésito: 11/12/2013

Republica Federativa do Brasil  (45) Data de Concessao: 27/04/2021

Ministério da Economia
Instituto Nacional da Propriedade Industrial

(54) Titulo: PROCESSO DE PREPARACAO DE UM POLIMERO POLIOLEFINICO

(51) Int.Cl.: CO8F 6/00; CO8F 10/00; C08L 23/00.

(30) Prioridade Unionista: 11/12/2012 EP 12196450.6.

(73) Titular(es): BASELL POLYOLEFINE GMBH.

(72) Inventor(es): GIUSEPPE PENZO; GIULIA MEI; GABRIELE MEI; ANTONIO DE LUCIA; PIETRO BAITA.
(86) Pedido PCT: PCT EP2013076185 de 11/12/2013

(87) Publicacdo PCT: WO 2014/090856 de 19/06/2014

(85) Data do Inicio da Fase Nacional: 02/06/2015

(57) Resumo: PROCESSO DE DESGASEIFICACAO E TAMPONAMENTO DE PARTICULAS POLIOLEFINICAS OBTIDAS POR
POLIMERIZACAO DE OLEFINAS. Processo de polimerizacdo de poliolefina compreendendo: (a) formagéo de polimero
particulado de poliolefina por de polimerizagcdo de olefinas na presenca de catalisador de polimerizacao em reator de
polimerizagao; (b) descarga das particulas poliolefinicas formadas do reator; (c) desgaseificagdo das particulas por processo que
compreende etapa final de exposicdo de particulas poliolefinicas a fluxo de nitrogénio em recipiente desgaseificado; e (d)
transferéncia das particulas poliolefinicas de um recipiente no qual as particulas sdo postas em contato com fluxo de nitrogénio
para um dispositivo de mistura de produtos fundidos no qual as particulas poliolefinicas sdo fundidas, misturadas e
posteriormente peletizadas sem que as particulas passem por um dispositivo de tamponamento, em que o0 processo é
caracterizado por compreender um recipiente de desgaseificacao preenchido parcialmente com as particulas e pelo fato de o
volume vazio no interior do recipiente de desgaseificagdo ser suficiente para receber mais particulas por pelo menos trés horas se
a transferéncia de particulas poliolefinicas da etapa d) do recipiente de desgaseificacéo para o dispositivo de mistura de produtos
fundidos for interrompida e a transferéncia de particulas poliolefinicas do reator de polimerizacéo de acordo com a etapa (...).



1/25

Relatorio Descritivo da Patente de Invencdo para
"PROCESSO DE PREPARACAO DE UM POLIMERO
POLIOLEFINICO".

Campo da invencao

[001] A presente invencao refere-se a um processo no qual parti-
culas poliolefinicas formadas pela polimerizacido de uma ou mais olefi-
nas na presenca de um sistema catalisador de polimerizacdo em um
reator de polimerizagdo sao descarregadas do reator de polimeriza-
cao, desgaseificadas por um processo que compreende uma etapa de
colocar as particulas poliolefinicas em contato com um jato de nitrogé-
nio em um recipiente de desgaseificacdo e depois transferi-las para
um dispositivo de mistura de produtos fundidos, no qual as particulas
de poliolefina sdo derretidas, misturadas e em seguida peletizadas.

Antecedentes da invencao

[002] Os polimeros de olefinas como o polipropileno e o polietile-
no sdo amplamente usados como polimeros comerciais, Cujo sucesso
baseia-se tanto no fato de que podem ser produzidos a custos relati-
vamente baixos como no fato de os materiais obtidos atenderem a re-
quisitos relacionados a boas propriedades de produtos e facilidade de
processamento.

[003] Quando as particulas formadas de poliolefina sao retiradas
do reator de polimerizagado, o produto descarregado nao consiste em
poliolefina pura, mas inclui em uma porgéo do meio no qual a polimeri-
zacao foi realizada. Se a polimerizacao tiver sido realizada como poli-
merizagdo em fase gasosa, a fase gasosa sera eliminada concomitan-
temente em parte como gas intergranular ou como hidrocarbonetos
dissolvidos. Se a polimerizagao tiver consistido em polimerizagcdo em
suspensao, partes do meio de suspensio liquido ainda estardo aderi-
das as particulas poliolefinicas apds separacdo mecanica das fases

liquida e sélida e também havera hidrocarbonetos dissolvidos nas par-
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ticulas poliolefinicas. Por motivos ecolégicos, de seguranca e qualida-
de, essas partes retidas do meio de polimerizacao precisam ser sepa-
radas das particulas poliolefinicas, pois seus componentes produzem
impacto ambiental, hidrocarbonetos gasosos podem formar misturas
explosivas em equipamentos a jusante e os componentes nio polime-
rizados que permanecerem na poliolefina final podem causar proble-
mas de qualidade como a formagao de odores. Além disso, € deseja-
vel reciclar monémeros e comonémeros nao reagidos do processo de
polimerizagéo.

[004] Para retirar as partes retidas do meio de polimerizacédo das
particulas poliolefinicas, € comum colocar as particulas em contato
com um fluxo de um gas inerte, normalmente com fluxo em contracor-
rente. Tal etapa € frequentemente referida como "desgaseificagdo" ou
"expurgo". Em muitos casos, tal etapa de desgaseificagdo ou expurgo
€ combinada com uma etapa de desativacido do catalisador e/ou coca-
talisadores de polimerizacao, por exemplo, reagindo o catalisador e/ou
cocatalisadores com agua.

[005] Por exemplo, EP 339 122 A1 revela um método em duas
etapas para retirar monémeros gasosos nao polimerizados de uma
olefina sdlida e, ao mesmo tempo, desativar residuos de catalisadores
de Ziegler-Natta e de catalisadores organometalicos presentes no refe-
rido polimero sélido de olefina, que é realizado em um unico recipien-
te. O polimero sélido de olefina é colocado em contato em contracor-
rente primeiro com o0 gas de expurgo em contracorrente em uma regi-
ao superior do recipiente de expurgo e, em seguida, transferido para a
zona inferior do recipiente de expurgo e, subsequentemente, colocado
em contato com um segundo gas de expurgo em contracorrente con-
tendo agua, preferivelmente nitrogénio puro e vapor.

[006] US 5.071.950 refere-se a processo de preparacao continua

de um copolimero de etileno/a-olefina no qual os copolimeros de etile-
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no resultantes sao transferidos para uma zona de despressurizacéo
onde a pressao € mais baixa e o polimero solido € posteriormente lim-
po de mondmeros residuais e de substancias que produzem odor e
sabor em um processo em duas etapas, primeiramente expurgando
com etileno gasoso e depois expurgando com uma mistura de nitrogé-
nio e vapor. Analogamente, EP 683 176 A1 descreve um processo de
fabricagdo continua de copolimero de etileno em fase gasosa no qual
o copolimero sélido, depois de passar por uma zona de despressuri-
zagao, é sujeito a (1) expurgo nao desativante em relagdo a residuos
cataliticos ativos e, subsequentemente, (2) um expurgo desativante
com uma mistura gasosa de nitrogénio, agua e oxigénio. Preferivel-
mente, 0 gas empregado no expurgo ndo desativante € a mistura de
reagcao gasosa que circula na zona de polimerizagao.

[007] WO 2006/082007 A1 revela um processo de polimerizacao
de etileno em um reator de fase gasosa no qual as particulas de poli-
mero obtidas sdo descarregadas do reator, separadas da parte princi-
pal do gas descarregado ao mesmo tempo do reator e posteriormente
desgaseificadas, caracterizado pelo fato de a desgaseificagéo ser rea-
lizada com uma facdo de propano separada do gas descarregado ao
mesmo tempo do reator.

[008] WO 2008/015228 A2 descreve um processo de realizagao
de acabamento de poliolefinas produzidas por polimerizacao catalitica
em fase gasosa de uma ou mais a-olefinas na presenga de um diluen-
te de polimerizagdo selecionado dentre um alcano C3-Cs, no qual as
particulas poliolefinicas descarregadas do reator de fase gasosa séo
sujeitas a uma primeira etapa de desgaseificacdo na qual as particulas
poliolefinicas sdo postas em contato com um fluxo gasoso em contra-
corrente contento pelo menos 85% em mol de um alcano Cs3-Cs e de-
pois a uma segunda etapa de desgaseificagcdo na qual as particulas

poliolefinicas s&o expostas a vapor em contracorrente.
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[009] Uma vez desgaseificadas, as particulas poliolefinicas séo
normalmente transferidas a um dispositivo de mistura de produtos fun-
didos, tal como um extrusor ou misturador continuo, no qual as parti-
culas poliolefinicas, normalmente em conjunto com aditivos comuns,
sao derretidas, misturadas e posteriormente peletizadas.

[0010] Além disso, é pratica comum as particulas poliolefinicas,
uma vez desgaseificadas, serem transferidas inicialmente a uma uni-
dade de armazenamento como um silo de p6. Tal silo de p6 pode ser-
vir como reservatorio se o acumulo de particulas poliolefinicas for in-
terrompido por um determinado periodo de tempo, por exemplo, se as
laminas de corte do granulador do dispositivo de mistura de produtos
fundidos precisarem ser trocadas. O tamponamento permite, geral-
mente por varias horas, a operagao continua do reator de polimeriza-
¢do sem interromper a polimerizacdo. Caso contrario, € preciso reali-
zar um processo bastante elaborado para reinicializagao para continu-
ar a polimerizacao. Tal configuracéo requer a instalacdo de recipientes
de armazenamento entre a desgaseificacéo e a peletizacado de particu-
las poliolefinicas, além de equipamento para transferéncia pneumatica
de particulas de um recipiente ao préximo. Além disso, cada etapa
adicional de transporte pneumatico eleva tanto os custos do investi-
mento como os custos operacionais.

[0011] Portanto, foi objeto da presente invengao superar as des-
vantagens da técnica prévia e encontrar uma possibilidade de preser-
var a flexibilidade de continuar a polimerizagdo no reator de polimeri-
zacgao por um determinado periodo de tempo se o dispositivo de mistu-
ra de produtos fundidos foi interrompido, mas sem a necessidade de
instalar recipientes de armazenamento entre a desgaseificacéo e a
peletizagdo das particulas poliolefinicas e minimizando a necessidade
de transporte pneumatico de particulas poliolefinicas.

Sumario da invencao
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[0012] Constatamos que este objetivo pode ser atingido por um
processo de preparacdo de um polimero de poliolefina que compreen-
de as seguintes etapas:

[0013] a) formacado de um polimero particulado de poliolefina
por meio de polimerizacdo de uma ou mais olefinas na presenca de
um catalisador de polimerizacdo em um reator de polimerizagao;
[0014] b) descarga das particulas poliolefinicas assim forma-
das do reator de polimerizagao;

[0015] c) desgaseificagdo das particulas poliolefinicas por um
processo que compreende pelo menos uma etapa final de exposicéo
de particulas poliolefinicas a um fluxo de nitrogénio em um recipiente
desgaseificado; e

[0016] d) transferéncia das particulas poliolefinicas de um
recipiente no qual as particulas poliolefinicas sdo postas em contato
com o fluxo de nitrogénio para um dispositivo de mistura de produtos
fundidos no qual as particulas poliolefinicas s&o fundidas, misturadas e
posteriormente peletizadas sem que as particulas passem por um dis-
positivo de tamponamento;

[0017] caracterizado pelo fato de compreender um recipiente de
desgaseificagao preenchido apenas parcialmente com particulas polio-
lefinicas e pelo fato de o volume vazio no interior do recipiente de des-
gaseificagao ser suficiente para receber mais particulas poliolefinicas
por pelo menos trés horas se a transferéncia de particulas poliolefini-
cas da etapa d) do recipiente de desgaseificagao para o dispositivo de
mistura de produtos fundidos for interrompida e a transferéncia de par-
ticulas poliolefinicas do reator de polimerizacdo de acordo com a etapa
b) for mantida a uma taxa inalterada.

Breve descricdo dos desenhos

[0018] As caracteristicas e vantagens da presente invengédo po-

dem ser mais bem compreendidas por meio da descricdo a seguir e
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dos desenhos que a acompanham, que mostram, esquematicamente,
uma configuracao preferida para preparar um polimero poliolefinico de
acordo com o processo da presente invencio.

Descricao detalhada da invencao

[0019] A presente invengao fornece um processo de preparagao
de um polimero de poliolefina por polimerizacdo de uma ou mais olefi-
nas. As olefinas especialmente apropriadas para polimerizacdo sao as
1-olefinas, isto é, hidrocarbonetos com ligagdes duplas terminais, sem
restringir-se aos mesmos. Entretanto, também podem ser monémeros
olefinicos apropriados compostos insaturados com funcionalidade ole-
finica. Preferem-se os alcenos ramificados C>-C12-1-, particularmente
os 1-alcenos C2-C1o como o etileno, propileno, 1-buteno, 1-penteno, 1-
hexeno, 1-hepteno, 1-octeno, 1-deceno, ou 1-alcenos C2>-C11 como
4-metil-1-penteno ou dienos conjugados ou n&do conjugados como 1,3-
butadieno, 1,4-hexadieno ou 1,7-octadieno. As olefinas apropriadas
também incluem aquelas nas quais a ligacdo dupla constitui parte de
uma estrutura ciclica, que pode possuir um ou mais sistemas de anel.
Sao exemplos o ciclopenteno, norborneno, tetraciclododeceno ou meti-
Inorborneno ou dienos como 5-etilideno-2-norborneno, norbornadieno
ou etilnorbornadieno. Também é possivel polimerizar misturas de duas
ou mais olefinas.

[0020] O processo é particularmente apropriado para homopolime-
rizacdo ou copolimerizacao de etileno ou propileno e é especialmente
preferido para a homopolimerizacdo ou copolimerizacao de etileno. Os
comondémeros preferidos para polimerizacao de propileno sao etileno
até 40% por peso e/ou 1-buteno, preferivelmente de 0,5% por peso a
35% por peso de etileno e/ou 1-buteno. Como comondmeros na poli-
merizagao do etileno, é preferivel a utilizagdo de até 20% por peso,
mais preferivelmente de 0,01% por peso a 15% por peso, e especial-

mente de 0,05% por peso a 12% por peso de 1-alcenos C3-Cg, em par-
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ticular 1-buteno, 1-penteno, 1-hexeno e/ou 1-octeno. Da-se especial
preferéncia a um processo no qual o etileno € copolimerizado com de
0,1% por peso a 12% por peso de 1-hexeno e/ou 1-buteno.

[0021] A etapa a) do processo de preparagdo de um polimero poli-
olefinico de acordo com a presente invencédo consiste em formar um
polimero de poliolefina particulado na presenca de um sistema catali-
sador de polimerizacdo. Sao apropriados todos os catalisadores de
polimerizacdo de olefinas costumeiramente utilizados. Isto significa
que a polimerizacdo pode ser realizada usando-se catalisadores de
Phillips baseados em 6xido de cromo, usando-se catalisadores de Zie-
gler ou Ziegler-Natta baseados em titanio ou catalisadores com um
unico sitio. Para fins da presente invengao, os catalisadores com um
unico sitio sdo catalisadores baseados em compostos de coordenacao
de metais de transicdo quimicamente uniformes. Sdo especialmente
apropriados como catalisadores de sitio unico aqueles que compreen-
dem ligantes organicos volumosos com ligacdes sigma ou pi, por
exemplo catalisadores baseados em complexos mono-Cp, catalisado-
res baseados em complexos bis-Cp, que sdo normalmente designados
como catalisadores metalocenos, ou catalisadores baseados em me-
tais de transicido posteriores na tabela periddica, em particular com-
postos de ferro-bisimina. Além disso, também € possivel empregar
misturas de dois ou mais desses catalisadores para polimerizacao de
olefinas. Tais catalisadores misturados sdo frequentemente designa-
dos catalisadores hibridos. A preparacdo e uso desses catalisadores
de polimerizagao de olefina sdo geralmente conhecidos.

[0022] Séao preferidos os catalisadores do tipo Ziegler, compreen-
dendo preferivelmente um composto de titdnio ou vanadio, um com-
posto de magnésio e, opcionalmente, um composto doador de elétrons
e/ou um 6xido inorganico particulado como suporte. Tais catalisadores

do tipo Ziegler sao geralmente polimerizados na presenga de um coca-
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talisador. Os catalisadores preferidos sdo compostos organometalicos
de metais dos grupos 1, 2, 12, 13 ou 14 da Tabela Peridédica de Ele-
mentos, particularmente compostos organometalicos de metais do
grupo 13 e em especial compostos de organoaluminio. Os cocatalisa-
dores preferidos s&o, por exemplo, alquilas organometalicas, alcoxidos
organometalicos ou haletos organometalicos.

[0023] O processo de preparagao dos polimeros poliolefinicos de
acordo com a presente invengao nao se restringe a nenhum processo
de polimerizagdo especifico. Todos os processo de polimerizagao sob
baixa pressdao conhecidos na industria podem ser empregados, con-
quanto produzam poliolefinas particuladas. Podem ser realizadas em
lotes ou, preferivelmente, de forma continua em uma ou mais etapas.
Tais processos sao geralmente conhecidos pelos versados na técnica.
A polimerizagdo em fase gasosa, sobretudo em reatores de leito fluidi-
zado em fase gasosa ou em reatores multizonais de fase gasosa e
polimerizacdo em suspensédo, sobretudo em reatores de ciclo fechado
ou reatores de tanque agitado, € preferida.

[0024] Em uma configuracdo preferida da presente invencéo, o
processo de preparacao dos polimeros poliolefinicos em uma polimeri-
zacao em suspensdo em um meio de suspensao, preferivelmente em
um hidrocarboneto inerte como o isobutano, hexano ou misturas de
hidrocarbonetos ou dos proprios monémeros. As temperaturas de po-
limerizagdo em suspensao geralmente encontram-se no intervalo de
20 a 115°C e as pressdes no intervalo de 0,1 a 10 MPa. O conteudo
de solidos da suspensao geralmente encontra-se no intervalo de 10 a
80% por peso. A polimerizacdo pode ser realizada tanto em lotes, por
exemplo em autoclaves agitadas, ou continuamente, por exemplo em
reatores tubulares, preferivelmente em reatores de ciclo fechado. Em
particular, ela pode ser realizada pelo processo Phillips PF conforme
descrito em US 3.242.150 e US 3.248.179.
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[0025] Meios de suspensao apropriados sao todos os meios ge-
ralmente conhecidos para uso em reatores de suspensdo. O meio de
suspensao deve ser inerte, liquido ou supercritico nas condi¢des de
reacao e deve possuir ponto de ebulicdo significativamente diferente
daqueles dos mondémeros e comondmeros utilizados para possibilitar
que esses materiais iniciais sejam recuperados da mistura do produto
por destilacdo. Os meios costumeiros de suspensao sao hidrocarbone-
tos saturados com 4 a 12 atomos de carbono, como por exemplo
isobutano, butano, propano, isopentano, pentano e hexano ou uma
mistura dos mesmos, que também é conhecida como 6leo diesel.
[0026] Em um processo preferido de polimerizagdo em suspensao,
a polimerizagcdo ocorre em uma cascata de duas ou, preferivelmente,
trés ou quatro recipientes com agitagdo. O peso molecular da fragcéo
polimérica preparada em cada um desses reatores € preferivelmente
ajustada adicionando-se hidrogénio a mistura de reagao. O processo
de polimerizacao é preferivelmente realizado com a maior concentra-
¢ado de hidrogénio e a menor concentracdo de comondémero, baseada
na quantidade de monémero, ajustadas no primeiro reator. Nos outros
reatores subsequentes, a concentracao de hidrogénio € reduzida aos
poucos e a concentragcao de comonémero € modificada, em cada caso
mais uma vez de acordo com a quantidade de comondmero. O etileno
e o propileno sao preferivelmente usados como monémeros, € uma
1-olefina com 4 a 10 atomos de carbono é preferivelmente usada co-
mo comondmero.

[0027] Outro processo preferido de polimerizacido em suspensao é
a polimerizagdo em suspensio realizada em reatores de ciclo fechado,
no qual a mistura de polimerizagao € bombeada continuamente por um
tubo ciclico no reator. Como resultado da circulagdo por bombeamen-
to, obtém-se uma mistura continua da mistura de reacio, e o catalisa-

dor introduzido e os monémeros usados para alimentagao distribuem-

Peticao 870200030954, de 06/03/2020, pag. 15/54



10/25

se pela mistura de reacido. Além disso, a circulacido do produto bom-
beado evita a sedimentacédo do polimero suspenso. A retirada do calor
da reagao através da parede do reator também é promovida pela cir-
culacdo bombeada. Em geral, esses reatores consistem essencial-
mente em um tubo de reator ciclico com um ou mais segmentos as-
cendentes e um ou mais segmentos descendentes, que sdo envolvi-
dos por camisas de resfriamento para retirada do calor da reacéo, as-
sim como por se¢des com tubos horizontais que conectam os segmen-
tos verticais.

[0028] Em outra configuracdo preferida da presente invencao, o
processo de preparacado de polimeros poliolefinicos € uma polimeriza-
cdo em fase gasosa, isto €, um processo no qual os polimeros soélidos
sdo obtidos a partir de uma fase gasosa que compreende o0 monémero
ou os monémeros. Sao reatores apropriados para tal polimerizagédo em
fase gasosa, por exemplo, reatores de fase gasosa com agitagao hori-
zontal ou vertical, reatores de fase gasosa agitados, reatores de fase
gasosa multizonais e reatores de fase gasosa com leito fluidizado. Es-
ses tipos de reator sdo geralmente conhecidos pelos versados na téc-
nica.

[0029] A polimerizagdo em fase gasosa normalmente é realizada
em pressdes de 0,1 MPa a 10 MPa, preferivelmente de 0,5 MPa a 8
MPa e em particular de 1,0 MPa a 3 MPa. A temperatura costumeira
de polimerizacdo € de 30°C a 160°C e, preferivelmente, de 65°C a
125°C.

[0030] Prefere-se especialmente uma polimerizacdo em fase ga-
sosa em um reator de leito fluidizado, isto €, um reator que compreen-
de um leito de particulas de polimero em polimerizacdo, que sdo man-
tidas em estado fluidizado introduzindo-se um gas a partir da porg¢ao
inferior. Em seguida, o gas e normalmente retirado pela porgéao superi-

or do reator, resfriado para remover o calor de polimerizagao e recircu-
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lado para o reator em sua extremidade inferior. O gas de reacéo circu-
lado geralmente consiste em uma mistura de olefinas a serem polime-
rizadas, gases inertes como nitrogénio e/ou alcanos inferiores como
etano, propano, butano, pentano ou hexano como diluente de polime-
rizagao e, opcionalmente, outros gases inertes como nitrogénio ou ou-
tros alcanos e/ou um regulador de peso molecular como o hidrogénio.
A polimerizagdo também pode ser realizada em modo condensante ou
supercondensante, no qual parte do gas circulante é resfriada abaixo
do ponto de condensacéao e retornada ao reator separadamente como
liquido e fase gasosa ou juntas como mistura bifasica para continuar
utilizando a entalpia de vaporizagéo para resfriar o gas da reagao.

[0031] Sao particularmente preferidos os reatores de polimeriza-
¢cao em fase gasosa do tipo multizonal que séo, por exemplo, os des-
critos em WO 97/04015 e WO 00/02929 e possuem duas zonas de
polimerizacéo interconectadas, uma porcao de fluxo ascendente ("ri-
ser"), na qual particulas de polimero em crescimento fluem para cima
sob condicbes de fluidizagdo rapida ou transporte, e uma porcédo de
fluxo descendente ("downcomer"), na qual particulas de polimero em
crescimento fluem em forma adensada sob ag¢ao da gravidade. As par-
ticulas de polimero que deixam o "riser" entram no "downcomer"”, e as
particulas de polimero que deixam o "downcomer" s&o reintroduzidas
no "riser", estabelecendo assim uma circulagao de polimero entre as
duas zonas de polimerizacao, e o polimero passa alternadamente uma
pluralidade de vezes por essas duas zonas. Também é possivel ope-
rar as duas zonas de polimerizagao de um reator de circulacdo multi-
zonal sob condicdes diferentes de polimerizacdo estabelecendo condi-
coes diferentes de polimerizagdo no "riser" e no "downcomer" do rea-
tor. Para esta finalidade, a mistura gasosa que deixa o "riser" e trans-
porta as particulas de polimero pode ser total ou parcialmente impedi-

da de entrar no "downcomer". Isto pode ser obtido, por exemplo, ali-
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mentando um fluido de barreira que consiste em uma mistura de gas
e/ou liquido no "downcomer", preferivelmente na parte superior do
"downcomer”. O fluido de barreira deve possuir composicao apropria-
da, diferente daquela da mistura gasosa presente no "riser". A quanti-
dade de fluido de barreira adicionada pode ser ajustada de modo que
um fluxo de gas ascendente em sentido contrario ao fluxo de particu-
las poliméricas € gerado, sobretudo na parte superior do mesmo, e
age como barreira a mistura de gas transportada entre as particulas
originarias do "riser". Deste modo, podem-se obter duas zonas de
composi¢cédo de gas em um reator de circulagdo multizonal. Além disso,
também é possivel introduzir monémeros da composicao, comondéme-
ros e reguladores de peso molecular como hidrogénio e/ou fluidos iner-
tes em qualquer ponto do "downcomer", preferivelmente abaixo do
ponto de alimentagdo da barreira. Portanto, pode-se facilmente criar
varias concentracbes de mondmero, comondmero e hidrogénio ao
longo do "downcomer”, tornando as condi¢des de polimerizagcdo mais
diferenciadas.

[0032] Em um processo especialmente preferido de polimerizacéo
em fase gasosa, a polimerizagao € realizada na presenca de um dilu-
ente de polimerizag&o alcano Cs3-Cs e, preferivelmente, na presenca de
propano, sobretudo no caso de homopolimerizagdo ou copolimeriza-
cao de etileno.

[0033] As particulas poliolefinicas assim obtidas possuem morfo-
logia e tamanho aproximadamente regulares, dependendo da morfolo-
gia e do tamanho do catalisador e das condi¢gbes de polimerizagao.
Dependendo do catalisador empregado, as particulas poliolefinicas
geralmente possuem diametro médio de cerca de poucas centenas a
poucos milhares de micrémetros. No caso de catalisadores de cromo,
o diametro médio das particulas normalmente € de cerca de 300 a

cerca de 1600 um, e no caso de catalisadores do tipo Ziegler o diame-
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tro médio das particulas € normalmente de cerca de 500 a cerca de
3000 pm.

[0034] Na etapa b) do processo da presente invencao, as particu-
las poliolefinicas formadas na etapa a) sdo descarregadas do reator de
polimerizacdo. A descarga pode ser realizada pneumaticamente ou
com auxilio de sistema de descarga mecanicos, sendo preferida a
descarga pneumatica. No caso mais simples e particularmente preferi-
do, a descarga é obtida pelo gradiente depresséo prevalente entre o
reator de polimerizacdo e o primeiro recipiente a jusante. Preferivel-
mente, as particulas poliolefinicas sdo descarregadas continuamente
do reator de polimerizagdo em fase gasosa.

[0035] Uma vez descarregadas, as particulas poliolefinicas séo
desgaseificadas na etapa c) por um processo de desgaseificagado que
compreende pelo menos uma etapa final de exposi¢cao de particulas
poliolefinicas a um fluxo de nitrogénio em um recipiente desgaseifica-
do. O processo de desgaseificacdo pode consistir em apenas uma
etapa de desgaseificacdo. Preferivelmente, o processo de desgaseifi-
cacao da etapa c) compreende pelo menos dois e, mais preferivelmen-
te, pelo menos trés etapas subsequentes de desgaseificacdo. Segun-
do o processo da presente invengao, a etapa final de desgaseificagcao
deste processo de desgaseificacdo consiste em uma etapa na qual as
particulas poliolefinicas sdo colocadas em contato com um fluxo de
nitrogénio a partir do qual as particulas poliolefinicas sdo, na etapa d),
transferidas a um dispositivo misturador de produtos fundidos no qual
as particulas poliolefinicas sdo fundidas e depois peletizadas sem
passar por um dispositivo reservatorio, que € posicionado entre o reci-
piente de desgaseificacado para realizar a etapa final de desgaseifica-
cao e o dispositivo misturador de produtos fundidos.

[0036] Apoés a descarga, as particulas poliolefinicas precisam ser

separadas da principal porcdo do meio de reacdo que € descarregado
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simultaneamente. Se a polimerizacao for uma polimerizacdo em sus-
pensao, esta separacdo normalmente consiste em separacao mecani-
ca das fases liquida e solida. Se a polimerizagao tiver sido realizada
como polimerizagdo em fase gasosa, a separagao pode ser realizada
junto com ou separadamente da primeira etapa de desgaseificacdo
das particulas poliolefinicas, seja em termos de tempo ou em termos
de espaco. Isto significa que a separacédo de particulas poliolefinicas
solidas do principal componente do gas de reagao pode ser realizada
em um recipiente de separacido, que normalmente € operado a pres-
sdes entre a pressdo no reator de polimerizagdo e a pressao no pri-
meiro recipiente de desgaseificacdo e, preferivelmente, operado a
pressdes de 0,5 MPa a 3 MPa, mais preferivelmente de 1 MPa a 2
MPa, e as particulas de poliolefina sdo posteriormente transferidas pa-
ra o primeiro recipiente de desgaseificacdo. Como alternativa, no caso
de descarga continua, também é possivel descarregar as particulas
poliolefinicas diretamente no primeiro recipiente de desgaseificacéo, e
a porcao principal do gas de reacao é entdo separada das particulas
poliolefinicas e, em seguida, uma primeira tapa de desgaseificacéo é
realizada no mesmo recipiente. Em outra configuracdo preferida da
presente invengao, as particulas poliolefinicas sdo descarregadas dire-
tamente no primeiro recipiente de desgaseificacdo no qual as particu-
las poliolefinicas sdo separadas ao mesmo tempo da porgao principal
do gas de reagao descarregado ao mesmo tempo e expostas a primei-
ra etapa de desgaseificacio.

[0037] Segundo o processo da presente invencgao, a etapa final de
desgaseificagdo é realizada colocando-se as particulas poliolefinicas
em contato com um fluxo de nitrogénio em um recipiente de desgasei-
ficacdo. O contato das particulas poliolefinicas com o fluxo de nitrogé-
nio é preferivelmente realizado em correntes opostas. Nestes casos,

as particulas poliolefinicas séo preferivelmente introduzidas na porcao
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superior do recipiente de desgaseificagdo, movem-se para baixo por
forgca da gravidade e entram em contato com um fluxo em contracor-
rente de nitrogénio introduzido na porc¢ao inferior do recipiente de des-
gaseificagao.

[0038] Preferivelmente, a etapa final de desgaseificacdo é realiza-
da a pressdes de 0,1 MPa a 0,2 MPa, mais preferivelmente de 0,1
MPa a 0,15 MPa, e a temperaturas de 50°C a 120°C, mais preferivel-
mente de 60°C a 100°C, e particularmente de 70°C a 90°C. O tempo
meédio de residéncia das particulas poliolefinicas no recipiente de des-
gaseificagao durante a etapa final de desgaseificagao € preferivelmen-
te de 5 minutos a 10 horas, mais preferivelmente de 10 minutos a 6
horas e, particularmente, de 20 minutos a 4 horas. Apos a etapa final
de desgaseificacdo, a carga residual das particulas de polimero de
poliolefina com hidrocarbonetos com quatro ou mais atomos de carbo-
no como 1-buteno, 1-hexeno ou hexano deve ser preferivelmente néo
mais de 50 ppm por peso.

[0039] Segundo a presente invencao, o recipiente de desgaseifi-
cacao utilizado para realizar a etapa final de desgaseificacdo é preen-
chido apenas parcialmente com particulas poliolefinicas e o volume
vazio no interior do recipiente de desgaseificagao é suficiente para re-
ceber mais particulas poliolefinicas por pelo menos trés horas, e prefe-
rivelmente por pelo menos quatro horas, se a transferéncia de particu-
las poliolefinicas da etapa d) do recipiente de desgaseificacdo para o
dispositivo de mistura de produtos fundidos for interrompida e a trans-
feréncia de particulas poliolefinicas do reator de polimerizacdo de
acordo com a etapa b) for mantida a uma taxa inalterada. Portanto, o
recipiente de desgaseificacéo final possui ndo apenas a funcéo de en-
volver uma etapa da desgaseificacdo das particulas poliolefinicas, mas
também age como reservatorio se o fluxo descendente de particulas

poliolefinicas for interrompido por intervalos limitados de tempo, como,
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por exemplo, se o dispositivo misturador for interrompido para troca
das laminas. Assim, sera possivel continuar a polimerizagdo a mesma
taxa e armazenar as particulas poliolefinicas produzidas temporaria-
mente no recipiente de desgaseificagao final até que o dispositivo mis-
turador de produtos fundidos seja reativado. Isto permite evitar a insta-
lacado de outras unidades de reservatorio entre as etapas de desgasei-
ficacdo e a peletizacdo de particulas poliolefinicas e, portanto, permite
reduzir a complexidade do fluxo de particulas de poliolefina.

[0040] Uma vez tratadas no recipiente final de desgaseificacao, as
particulas poliolefinicas sdo transferidas a um dispositivo misturador
de produtos fundidos, como um extrusor ou misturador continuo. Es-
ses extrusores ou misturadores continuos, nos quais as particulas po-
liolefinicas sdo derretidas por aquecimento, podem ser maquinas de
um ou dois estagios. Outras possibilidades sdo combinac¢des de mistu-
radores com parafusos de descarga e/ou bombas de engrenagem. Os
extrusores preferidos sdo extrusores em parafuso, que podem ser
construidos como maquinas de um ou dois parafusos. Preferem-se
particularmente os extrusores de dois parafusos e os misturadores
continuos com elementos de descarga. Maquinas deste tipo sdo con-
vencionais na industria de plasticos. A fusdo de polimeros em maqui-
nas como essas € sempre acompanhada de homogeneizagcédo do po-
limero.

[0041] A fusdo de particulas de poliolefina € preferivelmente reali-
zada de 150°C a 350°C, e especialmente preferivelmente de 180°C a
300°C. Como geralmente ocorre no processamento de polimeros,
também é preferivel e possivel que as particulas poliolefinicas sejam
nao apenas fundidas, mas também recebam outros aditivos como es-
tabilizantes, antioxidantes, lubrificantes, agentes antibloqueadores ou
antiestaticos, pigmentos ou corantes.

[0042] Em um processo preferido da presente invencéo, o recipi-
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ente de desgaseificagcdo para realizagdo da etapa final de desgaseifi-
cacao encontra-se acima do dispositivo misturador de produtos fundi-
dos e a transferéncia do recipiente de desgaseificacdo para o disposi-
tivo misturador de produtos fundidos é realizada por meio da gravida-
de. Tal arranjo de equipamentos reduz a complexidade do fluxo de
particulas poliolefinicas e permite a operagao sem transporte pneuma-
tico do transporte de particulas. Também é possivel realizar a etapa
final de desgaseificagdo em um arranjo paralelo em dois ou mais reci-
pientes de desgaseificacdo final.

[0043] Em uma configuracdo preferida da presente invencio, na
qual o processo de desgaseificacdo compreende mais de uma etapa
de desgaseificacao, € também preferido que a transferéncia de parti-
culas poliolefinicas da penultima etapa de desgaseificacdo a etapa fi-
nal de desgaseificagao seja realizada pneumaticamente por um fluxo
de gas, que € composto, ao menos parcialmente, pelo nitrogénio que
foi empregado anteriormente para desgaseificar as particulas poliolefi-
nicas na etapa final de desgaseificagcdo. Tal arranjo evita que seja ne-
cessario adicionar gases frescos para o transporte. Preferivelmente, o
nitrogénio utilizado vem da mistura gasosa, que é retirada do recipien-
te de desgaseificagao final, preferivelmente da porgdo superior do
mesmo, e é composto, apds o contato do fluxo de nitrogénio com as
particulas poliolefinicas, de nitrogénio enriquecido de monémeros néo
reagidos, oligbmeros e outros hidrocarbonetos. Esta mistura de gas é
preferivelmente resfriada proximo a um trocador de calor, comprimida
e, depois de ser resfriada em um trocador de calor, reutilizada para
transporte pneumatico das particulas poliolefinicas do penultimo reci-
piente de desgaseificagao para o recipiente de desgaseificagéo final.
[0044] E também preferido que a etapa de desgaseificacdo reali-
zada logo antes da etapa final do processo de desgaseificacdo, na

qual as particulas poliolefinicas sao postas em contato com o fluxo de
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nitrogénio, ser uma etapa que inclui a desativagao do sistema catali-
sador. Tal desativacado € preferivelmente realizada colocando-se as
particulas poliolefinicas em contato com um fluxo contendo nitrogénio
e vapor. Neste caso, é especialmente preferido que pelo menos parte
do nitrogénio em tal fluxo compreendendo nitrogénio e vapor tenha
sido usado anteriormente na etapa final do processo de desgaseifica-
¢do e venha, normalmente depois de ser resfriado e comprimido, da
mistura gasosa retirada do recipiente de desgaseificagao final.

[0045] Preferivelmente, o contato das particulas poliolefinicas com
o fluxo que compreende nitrogénio e vapor no penultimo recipiente de
desgaseificagao é realizado em fluxo contracorrente. Nestes casos, as
particulas poliolefinicas sé&o preferivelmente introduzidas na porgao
superior do penultimo recipiente de desgaseificacdo, movem-se para
baixo por forca da gravidade e entram em contato com um fluxo em
contracorrente que compreende nitrogénio e vapor introduzido na por-
cao inferior do recipiente de desgaseificagcdo. O fluxo que compreende
nitrogénio e vapor para desgaseificacdo das particulas poliolefinicas
no penultimo recipiente de desgaseificagdo compreende, preferivel-
mente, vapor em quantidade suficiente para que nao haja condensa-
¢ao de agua nas condi¢des no interior do penultimo recipiente de des-
gaseificagdo. O fluxo compreende preferivelmente de 2 em mol a 20
emmol, mais preferivelmente de 5 em mol a 15 em mol, de vapor d'a-
gua. O fluxo € preferivelmente adicionado na forma de vapor supera-
quecido ou saturado e, particularmente, na forma de vapor levemente
superaquecido. Preferivelmente, o fluxo compreendendo nitrogénio e
vapor € alimentado no penultimo recipiente de desgaseificacdo em
quantidade de 10 kg a 150 kg por 1000 kg de particulas poliolefinicas
a serem tratadas e, em particular, em quantidade de 20 kg a 80 kg por
1000 kg de particulas poliolefinicas a serem tratadas.

[0046] Apos contato do fluxo contendo nitrogénio e vapor com as
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particulas poliolefinicas, uma mistura gasosa enriquecida com como-
némeros nao reagidos, oligbmeros e outros hidrocarbonetos, e com-
preendendo produtos de reacédo do vapor d'agua com os componentes
do sistema catalisador de polimerizagao € retirada do penultimo recipi-
ente de desgaseificacao, preferivelmente da por¢ao superior do mes-
mo. Preferivelmente, esta mistura de gas é retirada do sistema de po-
limerizagdo como gas efluente e, apds passar por uma unidade de
neutralizacao simples, descartado, por exemplo, através de uma uni-
dade de oxidacao catalitica.

[0047] Preferivelmente, a pendltima etapa de desgaseificacdo é
realizada a pressdes de 0,1 MPa a 0,35 MPa, mais preferivelmente de
0,11 MPa a 0,25 MPa, e a temperaturas de 50°C a 120°C, mais prefe-
rivelmente de 60°C a 100°C, e particularmente de 70°C a 90°C. O
tempo médio de residéncia das particulas poliolefinicas no penultimo
recipiente de desgaseificacdo € preferivelmente de 5 minutos a
2 horas, e mais preferivelmente de 10 minutos a 1 hora. A carga resi-
dual das particulas de polimero de poliolefina com hidrocarbonetos
com quatro ou mais atomos de carbono como 1-buteno, 1-hexeno ou
hexano deve ser preferivelmente ndo mais de 1000 ppm por peso e,
mais preferivelmente, ndo mais de 400 ppm por peso.

[0048] Em uma configuracdo especialmente preferida da presente
invengdo, o processo de desgaseificagdo compreende pelo menos
mais uma etapa de desgaseificacdo antes da penultima etapa de des-
gaseificacdo, incluindo a desativacdo do sistema catalisador. E particu-
larmente preferido que o processo de desgaseificagdo compreenda
trés etapas de desgaseificacao.

[0049] No caso de polimerizacdo em fase gasosa na presenca de
um alcano C3-Cs usado como diluente de polimerizagcao, é particular-
mente preferido que a primeira etapa de desgaseificagdo do processo

de desgaseificacdo seja realizada colocando-se as particulas poliolefi-
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nicas em contato com um fluxo gasoso compreendendo pelo menos
85 emmol do alcano C3-Cs usado como diluente no reator de polimeri-
zacao de fase gasosa. Preferivelmente, as particulas poliolefinicas ori-
ginarias do reator de polimerizacdo em fase gasosa e o fluxo gasoso
compreendem pelo menos 85 em mol de alcano C3-Cs entram em con-
tato em contracorrente. Em seguida, as particulas poliolefinicas sao
preferivelmente introduzidas posteriormente na porgcdo superior do
primeiro recipiente de desgaseificagdo, movem-se para baixo por forga
da gravidade e entram em contato com um fluxo em contracorrente de
gas introduzido na porgao inferior do recipiente de desgaseificagdo. O
fluxo gasoso compreende, preferivelmente, pelo menos 85 em mol,
especialmente mais de 95 em mol de alcano Cs-Cs. Preferivelmente, o
alcano C3-Cs é propano, butano ou pentano ou misturas dos mesmos
e de seus isdmeros, particularmente com o alcano C3-Cs sendo o pro-
pano. Preferivelmente, o fluxo gasoso compreendendo 85 em mol de
alcano C3-Cs é introduzido no recipiente de desgaseificagdo em quan-
tidades de 10 kg a 200 kg por 1000 kg de particulas poliolefinicas a
serem tratadas.

[0050] Apods o contato do fluxo de gases compreendendo pelo me-
nos 85 em mol de alcano C3-Cs com as particulas poliolefinicas, uma
mistura de gas enriquecida em mondmeros nao reagidos, comonéme-
ros, oligdmeros e outros hidrocarbonetos é retirada do primeiro recipi-
ente de desgaseificacao, preferivelmente da por¢ao superior do mes-
mo. Em seguida, a mistura gasosa é preferivelmente transportada a
uma unidade de recuperagao de alcanos e monémeros, na qual a mis-
tura gasosa € separada em fragdes que podem ser facilmente recicla-
das em forma purificada do processo de polimerizacédo. Preferivelmen-
te, o material para formacdo do fluxo gasoso na primeira etapa de
desgaseificagao origina-se diretamente desta unidade de recuperagao

de alcanos e monémeros. Os métodos e aparatos para separar e puri-
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ficar tais misturas gasosas sdo bem conhecidos na técnica e sdo des-
critos, por exemplo, em WO 2006/082007 A1. O transporte da mistura
de gas retirada do primeiro recipiente de desgaseificacdo até a unida-
de de recuperacado de alcanos e monémeros é preferivelmente reali-
zada por meio de um compressor. Durante esta etapa de transporte,
também é possivel passar a mistura de gas por um trocador de calor.
[0051] Preferivelmente, a primeira etapa de desgaseificacéo € rea-
lizada a pressoes de 0,1 MPa a 0,4 MPa, mais preferivelmente de 0,12
MPa a 0,35 MPa, e particularmente de 0,15 MPa a 0,3 MPa e a tempe-
raturas de 50°C a 120°C, mais preferivelmente de 60°C a 100°C, e
particularmente de 70°C a 90°C. O tempo médio de residéncia das
particulas poliolefinicas no primeiro recipiente de desgaseificacdo é
preferivelmente de 5 minutos a 5 horas, mais preferivelmente de 10
minutos a 4 horas e, particularmente, de 15 minutos a 2 horas.

[0052] ApOs a primeira etapa de desgaseificagao, a carga residual
das particulas de polimero de poliolefina com hidrocarbonetos com
quatro ou mais atomos de carbono como 1-buteno, 1-hexeno ou hexa-
no deve ser mantida baixa para reduzir a perde de hidrocarbonetos ao
minimo possivel. E preferida uma carga residual igual ou inferior a
2500 ppm por peso, particular e preferivelmente igual ou inferior a
1000 ppm por peso.

[0053] A Figura 1 mostra um esquema de um sistema de polimeri-
zagao para preparar um polimero de poliolefina de acordo com o pro-
cesso da presente invengao.

[0054] O reator de polimerizacdo em fase gasosa (1) € um reator
de leito fluidizado que compreende um leito fluidizado (2) de particulas
poliolefinicas, uma grade de distribuicdo de gases (3) e uma zona re-
dutora de velocidade (4). A zona redutora de velocidade (4) geralmen-
te possui didametro maior que o didmetro da porcao de leito fluidizado

do reator. O leito de poliolefina € mantido em estado fluidizado por um
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fluxo de gas ascendente impelido pela grade de distribuigcdo de gas (3)
colocada na porcao inferior do reator (1). O fluxo gasoso do gas de
reacao que deixa a porcao superior da zona redutora de velocidade (4)
pelo tubo de reciclagem (5) é comprimido pelo compressor (6), transfe-
rido para um trocador de calor (7) no qual é resfriado e depois recicla-
do na porgao inferior do reator de leito fluidizado (1) em um ponto
abaixo da grade de distribuicido de gas (3) na posicao (8). O gas reci-
clado pode, se isto for apropriado, ser resfriado abaixo do ponto de
condensacao de um ou mais componentes do gas reciclado no troca-
dor de calor de modo a operar o reator com material condensado, isto
€, em modo condensante. Além dos mondmeros nao reagidos, o gas
reciclado compreende um alcano C3-Cs como diluente de polimeriza-
¢ao. Mondbmeros adicionais, reguladores de peso molecular e aditivos
do processo podem ser adicionados no reator (1) em diversas posi-
¢bes, como por exemplo pelo tubo (9) a montante do compressor (6),
sendo que isto ndo limita o escopo da invencido. Geralmente, o catali-
sador ¢é introduzido no reator (1) por um tubo (10), preferivelmente po-
sicionado na porcéo inferior do leito fluidizado (2).

[0055] As particulas poliolefinicas obtidas no reator de leito fluidi-
zado (1) sao descarregadas pelo tubo (11) e introduzidas no primeiro
recipiente de desgaseificacédo (12), no qual as particulas poliolefinicas
entram em contato com um fluxo de propano gasoso. Entretanto, tam-
bém é possivel ndo descarregar diretamente as particulas poliolefini-
cas no recipiente de desgaseificagao (12), mas descarrega-las primei-
ramente em um recipiente de separagdo (ndo mostrado), separa-las
no interior do mesmo da porgao principal do gas de reacao que foi
descarregado ao mesmo tempo e, em seguida, transferir as particulas
do recipiente de separacdo para o recipiente de desgaseificacao (12).
O propano € introduzido no recipiente de desgaseificacéo (12) na por-

cao inferior na posicao (13) e flui em sentido ascendente em sentido
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contracorrente ao fluxo de particulas poliolefinicas. O gas que deixa o
recipiente de desgaseificacado (12) pelo tubo (14) compreende, além
do propano introduzido na posicéo (13), o gas de reacao, que foi des-
carregado do reator de leito fluidizado (1) ao mesmo tempo em que as
particulas poliolefinicas, e os componentes gasosos eliminados junto
com as particulas poliolefinicas. O fluxo de gas que deixa o recipiente
de desgaseificacédo (12) pelo tubo (14) é resfriado em um trocador de
calor (15) e transferido pelo compressor (16) a unidade de recupera-
¢cao de propano e monémeros (17), a partir do qual os monémeros pu-
rificados e o propano purificado s&o reciclados para o reator de leito
fluidizado (1) através de um ou mais tubos (18). Além disso, o propano
purificado é introduzido pelo tubo (19) da unidade de recuperagao de
propano e monémeros (17) no recipiente de desgaseificagdo (12) para
realizar a primeira etapa de desgaseificagao.

[0056] Na por¢ao inferior do primeiro recipiente de desgaseificacédo
(12), as particulas poliolefinicas sdo retiradas e transferidas para um
segundo recipiente de desgaseificagao (20) por forga da gravidade. O
segundo recipiente de desgaseificacdo (20) € o recipiente de desga-
seificacdo utilizado para realizar a penultima etapa de desgaseificagao
do processo de desgaseificagdo mostrado na Figura 1. As particulas
poliolefinicas sdo postas em contato com um fluxo de nitrogénio e va-
por introduzido no recipiente de desgaseificagao (20) na porgao inferior
na posicao (21) e flui em sentido ascendente em sentido contracorren-
te ao fluxo de particulas poliolefinicas. As condi¢cdes no recipiente de
desgaseificagao (20) sdo selecionadas de modo que a condensacéao
de agua nao ocorra.

[0057] O gas que deixa o recipiente de desgaseificagao (20) pelo
tubo (22) sai do sistema de polimerizagcdo como gas de exaustdo. A
mistura gasosa usada para tratar particulas de poliolefina na segunda

etapa de desgaseificacdo € composta por vapor introduzido pelo tubo
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(23) e nitrogénio, que pode ser adicionado como nitrogénio fresco pelo
tubo (24) ou como nitrogénio reutilizado originario da terceira etapa de
desgaseificagao pela linha (25). Preferivelmente, pelo menos a maioria
do nitrogénio introduzido no recipiente de desgaseificacdo (20) na po-
sicao (21) é nitrogénio reutilizado originario do tubo (25).

[0058] Na porcéo inferior do recipiente de desgaseificagédo (20), as
particulas poliolefinicas séo retiradas e transferidas para um terceiro
recipiente de desgaseificacdo (26) pelo nitrogénio reutilizado originario
do tubo (27). O terceiro recipiente de desgaseificacao (26) € o recipi-
ente de desgaseificagdo utilizado para realizar a ultima etapa de des-
gaseificagdo do processo de desgaseificagdo mostrado na Figura 1.
No terceiro recipiente de desgaseificagao (26), as particulas poliolefi-
nicas sdo postas em contato em sentido contracorrente com um fluxo
de nitrogénio, que é introduzido como nitrogénio fresco pelo tubo (28)
na posicao (29). Na porcao inferior do recipiente de desgaseificagcéo
(26), as particulas poliolefinicas sao retiradas e transferidas pelo tubo
(34) para processamento posterior, que pode consistir em sua utiliza-
cao como aditivos de polimeros e peletizacdo em uma etapa de extru-
sao. O recipiente de desgaseificacado (26) € preenchido apenas parci-
almente com particulas poliolefinicas e o volume vazio em seu interior
€ suficiente para receber mais particulas poliolefinicas por pelo menos
trés horas se a transferéncia de particulas poliolefinicas pelo tubo (34)
for interrompida e a transferéncia de particulas poliolefinicas do reator
de polimerizacéo pelo tubo (11) for mantida a uma taxa inalterada. O
gas que deixa o terceiro recipiente de desgaseificagdo (26) pelo tubo
(30) é resfriado em um trocador de calor (31), comprimido por um
compressor (32) e introduzido tanto no tubo (25) para utilizagao poste-
rior no fluxo de gas no segundo recipiente de desgaseificacdo (20) e
para o trocador de calor (33) para resfriamento e depois para utiliza-

cao, através do tubo (27) para transportar particulas poliolefinicas do
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recipiente de desgaseificacdo (20) para o recipiente de desgaseifica-
cao (26).
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REIVINDICAGOES

1.  Processo de preparagcdo de um polimero poliolefinico,
caracterizado pelo fato de que compreende as seguintes etapas:

a) formagao de um polimero particulado de poliolefina por
meio de polimerizagdo de uma ou mais olefinas na presenga de um
catalisador de polimerizagcdo em um reator de polimerizacao;

b) descarga das particulas poliolefinicas assim formadas
do reator de polimerizacao;

c) desgaseificacdo das particulas poliolefinicas por um
processo que compreende pelo menos uma etapa final de exposicéo
de particulas poliolefinicas a um fluxo de nitrogénio em um recipiente
desgaseificado; e

d) transferéncia das particulas poliolefinicas de um reci-
piente no qual as particulas poliolefinicas sdo postas em contato com
o fluxo de nitrogénio para um dispositivo de mistura de produtos fundi-
dos no qual as particulas poliolefinicas sao fundidas, misturadas e
posteriormente peletizadas sem que as particulas passem por um dis-
positivo de tamponamento;

que compreende um recipiente de desgaseificagdo preen-
chido apenas parcialmente com particulas poliolefinicas e em que o
volume vazio no interior do recipiente de desgaseificacado é suficiente
para receber mais particulas poliolefinicas por pelo menos trés horas
se a transferéncia de particulas poliolefinicas da etapa d) do recipiente
de desgaseificacdo para o dispositivo de mistura de produtos fundidos
for interrompida e a transferéncia de particulas poliolefinicas do reator
de polimerizagcdo de acordo com a etapa b) for mantida a uma taxa
inalterada.

2. Processo de preparacdo de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de que o re-

cipiente de desgaseificacido esta localizado acima do dispositivo mistu-
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rador de produtos fundidos e pela transferéncia do recipiente de des-
gaseificagdo para o dispositivo misturador de produtos fundidos ser
realizada por meio da gravidade.

3. Processo de preparagcdao de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de que o pro-
cesso de desgaseificacdo da etapa c¢) compreende mais de uma etapa
de desgaseificagdo e a etapa de contato das particulas poliolefinicas
com o fluxo de nitrogénio € a etapa final da totalidade do processo de
desgaseificagao.

4. Processo de preparacdo de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagdo 3, caracterizado pelo fato de que as
particulas poliolefinicas s&o transferidas pneumaticamente por um flu-
xo0 de gas da penultima etapa de desgaseificagdo para a ultima etapa
de desgaseificacdo, e o gas empregado para realizar a transferéncia
pneumatica ser composto ao menos parcialmente de nitrogénio que foi
utilizado anteriormente para desgaseificar as particulas poliolefinicas
na etapa final de desgaseificacao.

5. Processo de preparacdo de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagao 3, caracterizado pelo fato de que a eta-
pa de desgaseificacao realizada logo antes da etapa final do processo
de desgaseificagdo, na qual as particulas poliolefinicas sao postas em
contato com o fluxo de nitrogénio, € uma etapa que inclui a desativa-
cao do sistema catalisador.

6. Processo de preparacdo de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagao 5, caracterizado pelo fato de que a pe-
nultima etapa de desgaseificacdo € realizada colocando-se as particu-
las poliolefinicas em contato com um fluxo compreendendo nitrogénio
e vapor.

7. Processo de preparacao de um polimero poliolefinico

de acordo com a reivindicagao 6, caracterizado pelo fato de que o con-
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tato das particulas poliolefinicas com o fluxo que compreende nitrogé-
nio e vapor na penultima etapa de desgaseificacdo é realizado sob
condigdes nas quais nao ocorre nenhuma condensagao de agua.

8. Processo de preparacdo de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagéo 6, caracterizado pelo fato de que pelo
menos parte do nitrogénio no fluxo que compreende nitrogénio e vapor
empregado na penultima etapa de desgaseificacdo do processo de
desgaseificagdo da etapa c) ter sido usado anteriormente na etapa fi-
nal do processo de desgaseificacéo.

9. Processo de preparagcdo de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagao 5, caracterizado pelo fato de que o pro-
cesso de desgaseificacdo da etapa c) compreende uma etapa adicio-
nal de desgaseificagdo antes da penultima etapa de desgaseificagao,
incluindo a desativagao do sistema catalisador.

10. Processo de preparacdo de um polimero poliolefinico
de acordo com a reivindicagao 9, caracterizado pelo fato de que a po-
limerizagdo € uma polimerizacdo em fase gasosa na presenca de um
alcano C3-Cs usado como diluente de polimerizagdo e pela desgaseifi-
cacao na primeira etapa de desgaseificacdo do processo total de des-
gaseificagcdo da etapa c) é realizada colocando-se as particulas polio-
lefinicas em contato com um fluxo gasoso compreendendo pelo menos
85mol-% do alcano C3-Cs usado como diluente no reator de polimeri-
zacao de fase gasosa.

11. Processo de preparagdo de um polimero poliolefinico
de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a 10, caracterizado
pelo fato de que as etapas de desgaseificacdo sdo realizadas colo-
cando-se as particulas poliolefinicas em contato com uma contracor-
rente com os respectivos fluxos de gas.

12. Processo de preparacdo de um polimero poliolefinico

de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1 a 10, caracterizado
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pelo fato de que o polimero de poliolefina € um homopolimero ou co-

polimero de etileno.
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Figura 1

1 ; 12
4 JL (
EN
3 22
ﬁ\( 11 |
) v 1,20 2
24
i J i 25
I \ (
42 21
7
)
w970
10 31 32
3 33
e
-’ A_26
8 Ly 28




