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Relatorio Descritivo da Patente de invencao para "METODOS E
DISPOSITIVOS PARA POLIMERIZAGAO".

REFERENCIA CRUZADA PARA PEDIDOS RELACIONADOS

Este pedido reivindica o beneficio do N° de Série U.S.

60/905.274, depositado em 06 de margo de 2007, do qual a revelagao & aqui
incorporada integralmente, por referéncia.

Campo da invencao

Esta revelagao esta relacionada, de forma geral, a um processo
para polimerizacéao de olefina(s). A invencao esta particularmente relaciona-
da a métodos de polimerizar olefinas na presenga de um catalisador propen-
so a formar laminas, e métodos de, e dispositivos para tratar reator de poli-
merizacao de fase gasosa usado para polimerizar olefinas.

Antecedentes

A polimerizacdo em fase gasosa de mondmeros, por exemplo,
monémeros de olefina, pode ser propensa a formar "laminas" nas paredes
do tanque do reator, particularmente com certos tipos de catalisadores. For-
mar lamina se refere a aderéncia do catalisador fundido e particulas de resi-
na as paredes ou domo de um reator. As laminas variam amplamente em
tamanho. As laminas podem ser de 6,35 a 12,70 mm de espessura (1/4 a
1/2 polegada) e podem ser de uns poucos centimetros até varios metros de
extensio. Elas podem ter uma largura de 7 cm (3 polegadas) a mais de 46
cm (18 polegagas). As laminas podem ter um ndcleo composto de polimero
fundido, que é orientado na diregdo do comprimento das laminas, e suas
superficies sdo cobertas com resina granular que se fundiu ao nucleo. As
bordas das laminas frequentemente tém uma aparéncia peluda dos filamen-
tos do polimero fundido. A formagédo de lamina rapidamente entope os sis-
temas de descarga dos produtos e/ou interrompe a fluidizagao, levando a
necessidade de interrupgdes caras e demoradas.

Os processos de fase gasosa tém-se verificado ser particular-
mente propensos a formacao de laminas quando da produgéo de polimeros
com o uso de catalisadores Ziegler-Natta, particularmente catalisadores Zie-

gler-Natta Tipo lll e Tipo IV, certos sistemas catalisadores bimodais, e siste-
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mas catalisadores contendo compostos catalisadores metalocenos. Embora
os catalisadores metalocenos produzam polimeros com caracteristicas uni-
cas, eles também apresentam novos desafios relativamente aos sistemas de
polimerizagao tradicionais, em particular, o controle de formacao de lamina
no reator.

Existe uma correlacdo entre a formagao de ldmina no reator e a
presenca de excesso de cargas estaticas, sejam positivas ou negativas, den-
tro do reator durante a polimerizagao (ver, por exemplo, Patentes U.S. N°%
4.803.251 e 5.391.657). Isto é evidenciado por mudancgas repentinas nos
niveis de estatica seguidos de perto por desvios na temperatura nas paredes
do reator. Quando os niveis de carga estatica nas particulas de catalisador e
resina excedem niveis criticos, as forgas eletrostaticas direcionam as parti-
culas para as paredes metalicas aterradas do reator. A residéncia destas
particulas nas paredes do reator facilita o derretimento devido as temperatu-
ras elevadas e fusdo de particulas. Na sequéncia deste, o rompimento nos
padrdes de fluidizagdo geralmente fica evidente, tal como, por exemplo, in-
terrupcao da alimentagao de catalisador, entupimento do sistema de descar-
ga do produto, e a ocorréncia de aglomerados fundidos ("laminas”) no produ-
to.

Tem-se verificado que a presenca de revestimento de polimero
na superficie interior das paredes do reator, no exemplo, as superficies em
contato com o leito de polimerizagao, & desejavel para reduzir a tendéncia
de um reator de fase gasosa a formar laminas. Sem ser limitado pela teoria,
acredita-se que a presenca de certos revestimentos de paredes do reator,
por exemplo, um revestimento de polimero de peso molecular alto, inibe a
formacao de areas localizadas de acumulacado de carga eletrostatica na su-
perficie da parede do reator. Sem ser limitado pela teoria, adicionalmente se
acredita que areas localizadas de acumulacao de carga eletrostatica contri-
buem para a formacéo de laminas.

Certos compostos de cromo ajudam na formacdo de um reves-
timento de peso molecular alto que pode ser efetivo na redugéo de formacgéao

de cargas nas paredes do reator impedindo a formagéo de laminas. Por
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exemplo, as Patentes U.S. N% 4.523.311, 4.792.592, e 4.876.320 revelam
métodos de reducgéo de formagao de laminas em um reator de leito fluidiza-
do pela introdugdo de um composto contendo cromo, dentro do reator antes
da polimerizacao e reacao do cromo para formar o revestimento de peso
molecular alto nas paredes do reator. Uma classe particular de compostos
de cromo util neste método & a dos cromocenos, tal como bis(ciclopenta-
dienil) cromo.

Duas técnicas comumente usadas para tratamento ou retrata-
mento de sistemas de reacdo envolvem a preparagao da parede (para sis-
temas de reacao existentes isto exigiu a remogao da cobertura de polimero
ruim ou contaminado) e a criagdo de uma nova camada de polimero in situ.
A primeira destas técnicas de tratamento € um método de tratamento de
cromoceno (ver, por exemplo, Patentes U.S. N° 4.532.311, 4.792.592, e
4.876.320). Com este método, as paredes do tanque do reator sao limpas,
por exemplo, por jateamento de areia, entao o reator é tratado para formar
um novo revestimento de peso molecular alto. Para os reatores existentes, a
limpeza remove qualquer polimero, incluindo polimero contaminado, das
paredes do reator. O reator entdo é vedado e purgado com nitrogénio. Uma
solucao de catalisador, por exemplo, cromoceno, € injetada dentro do reator
e circulada por um longo periodo de tempo. O catalisador deposita-se na
parede do reator. O catalisador depositado é oxidado e entao o reator é a-
berto para limpeza. Apos a limpeza, € adicionado etileno ao reator, e o cata-
lisador reage com o etileno para formar um novo polimero de revestimento.
Ap6s o novo revestimento de polimero ser formado, o produto inicial tem que
ser monitorado de perto pela possibilidade de varios problemas de qualidade
que podem surgir durante a produgéo inicial, devido a presenca de areia ou
concentrado liquido de particulas de catalisador que podem permanecer no
sistema de reacgao apds o tratamento. Estes métodos tipicamente usam uma
mistura de composto contendo cromo. Geralmente acredita-se que, a con-
centracao de composto contendo cromo no solvente inerte néao é critico para
0 processo, mas é selecionado para garantir que o composto contendo cro-

mo seja completamente dissolvido no solvente. Uma solugao contendo apro-



10

15

20

25

30

ximadamente 6 a 8 porcento em peso de cromoceno em tolueno € tipica-
mente usada.

O segundo método de tratamento, uma técnica de retratamento,
envolve hidro-jateamento nas paredes do reator. Neste processo, a camada
polimérica contaminada & removida com um jato de agua de alta pressao
(por exemplo, hidro-jateamento). O reator & seco, purgado com nitrogénio e
reiniciado. A Ultima etapa de reinicio emprega a produgao de um produto
polimero a concentracdes relativamente altas de hidrogénio para assim pro-
duzir um material de aito indice de derretimento (por exemplo, Mi>10) que e
menos propenso a formagao de laminas e prontamente deposita-se na pare-
de do reator para formar um novo polimero de revestimento. Os métodos da
técnica anterior provaram ser efetivos para algum grau e com alguns siste-
mas catalisadores.

O polimero de revestimento formado nas paredes do reator em
contato com o leito fluidizado durante a operagédo normal (referenciado aqui
como parede da secéo do leito) é tipicamente de aproximadamente 1 a a-
proximadamente 10 mils (0,025 a aproximadamente 0,25 milimetros (mm)
em espessura. Como usado aqui, um mil se refere a 0,0254 mm (0,001 po-
legadas). Além disso, o revestimento de polimero nao € de espessura uni-
forme ao longo da parede da secéo do leito. Sem ser limitado pela teoria,
acredita-se que os métodos correntes nao fornecem um revestimento de
polimero liso na parede da segao do leito porque o cromo néo & depositado
uniformemente na parede da segéo do leito. Ainda adicionaimente, também
se acredita que uma quantidade significativa do cromo depositado pode ser
desativado antes de reagir com um mondmero para formar o revestimento
de polimero. E teorizado que a natureza relativamente fina e irregular dos
revestimentos de polimero da tecnologia corrente podem limitar a eficacia do
revestimento de polimero na prevengéo da formacéo de laminas, e pode re-
duzir a vida afetiva do revestimento de polimero.

Além disso, com os métodos correntes, também pode ser ne-
cessario operar o sistema de polimerizagdo em sistemas catalisadores que

sdo menos propensos a formagéo de laminas, por exemplo, sistemas catali-
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sadores nao-metalocenos. Isto pode resultar em problemas no fornecimento
do produto.

Ainda adicionalmente, verificou-se que quando usando os méto-
dos da técnica anterior para tratar um reator, o reator tem que ser periodi-
camente retratado, pois o revestimento de polimero se degrada ao longo do
tempo. O tempo entre tratamentos varia dependendo da eficacia do ultimo
tratamento, dos produtos produzidos, do tipo de catalisador, e de uma quan-
tidade de outros fatores.

Com referéncia a Técnica Anterior da figura 1, o depoésito de
cromo nas superficies interiores do reator de polimerizagao é tipicamente
feito pela injecao de uma solugao que contém cromoceno atravées de um dos
pontos de injegcao de catalisador 2 do reator 4. A solugéo pode ser injetada
através de um Unico tubo direto, ou pode ser injetado através de um unico
tubo com um bico vaporizador localizado no fim do tubo. Um inerte, tal como
nitrogénio, € circulado por todo o reator 4 pelo compressor de ciclo 6 ao
mesmo tempo em que a solugdo € lentamente injetada por um periodo de
tempo, pelo menos uma a trés horas, e pode durar até oito horas. O sistema
de reacdo entdo circula a mistura por um periodo de aproximadamente 20
horas. Neste método, verificou-se que o nivel de cromo depositado na pare-
de da secao do leito é significativamente menor do que o nivel de cromo de-
positado na extremidade do fundo no fundo da placa. Assim, o método prefe-
rencialmente deposita o cromo na placa do distribuidor 10 e em varias partes
do sistema reator que nao a parede da secao do leito, tal como o compres-
sor de ciclo 6, e o resfriador de ciclo 12. O cromo depositado na placa do
distribuidor 10 e outras partes do sistema de reagao pelo método da técnica
anterior tipicamente tem que ser limpo antes da reagéo do cromo para for-
mar o revestimento de polimero.

Devido a limpeza do excesso de cromo das varias partes do sis-
tema de reacdo antes de formar o revestimento, o sistema de reagao aber-
to para o ar antes de o revestimento ser reagido com um mondémero. Antes
de abrir e limpar o reator, o cromo é oxidado pela exposi¢ao a um nivel rela-

tivamente baixo de oxigénio (por exemplo, aproximadamente 100 ppmv).



10

15

20

25

30

Sem ser limitado pela teoria, acredita-se que oxidagao adicional do cromo
ocorre quando o sistema de reagao € aberto para o ar. Ainda adicionalmen-
te, é teorizado que a exposigao ao ar resulta em excesso de oxidagao do
cromo e uma baixa atividade do cromo quando da formagao do revestimento
de polimero.

Outras referéncias de antecedentes incluem as Patentes U.S.
N°s 3.449.062, 3.539.293, 4.460.330, 6.335.402; Publicagbes de Solicita-
¢coes de Patentes Americanas N° 2002/026018; e WO 1997/49771, WO
2004/029098.

Assim é desejavel desenvolver uma melhoria para um método
para polimerizacao de alfa-olefinas na presenc¢a de catalisador propenso a
formacgao de laminas. Também é desejavel fornecer um meétodo de trata-
mento de um reator de polimerizagao de leito fluidizado de fase gasosa para
preferencialmente depositar um composto contendo cromo nas paredes da
secao do leito do reator, e formar um revestimento de peso molecular alto
nas paredes da sec¢édo de leito do reator que seja mais grossa e mais unifor-
me. Também ¢é desejavel fornecer um aparelho para distribuir eficazmente
um tratamento para as paredes da sec¢ao do leito de um reator de polimeri-
zacao de leito fluidizado de fase gasosa.
SUMARIO

Em uma classe das modalidades, a corrente invengdo fornece
uma melhoria em um método para a polimerizagao de alfa-olefinas em um
reator de leito fluidizado na presengca de um catalisador que pode causar a
formacéo de laminas durante a polimerizagao, pela manutengcdo de uma
carga elétrica estatica no reator no local da possivel formagao de laminas
abaixo dos niveis de voltagem estatica que poderiam de outro modo causar
a formacéo de laminas, pela introdu¢do de um composto contendo cromo
dentro do reator de leito fluidizado de tal maneira que no contato com as su-
perficies do reator o cromo no composto contendo cromo esta presente em
um estado de valéncia de 2 a 3, a melhoria compreende formar um revesti-
mento de polimero de peso molecular alto maior do que aproximadamente

10 mils (0,25 mm) de espessura em uma parede da segao do leito do reator
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de leito fluidizado.

Em uma das modalidades, o revestimento de polimero de peso
molecular alto € maior do que aproximadamente 10 mils (0,25 mm) de es-
pessura em realmente todas as partes da parede da segédo do leito.

Em outra modalidade, o revestimento de polimero de peso mo-
lecular alto € maior do que aproximadamente 20 mils (0,51 mm) de espessu-
ra em realmente todas as partes da parede da se¢ao do leito.

Em ainda outra modalidade, o revestimento de polimero de peso
molecular alto tem uma meédia de espessura maior do que aproximadamente
10 mils (0,25 mm) na parede da secao do leito.

Em ainda outra modalidade, o revestimento de polimero de peso
molecular alto tem uma média de espessura maior do que aproximadamente
20 mils (0,51 mm) na parede da sec¢ao do leito.

Em uma modalidade, o revestimento de polimero de peso mole-
cular alto tem um decaimento de carga maior do que aproximadamente 150
volts em realmente todas as partes da parede da sec¢éao do leito.

Em outra modalidade, o revestimento de polimero de peso mo-
lecular alto entre 0,3 e 2,4 metros acima da placa do distribuidor tem um de-
caimento de carga maior do que aproximadamente 1.000 volts.

Em uma modalidade, uma superficie da parede da segéao do leito
compreende mais do que aproximadamente 0,3% de cromo em realmente
todas as partes da parede da se¢éao do leito.

Outra classe de modalidades fornece uma melhoria em um me-
todo para a polimerizagao de uma alfa-olefina em um reator de leito fluidiza-
do na presenca de um catalisador que pode causar a formagéo de laminas
durante a polimerizagéo, por manter uma carga elétrica estatica no reator no
local da possivel formagao de lamina, abaixo dos niveis de voltagem estatica
que poderiam de outro modo causar a formacao de ldminas pela introdugao
de composto contendo cromo dentro do reator de leito fluidizado ta tal forma
que ao contatar as superficies do reator, o cromo no composto contendo
cromo esta presente em um estado de valéncia de 2 a 3, a melhoria que

compreende a introdugdo do composto contendo cromo dentro do reator de
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leito fluidizado através de uma pluralidade de dispositivos de injecao locali-
zados dentro do reator de leito fluidizado e na proximidade de uma segao
inferior da parede da secgéo do leito do reator de leito fluidizado.

Em uma modalidade, o composto contendo cromo € introduzido
dentro do reator de leito fluidizado por um periodo de tempo de menos do
que aproximadamente 1 hora.

Em outra modalidade, o gas nao-reativo & circulado por todo o
reator de leito fluidizado por menos do que aproximadamente 5 horas apds a
introdugao do composto contendo cromo.

Em ainda outra modalidade, o gas nao-reativo é circulado por
menos do que aproximadamente 2 horas ap6s a introdugdo do composto
contendo cromo.

Em ainda outra modalidade, o cromo preferencialmente & depo-
sitado na parede da sec¢éo do leito do reator de leito fluidizado.

Uma modalidade adicional compreende a etapa de oxidagao do
cromo depositado pela adigdo de oxigénio e circulagéo por menos do que 2
horas.

Em outra modalidade, o oxigénio é adicionado em uma quanti-
dade estequiométrica com a quantidade de cromo introduzida.

Em uma modalidade em que o cromo é depositado na paréde da
secao do leito do reator de leito fluidizado, o método adicionaimente com-
preende a etapa de oxidar o cromo depositado pela adigao de oxigénio em
uma quantidade realmente estequiométrica com o cromo.

Outra modalidade, adicionalmente compreende a etapa de rea-
cao do cromo com o etileno para formar um revestimento de polimero de
peso molecular alto, em que a reagao ocorre ap6s a etapa de oxidagéo e
antes da abertura do reator de leito fluidizado, e em que nenhum leito fluidi-
zado esta presente durante a etapa de reagao.

Ainda outra modalidade, adicionaimente compreende a etapa de
produzir um produto polimero baseado em metaloceno ap6s formar o reves-
timento de polimero de peso molecular alto, sem a produgdo de um produto

polimero baseado em nao-metaloceno antes de produzir o produto polimero
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baseado em metaloceno.

Outra classe de modalidades, fornece um método para tratar um
reator de leito fluidizado para reduzir a formagao de laminas durante a poli-
merizagao de poliolefinas na presenga de um catalisador que pode causar a
formacao de laminas, o método compreende as etapas de: (a) introduzir um
composto contendo cromo dentro de um reator de leito fluidizado em uma
pluralidade de locais na proximidade de uma secao inferior de uma parede
da secéo do leito do reator de leito fluidizado, em que o composto contendo
cromo é contatado com a parede da segao do leito; e (b) formar um revesti-
mento de polimero de peso molecular alto na parede da secao do leito.

Em outra modalidade, o cromo é preferencialmente depositado
na parede da secéao do leito do reator de leito fluidizado.

Em ainda outra modalidade, o método adicionalmente compre-
ende a etapa de oxidagdo do cromo apds o composto de cromo ser introdu-
zido e antes de formar o revestimento de polimero de peso molecular alto, e
em que o revestimento de polimero de peso molecular alto & formado pela
reacdo do cromo com etileno.

Em ainda outra modalidade, a etapa de formacéao do revestimen-
to de polimero de peso molecular alto ocorre antes da abertura do reator de
leito fluidizado, e nenhum leito fluidizado esta presente durante a etapa de
formacgao.

Em ainda outra modalidade, o composto contendo cromo € in-
troduzido dentro do reator de leito fluidizado por um periodo de tempo de
menos do que aproximadamente 1 hora e o método adicionalmente compre-
ende a etapa de circular um gas nao-reativo por todo o reator de leito fluidi-
zado por um segundo periodo de tempo apés a introdugao do composto con-
tendo cromo, em que o segundo periodo de tempo € de menos do que apro-
ximadamente 5 horas.

Em ainda outra modalidade, o segundo periodo de tempo & me-
nor do que aproximadamente 2 horas.

Em uma modalidade, a etapa de oxidagao é completada em me-

nos do que aproximadamente 2 horas.
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Em ainda outra modalidade, a concentragao de oxigénio durante
a oxidagao € menor do que aproximadamente 200 ppmv.

Em ainda outra modalidade, a concentragéao de oxigénio durante
a oxidag&o € menor do que aproximadamente 100 ppmv.

Em uma modalidade, o método adicionalmente compreende a
etapa de desativagdo de um cocatalisador pela alimentagido de CO, ao rea-
tor de leito fluidizado.

Em outra modalidade, o método adicionalmente compreende a
etapa de polimento do revestimento de polimero de peso molecular alto na
parede da secédo do leito apés a etapa de formacgao.

Em uma modalidade, um produto polimero baseado em metalo-
ceno € produzido apés a formagéao do revestimento de polimero de peso mo-
lecular alto sem a produgdo de um produto polimero baseado em nao-
metaloceno antes de produzir o produto polimero baseado em metaloceno.

Outra classe de modalidades fornece um dispositivo para tratar
um reator de leito fluidizado que compreende uma pluralidade de dispositi-
vos de injegao localizados dentro de um reator de leito fluidizado, em que os
dispositivos injetores sao posicionados na proximidade de uma segao inferior
de uma secao de leito da parede do reator de leito fluidizado, e os dispositi-
vos injetores sdo orientados para contatar um fluido de tratamento éom a
parede da secao do leito.

Em uma modalidade, a pluralidade de dispositivos injetores é
orientada a um angulo de aproximadamente 40 até aproximadamente 50
graus de um plano horizontal, e a pluralidade de dispositivos injetores é ori-
entada no plano horizontal a um angulo interno de aproximadamente 40 a 50
graus da tangente a parede da segao do leito.

Em outra modalidade, o tamanho da corda entre cada um da
pluralidade de dispositivos injetores & aproximadamente 1,5 a 1,9 metros, a
pluralidade de dispositivos injetores €& posicionada a aproximadamente 0,15
a aproximadamente 1,0 metros acima de uma placa de distribuidor, a plurali-
dade de dispositivos injetores & posicionada aproximadamente 0,10 a apro-

ximadamente 0,50 metros da parede da secao do leito, e a pluralidade de
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dispositivos de injegdo tem um angulo de vaporizacdo de aproximadamente
100 a aproximadamente 120 graus.

Em ainda outra modalidade, a pluralidade de dispositivos injeto-
res & posicionada aproximadamente 0,40 a aproximadamente 0,60 metros
acima da placa de distribuidor.

Em ainda outra modalidade, a pluralidade de dispositivos injeto-
res e posicionada aproximadamente 0,10 a aproximadamente 0,20 metros
da parede da secéo do leito.

Breve descricdo das figuras

A figura 1 € um diagrama esquematico de um reator de fase ga-
sosa da técnica anterior e seu equipamento auxiliar que mostra um dispositi-
vo de injegao de tratamento.

A figura 2 é um diagrama esquematico de um sistema para in-
troduzir um fluido de tratamento dentro de um reator de leito fluidizado.

A figura 3 € uma vista superior que mostra a orientagédo de uma
pluralidade de dispositivos injetores localizados dentro de um reator de leito
fluidizado.

Descricdo detalhada da invencao

Antes de revelar e descrever os presentes compostos, compo-
nentes, composigbes, e/ou métodos, deve ser entendido que a menos que
indicado em contrario, esta invencéo nao esta limitada a compostos, compo-
nentes, composigoes, reagentes, condigcbes de reagente, ligante, estruturas
metaloceno, ou afins, especificos, como tal podem variar a menos que espe-
cificado em contrario. Também deve ser entendido que a terminologia usada
aqui tem o proposito de descrever apenas modalidades particulares e nao se
pretende que seja limitante.

Também deve ser observado que, como usado nas especifica-
cOes e reivindicacbes em anexo, as formas singulares de "um”, "uma”, "a" e
"o" incluem os plurais referentes a menos que especificado em contrario.
Assim, por exemplo, a referéncia a "um grupo residual” como em um grupo
funcional "substituido com um grupo residual” inclui mais do que um grupo

residual, tal que o grupo funcional pode ser substituido por dois ou mais de



10

15

20

25

30

12

tais grupos. Similarmente, referéncias a "um atomo halogénio" como em um
grupo funcional "substituido por um atomo halogénio” inclui mais do que um
atomo halogénio, tal que o grupo funcional pode ser substituido por dois ou
mais atomos halogénios, referéncias a "um substituinte” incluem um ou mais
substituintes, referéncias a "um ligante" incluem um ou mais ligantes, e afins.

Uma classe de modalidades fornece uma melhoria em um méto-
do para a polimerizagdao de uma alfa-olefina em um reator de leito fluidizado
na presenga de um catalisador que pode causar a formacao de laminas du-
rante a polimerizagao, pela manutengao da carga elétrica estatica dentro do
reator no local da possivel formagao de lamina abaixo dos niveis de volta-
gem estatica que poderiam de outro modo, causar a formagéo de laminas,
pela introdugdo de um composto contendo cromo dentro do reator de leito
fluidizado de tal forma contate as superficies do reator, o cromo no composto
contendo cromo sendo presente em um estado de valéncia de 2 a 3. Especi-
ficamente, o método compreende a formagéo de um revestimento de polime-
ro de peso molecular alto maior do que aproximadamente 10 mils (0,25 mm)
de espessura na parede da se¢ao do leito do reator de leito fluidizado.

Como usado aqui, "revestimento de polimero de peso molecular
alto" se refere a um revestimento que compreende pelo menos 25 % em pe-
so de uma fracdo de polimero insoluvel e uma fragao de polimero soltvel
que tem pelo menos 10 % em peso de polimeros (baseado no peso total do
revestimento de polimero de peso molecular alto) que exibem um peso mo-
lecular como medido pela alta temperatura GPC (com o uso de um solvente
tricloro benzeno a 150°C, amostra preparada a 160°C por 2 horas, mantida
em micro-ondas a 175°C por 2 horas) de pelo menos um milhdo de Daltons
ou maior.

Os métodos para a polimerizagao de uma alfa-olefina em um
reator de leito fluidizado na presenca de um catalisador que pode causar a
formacao de lamina durante a polimerizagéao, pela manuteng¢ao da carga elé-
trica estatica no reator no local da possivel formacéao de lamina abaixo dos
niveis de voltagem estatica que poderiam de outro modo causar a formagao

de lamina pela introdugdo de um composto contendo cromo dentro do reator
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de leito fluidizado, de forma que contate as superficies do reator sao discuit-
dos nas Patentes U.S. N° 4.532.311, 4.792.592, e 4.876.320. Estes méto-
dos estabelecem o tratamento das paredes do tanque do reator antes do
comego da rotina de polimerizagdo com o composto contendo cromo em que
o0 cromo é presente no reator a uma valéncia de 2 a 3. De acordo com este
meétodo, a formacao de ld&minas durante a rotina de polimerizagao é realmen-
te reduzida e em alguns casos inteiramente eliminada.

Em geral, o tratamento, por exemplo, um composto contendo
cromo, € introduzido dentro do reator para a rotina de polimerizacao e pode
ser introduzido de qualquer maneira tal que as superficies, particularmente
as paredes do reator, sejam contatadas com o tratamento. Em quailquer uma
das modalidades descritas aqui, o sistema de reag¢ao de polimerizagao pode
ser purgado com um gas nao-reativo, tal como nitrogénio, e o gas néo-
reativo pode ser circulado por todo o reator durante o tratamento. Enquanto
0 gas nao-reativo estd sendo circulado um tratamento, por exemplo, um
composto contendo cromo, é introduzido no reator. O tratamento contata as
superficies no sistema de reagéo durante a circulagdo. O tratamento € exe-
cutado por tempo suficiente para obter o resultado desejado, tipicamente
algumas horas até alguns dias. Ap6s o tratamento, o reator é limpo. Apoés a
limpeza, o reator esta pronto para comecar a polimerizagéo.

Um leito de resina pode ser empregado para ajudar na distribui-
¢ao de um composto contendo cromo nas paredes do reator. Este leito (junto
com outro leito esfoliante apdés o procedimento de limpeza pos-tratamento)
tem que ser disposto como um material de refugo. Entretanto, em qualquer
das modalidades descritas aqui, pode ndo haver leito de resina presente
quando se alimenta o reator de leito fluidizado com o fluido de tratamento, ou
quando da formagéo do revestimento de polimero de peso molecular alto.
Em uma classe de modalidades, este método proporciona uma vantagem
sobre a técnica anterior porque ndo ha necessidade de dispor pelo menos
um dos leitos de resina contaminada (por exemplo, um leito contaminado
com cromo).

Em qualquer das modalidades descritas aqui, o tratamento pode
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compreender um composto contendo cromo. Além disso, em qualquer das
modalidades descritas aqui, 0 cromo pode estar presente no reator a uma
valéncia positiva 2 ou 3 (o cromo pode ser alimentado em uma valéncia 2 a
3 ou convertido a uma valéncia 2 a 3 apés ser introduzido). Os compostos
podem incluir, mas nao estao limitados a, compostos bis(ciclopentadienil)
cromo(ll) que tém a seguinte formula:

R
(R.")“”

OF——F0

H)swwr (Hsepn”

onde R’ e R" podem ser o mesmo ou diferente Cy a Cyg inclusive, radicais
hidrocarboneto, e n’ e n" podem ser o mesmo ou diferentes inteiros de 0 a 5,
inclusive. Os radicais hidrocarbonetos R’ e R" podem ser saturados ou insa-
turados, e podem incluir radicais alifatico, aliciclico, e aromatico tais como
radicais metila, etila, propila, butila, pentila, ciclopentila, ciclohexila, alila, fe-
nila e naftila. Outros compostos especificos que podem ser adequados in-
cluem acetonato acetila cromico, nitrato crémico, acetato de cromo ou cro-
mico, clorido de cromo ou crémico, bromido de cromo ou crémico, fluorido de
cromo ou crémico, sulfato de cromo ou crémico, e catalisadores de polimeri-
zacao produzidos de compostos de cromo onde o cromo pode estar presen-
te nos estados de valéncia positiva 2 ou 3.

Qualquer das modalidades descritas aqui, pode injetar um com-
posto contendo cromo que contenha aproximadamente 1 a aproximadamen-
te 8 porcento em peso (% em peso) de cromo dissolvido em um solvente
inerte, baseado no peso total do tratamento. Em outras modalidades, a mis-
tura pode conter menos do que aproximadamente 6% em peso, ou menos
do que aproximadamente 5% em peso de composto contendo cromo em um
solvente inerte, baseado no peso total do tratamento. Um solvente inerte que
pode ser usado é o tolueno. Sem ser limitado pela teoria, acredita-se que a
mistura de menor concentracéo fornece uma melhor distribuicao dos com-

postos contendo cromo para a se¢éo da parede devido ao maior volume de
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solugao disponivel para vaporizar na parede, e devido a menor concentragao
manter a solubilidade em temperaturas mais frias (os cilindros de solugéao
tipicamente sao expostos a temperatura ambiente).

A guantidade de composto de cromo utilizado no processo deve-
ria ser suficiente para efetuar o resultado desejado, e a quantidade pode ser
determinada sem experimentagéo indevida. Em qualquer uma das modali-
dades descritas aqui, a quantidade de composto de cromo dentro do reator
de leito fluidizado pode ser de aproximadamente 0,015 kgs/m? (0,0031 Ibs/ m?)
de composto contendo cromo, por metro quadrado de area de superficie a
ser tratada. Em outras modalidades, pode ser introduzido mais do que apro-
ximadamente 0,018 kgs/m2 (0,0037 |bs/m2) de composto contendo cromo.
Em ainda outras modalidades pode ser introduzido mais do que aproxima-
damente 0,022 kgs/m? (0,0045 Ibs/m? de composto contendo cromo, por
metro quadrado de superficie no reator de leito fluidizado. Em ainda outras
modalidades, pode ser introduzido aproximadamente 0,018 a 0,022 kgs/m?
(0,0037 a 0,0045 Ibs/ft®)de composto contendo cromo. Como usado aqui, a
area de superficie a ser tratada se refere a area de superficie da segao cilin-
drica acima da placa, secao expandida, e extremidade superior do reator de
leito fluidizado. (Ver, por exemplo, a figura 1).

O revestimento de polimero de peso molecular alto formado &
tipicamente um revestimento limpo de polimero, que é formado quando o
cromo depositado nas superficies interiores do reator & reagido com um mo-
némero, por exemplo, etileno. A reacao pode acontecer na presenga do mo-
némero e um removedor de impurezas ('poison scavenger)/cocatalisador,
por exemplo, um aluminio alquila tal como um trietilaluminio (TEAL).

Surpreendentemente, o revestimento de peso molecular alto da
corrente invencdo é mais espesso e mais uniformemente distribuido do que
os métodos da técnica anterior. Em qualquer das modalidades descritas a-
qui, o revestimento de polimero de peso molecular alto pode ser maior do
que aproximadamente 10 mils (0,010 polegadas ou 0,25 mm) de espessura
na parede da secéo do leito do reator de leito fluidizado, e pode ser maior do

que aproximadamente 10 mils (0,25 mm) de espessura em realmente todas
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as partes da parede da secao do leito. Em outras modalidades, o revesti-
mento de polimero de peso molecular alto pode ser maior do que aproxima-
damente 20 mils (0,51 mm) de espessura na parede da segéo do leito do
reator de leito fluidizado, e pode ser maior do que aproximadamente 20 mils
(0,51 mm) de espessura em realmente todas as partes da parede da segéao
do leito. Como usado aqui, "parede da sec¢éao do leito" se refere as porgoes e
paredes internas do reator de leito fluidizado que estdo em contato com o
leito fluidizado durante a operagao normal. Em um tipico reator de leito fluidi-
zado com uma secao continua cilindrica e uma segdo expandida, a parede
da secédo do leito é aquela parte da secao cilindrica continua do reator de
leito fluidizado a partir da placa do distribuidor até a secdo expandida. Em
qualquer das modalidades descritas aqui, a parede da se¢ao do leito tam-
bém pode incluir partes da parede interna da segdo expandida, particular-
mente nas partes inferiores da se¢ao expandida. Como usado aqui, "real-
mente todas as partes" de uma superficie se refere a grandemente, mas nao
necessariamente toda, a superficie referenciada. Isto significa que quando
"realmente todas as partes da parede da secéo do leito" sao referenciadas, a
caracteristica (espessura do revestimento, conteiudo de cromo, ou outro pa-
rametro) sera verificado grandemente na maioria dos pontos da parede da
secdo do leito, mas nao necessariamente em todos os pontos da pared'e.

O sucesso da formacgdo do revestimento de polimero de peso
molecular alto também pode ser avaliado pela medicado da espessura média
do revestimento na parede da segéo do leito. Assim, em qualquer uma das
modalidades descritas aqui, o revestimento de polimero de peso molecular
alto formado na parede da secéo do leito do reator de leito fluidizado pode
ter uma espessura média maior do que aproximadamente 10 mils (0,25 mm),
maior do que aproximadamente 20 mils (0,51 mm), maior do que aproxima-
damente 25 mils (0,64 mm), ou mesmo maior do que 30 mils (0,76 mm).

Em sistemas de reagao de polimerizacao de fase gasosa, o con-
tato de atrito das particulas de polimero com as paredes do tanque de rea-
¢ado pode contribuir para a formagao de lamina pela transmissao de uma

carga elétrica as particulas do polimero. Sem ser limitado pela teoria, acredi-
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ta-se que um revestimento de composigao similar ao polimero no leito fluido
pode reduzir, decrescer, ou evitar o acumulo de cargas elétricas nas particu-
las do polimero. Os tanques de reagdo com revestimento de polimero de
peso molecular alto exibem uma tendéncia reduzida. Ao acumular uma car-
ga elétrica nas particulas do polimero. Ao reduzir-se o acumulo de carga das
particulas do polimero, reduz-se o potencial de formagéo de laminas. Sem
ser limitado pela teoria, acredita-se que um revestimento de polimero de pe-
so molecular alto nas paredes do reator reduz a criagdo de cargas e também
permite as cargas acumuladas se dissiparem.

O sucesso na formacao do revestimento de polimero de peso
molecular alto também pode ser avaliado pela medicdo de como o revesti-
mento de polimero de peso molecular alto resiste a criagao, retencéo, ou
dissipacao de cargas elétricas. Qualquer método de avaliar o carregamento,
a retencao de carga, e a dissipagdo de carga pode ser usado para avaliar o
revestimento. Um método é medir a performance do decaimento de carga do
revestimento de polimero de pesoc molecular alto. A performance do decai-
mento de carga mede a taxa que um revestimento dissipa uma carga corona
impingida na superficie do revestimento e o nivel de carga residual presente
na superficie apés um periodo de tempo. Uma deposi¢gdo de carga corona
fornece um meio de simular eventos de carregamento praticos sob condi-
¢des controladas e predeterminadas da voltagem de superficie inicial e pola-
ridade da carga. A descarga corona ocorre no meio gasoso quando o campo
elétrico localizado perto de um corpo excede a voltagem de interrupgéo ele-
trica do meio gasoso. Elas usualmente sdo geradas como um puiso breve de
voltagem alta para uma superficie receptora. Os resultados de transferéncia
de carga em uma voltagem inicial alta na superficie receptora. O decaimento
do nivel de voltagem ao longo do tempo é referenciado como uma curva de
decaimento de carga. A curva de decaimento de carga geralmente exibe um
platd de voltagem, apés uma queda inicial e rapida da voltagem de superfi-
cie. Uma carga residual é a voltagem do platé, medida em um determinado
periodo de tempo apés a carga corona ser impingida a superficie. O decai-

mento de carga de uma superficie pode ser medido por qualquer dispositivo
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adequado e disponivel comercialmente, por exemplo, um JCI 155 Charge
Decay Meter (JCI, Cheltenham, UK). Devido a possibilidade de variagcao de
polaridade, a menos que afirmado em contrario, todas as leituras de volta-
gem referenciadas aqui sdo os valores absolutos da voltagem.

Assim, como usado aqui, uma "carga residual” ou "decaimento
de carga" sdo os valores absolutos na superficie de um revestimento apos
uma voltagem corona aplicada a superficie ser parcialmente dissipada. Pode
ser desejavel normalizar as leituras de decaimento de carga para uma es-
pessura de revestimento-padrao, particularmente quando se trata com re-
vestimentos de 10 mils (0,25 mm) ou menos de espessura. Assim, em qual-
quer das modalidades descritas aqui, as leituras de voltagem podem ser
normalizadas para uma espessura de revestimento de 10 mils (0,25 mm). A
leitura de voltagem tipicamente é tomada em um periodo de tempo, por e-
xemplo, 300 segundos apds a voltagem corona ser aplicada que € tempo
suficiente para a voltagem se estabilizar a um grau (alcangar um platd per-
ceptivel). A leitura de carga residual pode ser tomada com qualquer instru-
mento adequado, por exemplo, um JCI Charge Decay Meter. A voitagem de
descarga corona pode variar dependendo do instrumento de teste. Em qual-
quer das modalidades descritas aqui, a voltagem corona aplicada pode ser
entre aproximadamente -10.000 e aproximadamente +10.000 voltsl. Em
qualquer das modalidades descritas aqui, a leitura de carga residual pode
ser tomada 300 segundos apos a voltagem corona ser aplicada. As leituras
de voltagem podem ser normalizadas para uma espessura de 10 mils (0,25
mm) com o uso da seguinte equagéo:

Carga Normalizada = Carga Real x (10/T)" onde

T= espessura real do revestimento em mils, e n & tipicamen-
te entre 0,5 e 1,5.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, o revestimento de
peso molecular alto na parede da segao do leito do reator de leito fluidizado
pode ter um decaimento de carga maior do que aproximadamente 150 volts,
e pode ser maior do que aproximadamente 400 volts. Em outras modalida-

des, o revestimento de polimero de peso molecular alto pode ter um decai-
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mento de carga maior do que aproximadamente 150 volts em realmente to-
das as partes da parede da segao do leito, e podem ser maiores do que 400
volts em realmente todas as partes da parede da seg¢do do leito. Em ainda
outras modalidades, o revestimento de polimero de peso molecular alto en-
tre 0,3 e 2,4 metros acima da placa do distribuidor pode ter um decaimento
de carga maior do que aproximadamente 1.000 volts, e pode ser maior do
que aproximadamente 1.200 volts.

Outro método de avaliar a distribuicdo de cromo nas paredes do
reator € medir a quantidade de cromo presente em diferentes superficies no
reator de leito fluidizado. Para medir o cromo presente, uma amostra de su-
perficie de interesse, tal como um talao posicionado no reator, um anteparo
tampando um bico, um duto, ou outra se¢do de amostra pode ser removida e
analisada apés o cromo ser depositado. Alternativamente, um medidor de
raios X fluorescente portatil pode ser usado para medir os niveis de cromo
na superficie dentro do reator de cama fluidizada. Por exemplo, um Niton XLt
00 Series Alloy Analyzer, que analisa o contetdo de um metal pela analise
da superficie do metal, pode ser posicionado na parede e tomadas as medi-
¢bes do conteudo da liga. O analisador pode ser colocado no "Modo de Tes-
te Quimico de Todas as Ligas". As leituras de cromo discutidas aqui incluem
o cromo detectado em ambos os metais das paredes do reator, por exemplo,
A516 Grade 70 liga de aco carbono, e no revestimento de polimero de peso
molecular alto da parede do reator. Portanto, como usado aqui, uma leitura
de 2,5% de liga, por exemplo, cromo, significa que a superficie da parede de
metal contém uma quantidade de liga equivalente a um metal feito com 2,5%
por peso da liga no metal. Em qualquer das modalidades descritas aqui, a
superficie da parede da sec¢éo do leito pode ter uma leitura de conteudo de
liga maior do que aproximadamente 0,3% de cromo na superficie de real-
mente todas as partes das paredes da segdo do leito. Em outras modalida-
des, a superficie da parede da sec¢ao do leito d4 uma leitura de conteudo de
liga maior do que aproximadamente 0,3 até aproximada mente 2,5% de
cromo.

Uma classe de modalidades fornece uma melhoria em um méto-
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do para a polimerizagao de uma alfa-olefina em um reator de cama fluidiza-
da na presenga de um catalisador propenso a causar a formagao de laminas
durante a polimerizagao, pela manutengdo de uma carga elétrica estatica no
reator no local da possivel formacao de laminas, abaixo dos niveis de volta-
gem estatica que poderiam, de outro modo, causar a formagéo de laminas
pela introdugcdo de um composto contendo cromo, dentro do reator de leito
fluidizado de tal maneira que no contato com as superficies do reator, o cro-
mo no composto contendo cromo esta presente em um estado de valéncia
de 2 a 3. A melhoria a este método inclui introduzir o composto contendo
cromo dentro do reator de leito fluidizado através de uma pluralidade de dis-
positivos de injecao localizados dentro do reator de leito fluidizado e préximo
a secao inferior de parede da segao do leito do reator de leito fluidizado.

Outra classe de modalidades fornece um método para tratar o
reator de leito fluidizado para reduzir a formagao de laminas durante a poli-
merizacdo de uma ou mais poliolefinas na presenca de um catalisador pro-
penso a causar a formagao de laminas, o método compreende as etapas de:
introduzir um composto contendo cromo dentro de um reator de leito fluidi-
zado em uma pluralidade de locais proximo de uma segéao inferior de uma
parede da secéo do leito do reator de leito fluidizado, em que o composto
contendo cromo é contatado com a parede da segéo do leito; e formar um
revestimento de polimero de peso molecular alto na parede da segéo do lei-
to. Em qualquer das modalidades descritas aqui, o cromo pode estar presen-
te no composto contendo cromo em um estado de vaiénciade 2 a 3.

Recursos de Injecao

Os recursos de injecéo sao descritos aqui com referéncia a inje-
tar um composto contendo cromo, entretanto, qualquer tratamento pode ser
injetado usando os recursos de injecdo descritos. Para maximizar a deposi-
cao de composto contendo cromo na parede na primeira passagem pelo rea-
tor, o recurso de injecao proporciona a introdugdo de composto contendo
cromo em uma pluralidade de locais. Em qualquer das modalidades descri-
tas aqui, o composto contendo cromo pode ser injetado através de uma plu-

ralidade de dispositivos de injecao dentro do reator de leito fluidizado. Para
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obter bom contato na primeira passagem da solugao contendo cloro em toda
a extensao das paredes da secgao do leito, o composto contendo cromo pode
ser introduzido em uma pluralidade de locais de tal maneira que crie um re-
demoinho, névoa contendo cromo que se move para cima da parede do rea-
tor. Em qualquer das modalidades descritas aqui, os dispositivos injetores,
por exemplo, bicos vaporizadores, podem ser espagados equidistantes ao
redor da circunferéncia do reator. Com referéncia a figura 2, os dispositivos
de injecdo 200 podem ser fixados a tubulacdo 202 que se desloca pelo en-
caixes do anteparo 204 para cilindros individuais de mistura contendo cromo
206a-e. O sistema de injecao pode ser construido dentro do reator apds o
reator ser limpo, por exemplo, por jateamento de areia, na preparagéao para o
tratamento.

Ainda referente a figura 2, o composto contendo cromo pode ser
introduzido em uma pluralidade de localizagées proximas a uma segéo infe-
rior de uma parede da sec¢ao do leito 208 do reator de leito fluidizado. Para
os propositos desta especificagdo, as localizagdes sao consideradas proxi-
mas a parede da segao do leito 208 se elas estao perto o suficiente, tal que
o dispositivo de injegdo particular selecionado e a taxa de fluxo usada distri-
bui eficazmente o composto contendo cromo diretamente nas segdes do lei-
to da parede por goticulas que realmente contatam a paredes da sec¢éo do
leito. Em qualquer das modalidades descritas aqui, o composto contendo
cromo pode ser introduzido, por exemplo, por bico vaporizador, em um local
que é localizado a uma distancia "A" 210 de uma parede, em que "A" 210
pode ser aproximadamente 0,10 a aproximadamente 0,50 metros. Em outras
modalidades, "A" 210 pode ser aproximadamente 0,10 a aproximadamente
0,2 metros, e pode ser aproximadamente 0,12 metros.

Como usado aqui, a segao inferior da parede da sec¢éao do leito
208 se refere aos primeiros 2,5 metros do reator de leito fluidizado em que o
leito fluidizado contata as paredes do reator. Em um reator de fase gasosa
contendo uma placa de distribuidor 212, estes sdo os 2,5 metros acima da
placa do distribuidor 212. Em qualquer das modalidades descritas aqui, o

composto contendo cromo pode ser introduzido aproximadamente 0,15 a
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aproximadamente 2,0 metros acima da placa do distribuidor, aproximada-
mente 0,15 a aproximadamente 1,0 metro acima da placa do distribuidor,
aproximadamente 0,4 a aproximadamente 0,6 metros acima da placa do dis-
tribuidor, ou aproximadamente 0,5 metros acima da placa do distribuidor.

Com referéncia a figura 3, em qualquer uma das modalidades,
uma pluralidade de dispositivos injetores 300 pode ser usado para introduzir
o composto contendo cromo, e os dispositivos injetores 300 podem apontar
em uma diregao tangente a parede do reator 302 angulada internamente a
partir da tangente a parede 304 a um angulo 6 306, e angulado 40 a 50° a-
cima a partir da horizontal para facilitar um redemoinho, névoa contendo cro-
mo movendo-se para cima da parede do reator. Em qualquer das modalida-
des descritas aqui, o angulo © 306 pode ser entre aproximadamente 40 a
aproximadamente 50°. Em outras modalidades, os pontos de dispositivos
injetores em uma diregao tangente a parede do reator 302 angulada 45-50°
internamente a partir tangente a parede 304, e angulada aproximadamente
45° acima a partir da horizontal.

Qualquer dispositivo injetor que facilite a dispersao da mistura de
solvente composto/inerte contendo cromo é adequada para uso com a cor-
rente invencédo. Testes para simular as condi¢cdes do reator durante a injecao
podem ser conduzidos para ajudar a facilitar a selecao dos dispositivoé inje-
tores. Em qualquer das modalidades descritas aqui, os dispositivos injetores
podem ser bicos vaporizadores, por exemplo, 110°Vjet Nozzles (modelo
H1/4vV11006 fornecido pela Spraying Systems Company). Uma pressao
diferencial (DP) de bico de 275 kPa (2,75 BAR) pode ser usada para obter
uma taxa de fluxo de 2 kg/min através dos 110°V-jet Nozzles.

Com referéncia novamente a figura 3, o espagamento da plurali-
dade de localizagées para introduzir o composto contendo cromo depende
do diametro do reator de cama fluidizada tratado, no posicionamento dos
dispositivos injetores, e o angulo de vaporizagdo dos dispositivos injetores.
Os dispositivos injetores podem ser posicionados para garantir que as partes
inferiores das paredes da secéo do leito 302 sejam diretamente impactadas

com a vaporizagdo a partir dos dispositivos injetores realmente em toda a
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volta da circunferéncia do reator. Além disso, os dispositivos de injecao po-
dem ser posicionados para minimizar qualquer sobreposi¢cdo nas formas va-
porizadas. Em qualquer das modalidades descritas aqui, os dispositivos inje-
tores podem ser dispositivos vaporizadores, por exemplo, bicos vaporizado-
res que tem um angulo de vaporizagdo 310 de aproximadamente 100 a 120
graus, e podem ser posicionados tal que um tamanho de corda 308 entre
cada um dos dispositivos injetores seja aproximadamente 1,5 a aproxima-
damente 1,9 metros.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, uma pluralidade
de dispositivos injetores pode ser fornecida em que os dispositivos injetores:
tém um anguio de vaporizagdo 310 de aproximadamente 100 a 120 graus;
sao posicionados tal que um tamanho de corda 308 entre cada um da plura-
lidade de dispositivos injetores seja aproximadamente 1,5 a aproximadamen-
te 1,9 metros; sdo angulados 40 a 50° (dngulo 6 306) internamente a partir
da tangente a parede 304, e sdo angulados 40-50° acima a partir da horizon-
tal. Em outras modalidades, os dispositivos injetores podem ser localizados
aproximadamente 0,4 a 0,6 metros acima da placa do distribuidor.

Antes de introduzir um composto contendo cromo dentro do rea-
tor, o sistema pode ser preparado para o tratamento. As preparagdes podem
incluir: remover os tipis (dispositivos que previnem o fluxo de retorno da resi-
na acima dos furos na placa distribuidora) fixados; limpeza, por exemplo, por
jateamento de areia, na segédo expandida, domo, paredes do reator, placa
distribuidora, e extremidade do fundo; limpeza, por exemplo, por hidro-
jateamento, a tubulagdo de ciclo gas para remover crosta de polimeros; ins-
talar equipamento injetor; e quaisquer outros requerimentos necessarios a
protecdo de componentes especificos tais como foles de expansao, valvulas,
e venturis de fluxo.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, o fluido de trata-
mento, por exemplo, um composto contendo cromo é introduzido dentro do
reator de leito fluidizado pela inje¢éo do fluido por um periodo de tempo defi-
nido que & menor do que aquele usado na técnica anterior. O periodo de

tempo de injecdo depende dos dispositivos injetores selecionados, do posi-
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cionamento dos dispositivos injetores, e da mistura de composto contendo
cromo e solvente inerte. Um periodo de tempo 6timo para a injegao pode ser
determinado. As caracteristicas do vaporizador dos dispositivos de injecao
podem requerer uma taxa de fluxo especifica para cada dispositivo injetor
para fornecer um padrao de fluxo 6timo. O periodo de tempo entao depende
da taxa de fluxo requerida para o dispositivo injetor selecionado, a quantida-
de de composto contendo cromo a ser injetada, a quantidade de dispositivos
injetores selecionada, e a quantidade de dispositivos injetores usados ao
mesmo tempo. Em qualquer das modalidades, a mistura do composto con-
tendo cromo e solvente inerte pode ser introduzida através de um dispositivo
injetor de cada vez, ou pode ser injetada através de pelo menos dois disposi-
tivos injetores por vez. Em outras modalidades, o composto contendo cromo
pode ser introduzido dentro do reator de leito fluidizado por um primeiro pe-
riodo de tempo de menos do que 1 hora, ou pode ser introduzido por um
primeiro periodo de tempo de aproximadamente 15 a aproximadamente 30
minutos.

Durante e depois do tempo em que o composto contendo cromo
€ introduzido dentro do reator de leito fluidizado, um gas nao-reativo € circu-
lado por todo o reator. Apés o composto contendo cromo ser introduzido, a
circulacao continua por um segundo periodo de tempo durante o dual (o}
composto contendo cromo é disperso sobre e depositado nas paredes da
secao do leito. Em uma classe de modalidades, a corrente invengéo propicia
a deposicao mais rapida do composto contendo cromo das paredes da se-
¢ao do leito, portanto o segundo periodo de tempo € menor quando compa-
rado aos trabalhos anteriores. Sem ser limitado pela teoria, acredita-se que
devido a o composto contendo cromo ser contatado diretamente com as pa-
redes da secéo do leito, uma parte significativa do cromo é depositado nas
paredes da secao do leito em uma primeira passagem por todo o reator. In-
versamente, os trabalhos passados geralmente injetavam os compostos de
cromo na secao do centro do reator e dependem do gas circulante para
transportar o composto contendo cromo para as paredes da segao do leito

sem ser limitado pela teoria. Acredita-se que quando se usa método da téc-
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nica anterior uma quantidade significativa de composto contendo cromo tem
que viajar ao redor da volta do sistema de reacao antes de ser depositada
nas paredes da seg¢ao do leito, particularmente a parte inferior das paredes
da sec¢ao do leito. Porque o composto contendo cromo tem que viajar ao re-
dor da volta do sistema de reagdo, o método circula por um periodo de tem-
po estendido, tipicamente aproximadamente 20 horas.

Assim, em qualquer das modalidades descritas aqui, o gas nao-
reativo pode circular por todo o reator de leito fluidizado por um segundo pe-
riodo de tempo apés a introdugao do composto contendo cromo, em que o
segundo periodo de tempo € menor do que aproximadamente 5 horas, me-
nor do que aproximadamente 2 horas, ou menor do que aproximadamente 1
hora. Em qualquer das modalidades descritas aqui, a circulagao pode ser
executada a aproximadamente 80 até 90°C a uma velocidade do ciclo gas
("CGV", também referenciado como velocidade superficial do gas ou "SGV")
de aproximadamente 0,35 a aproximadamente 0,45 metros/segundo. A CGV
como usada aqui € um fluxo volumétrico do fluxo de fluidizagdo do ciclo gas
dividido pela area da secao transversal da segao do leito fluido. Além disso,
em qualquer das modalidades descritas aqui, nenhum escape pode ser to-
mado do sistema de reagao durante o periodo de circulacéo.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, o cromo pode ser
preferencialmente depositado na parede da segao do leito do reator de leito
fluidizado preferencialmente a superficies na volta de reagéo, tal como a tu-
bulagédo de ciclo, compressor de ciclo, resfriador de ciclo, e fundo da placa
distribuidora. Sem ser limitado pela teoria, acredita-se que isto € porque o
composto contendo cromo é diretamente contatado com as paredes da se-
cao do leito. Seguindo o segundo periodo de tempo em que o composto con-
tendo cromo é circulado, o cromo pode ser "oxidado" pela injecdo de oxigé-
nio dentro do sistema de reacéo antes de formar o revestimento de polimero
de peso molecular alto e enquanto o gas néo-reativo continua a circular. Du-
rante a "etapa de oxidag&o", o cromo é reagido com oxigénio, substituindo
um dos ciclopentadienos e oxidando o cromo. Ent&o para a polimerizagao,

um cocatalisador, tal como trietilaluminio (TEAL) reduz o cromo de volta ao
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estado de valéncia desejado, por exemplo, um estado de valéncia positivo
de 2 a 3. Surpreendentemente foi descoberto que pela minimizagao da ex-
posicdo ao oxigénio, ambos o nivel e a duragdo, a atividade do cromo €
mantida em niveis altos e o tempo para limpar o solvente inerte é reduzido.
A atividade mais alta do cromo resulta na formagéao de um revestimento de
polimero de peso molecular alto surpreendentemente espesso por um perio-
do de tempo menor quando o catalisador & reagido com um monémero.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, a etapa de oxige-
nacgao pode ser completada em menos de aproximadamente 2 horas, ou
menos de aproximadamente 1 hora. Como usado aqui, a etapa de oxidacao
é considerada completa apds a quantidade pretendida de oxigénio ser ali-
mentada no reator e o periodo pretendido de exposigcdo ao oxigénio ter expi-
rado.

Este uso do termo "completa" nao pretende significar que a oxi-
genacao esta quimicamente completa, ou que todo o cromo presente foi oxi-
dado.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, a quantidade de
oxigénio adicionado ao reator pode ser limitada pela limitagdo da quantidade
de oxigénio adicionado a uma quantidade realmente estequiométrica ao
cromo introduzido dentro do reator de leito fluidizado. Em ainda outraé mo-
dalidades, a quantidade de oxigénio adicionado ao reator pode ser limitada
pela limitacdo da concentragdo de oxigénio no reator a menos do que apro-
ximadamente 200 partes por milhdo por volume (ppmv), ou menos do que
aproximadamente 100 ppmv. Em ainda outras modalidades, a quantidade de
oxigénio adicionada pode ser menos do que aproximadamente 100 ppmv, e
o tempo da etapa de oxidagéo € de menos do que aproximadamente 1 hora.
Em modalidades adicionais, a etapa de oxidagao pode ser completada sem
escape de qualquer gas nao-reativo do sistema de reacéo para prevenir a
liberacao de cromo nao-oxidado do sistema de reacao.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, € adicionado 1,0
Kg de ar por Kg de cromo injetado. O ar pode ser fornecido cilindros de ar

aspirado pressurizado (1 cilindro tipicamente contém aproximadamente 10
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Kgs de ar). Em outras modalidades, uma quantidade inicial de ar pode ser
adicionada ao reator, um analisador convencional pode medir o nivel de oxi-
génio no reator, e entdo pode ser adicionado ar adicional, incrementalmente
até uma leitura do analisador de aproximadamente 100 ppmv ser obtida. Em
ainda outras modalidades, a etapa de oxidagcao pode ser conduzida enquan-
to circula-se o gas nao-reativo a uma CGV de aproximadamente 0,35 a a-
proximadamente 0,45 metros/segundo e uma temperatura de aproximada-
mente 80 a 90°C.

Em uma classe de modalidades, o método proporciona uma me-
Ihoria adicional pela reagao do cromo depositado e oxidado para formar um
revestimento de polimero de peso molecular ailto antes de abrir o reator de
leito fluidizado para limpeza. De acordo com os métodos da técnica anterior,
o sistema de reagao é limpo para remover o excesso de cromo depositado
nas superficies da tubulagdo de ciclo, compressor de ciclo, resfriador de ci-
clo, e/ou placa distribuidora antes do cromo ser reagido para formar o reves-
timento de polimero de peso molecular alto. Sem ser limitado pela teoria,
acredita-se que isto é requerido porque o método da técnica anterior circula
uma quantidade significativa de cromo através do ciclo de reagao, e o reves-
timento de polimero de peso molecular alto € dificil de remover uma vez for-
mado. A corrente invengao permite a formacgao do revestimento de polimero
de peso molecular alto antes do sistema de reagdo ser limpo porque uma
parte significativa esta depositada preferencialmente nas paredes da sec¢ao
do leito, enquanto o revestimento de polimero formado nos componentes do
sistema de reacdo que nao a paredes da secéao do leito podem ser reduzi-
das. Assim, em uma classe de modalidades, o cromo é reagido com um mo-
némero, por exemplo, etileno, para formar um revestimento de polimero de
peso molecular alto, depois de o cromo ser oxidado e antes da abertura do
reator de leito fluidizado para limpeza.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, o nivel de oxigénio
e solvente inerte pode ser reduzido purgando o sistema de reagéo antes de
o cromo ser reagido com o monémero. Por exemplo, o reator de leito fluidi-

zado pode ser purgado para menos do que aproximadamente 1 ppmv de
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oxigénio e menos do que aproximadamente 100 ppmv de solvente inerte
antes de o cromo ser reagido com o mondmero.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, o cromo oxidado
pode ser reagido com um mondmero, por exemplo, etileno, para formar o
revestimento de polimero de peso molecular alto. Em outras modalidades, o
cromo podes ser reagido com o mondémero na presenga de um cocatalisador
para formar o revestimento de polimero de peso molecular alto. Durante a
etapa de reacao, o sistema de reagao pode ser primeiro aquecido para apro-
ximadamente 80 a 90°C e a pressdo (neste ponto gas nao-reativo) pode ser
estabelecido a aproximadamente 500 kPa (5 BARG) apés a purgagao estar
completa. A seguir o monémero pode ser alimentado para estabelecer apro-
ximadamente (4 BARG (400 kPa) de pressao parcial do mondémero. Em
qualquer das modalidades descritas aqui, pode ser maior do que aproxima-
damente (4 BARG) (400 kPa) de mondmero no reator antes de introduzir o
cocatalisador para evitar que o cocatalisador reaja com o cromo na auséncia
do mondémero, o que se considera que reduz a efetividade da polimerizacao
do cromo. O cocatalisador, por exemplo, um composto organometalico, tal
como, trietilaluminio (TEAL), pode ser alimentado a uma taxa uniforme por
aproximadamente um periodo de 60 minutos. A pressao do reator e a pres-
sao parcial do monémero tipicamente caem durante a injecdao de cocafalisa—
dor e o periodo de reacao, devido a varias purgagdes do sistema rotineira-
mente alimentadas ao sistema de reagdo. Em qualquer das modalidades
descritas aqui, o periodo de alimentacdo pode ser completado sem tomar
um escape do reator. Em qualquer das modalidades descritas aqui, a pres-
sao parcial do monémero, por exemplo, etileno, pode ser aproximadamente
5 até aproximadamente 2000 kPa (5 até aproximadamente 20 BARRA) du-
rante a etapa de reagdo. Em outras modalidades, os fluxos de alimentagéao
dentro do sistema de reagdo (purgagdes de monémero e inerte) s&o balan-
ceados tal que 100% do cocatalisador é carregado antes da presséo total do
reator alcangar um nivel permitido maximo (que pode requerer escape), e
antes de a pressao parcial do monémero alcancar aproximadamente 1000
kPa (10 bara).
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A quantidade de cocatalisador alimentada pode (opcionalmente,
em ordem de prioridade): fornecer TEAL suficiente para ativar pelo menos
aproximadamente 75% do cromo introduzido no reator de leito fluidizado; ser
limitado para garantir que qualquer filme de cocatalisador liquido nas pare-
des do reator vaporize no ponto médio (com uma base no tempo) da etapa
de reagao; garantir que nao ocorrera falta de TEAL antes de aproximada-
mente 5 até aproximadamente 15 horas, ou aproximadamente 10 horas, an-
tes do fim da etapa de reagdo (depende da carga de cocatalisador, taxa de
escape, € niveis de impureza); e proporcionar um residuo minimo de cocata-
lisador no fim da etapa de reagdo. Em qualquer das modalidades descritas
aqui, o cocatalisador pode ser um composto organometadlico, tal como, TE-
AL, e a quantidade de cocatalisador alimentada pode ser de aproximada-
mente 0,5 até aproximadamente 4,0 quilogramas de TEAL por quilograma
de cromoceno introduzido no reator de leito fluidizado. Em outras modalida-
des, cocatalisador pode ser TEAL, e a quantidade de cocatalisador alimen-
tada pode ser de aproximadamente 1,0 até 2,0 quilogramas de TEAL por
quilograma de cromoceno introduzido no reator de leito fluidizado.

O escape excessivo do reator, e os niveis de impureza no siste-
ma de reagao e alimentagdes do sistema, podem mudar a relacao efetiva de
cocatalisador/cromo. Para uma quantidade fixa de alimentacéo de cocatali-
sador, o cocatalisador é eficazmente removido do sistema pelo escape e por
reagao com venenos. Por exemplo, o escape resulta em uma perda de coca-
talisador com o gas do escape, e assim fica menos cocatalisador ativo dis-
ponivel para reagir com o cromo depositado. A relagdo efetiva cocatalisa-
dor/cromo é diminuida pela perda de cocatalisador, e a atividade do catali-
sador pode cair. Assim, em qualquer das modalidades descritas aqui, a
quantidade de cocatalisador introduzida dentro do reator de leito fluidizado
pode ser ajustada por grande quantidade de impurezas alimentadas e/ou
grandes taxas de escape. Para os propésitos desta aplicagdo, um nivel de
impureza de 4 ppmv ou maior & considerado um alto nivel de impureza. Uma
alta taxa de escape ira depender do tamanho do sistema de reagao. Em uma

modalidade, em que o sistema de reacdo € um tanque de reator de 4,9 me-
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tros de diametro, uma taxa de escape de aproximadamente 1.500 Kgs/hora
€ uma alta taxa de escape.

Outro método de determinar a quantidade de alimentacéao de
cocatalisador ¢ fixar o nivel alimentagao de cocatalisador com base na expe-
riéncia ou apds algumas experimentagées. Assim, em qualquer das modali-
dades descritas aqui, podem ser carregados aproximadamente 1,7 a apro-
ximadamente 2,3 Kgs de TEAL por Kg de cromoceno ativo no reator. Em
outras modalidades, todas as alimentagées no reator compreendem menos
do que 2,0 ppm de impurezas. Em ainda outras modalidades, uma taxa de
escape de aproximadamente 10% da massa de gas contido no sistema de
reagcdo a aproximadamente 80 a 90°C e aproximadamente 1600 a 2000 kPa
(16 a 20 BARG) pode ser estabelecida enquanto da formagao do revesti-
mento de polimero de peso molecular alto. Além disso, em qualquer das
modalidades descritas aqui, a quantidade de TEAL alimentada pode ser con-
trolada tal que ndo exista liquido substancial TEAL presente em qualquer
superficie do reator ap6s aproximadamente 30 horas de reacdo. Em outras
modalidades, realmente todos os cocatalisadores, por exemplo, TEAL, é es-
gotado apds aproximadamente 50 horas de reagao.

Apods a alimentagao de cocatalisador estar completa, a etapa de
reacao adicionalmente compreende uma etapa infiltracdo, em que o gas
néo-reativo e o mondmero podem ser circulados por mais do que aproxima-
damente 40 horas, e pode ser circulado por mais do que 60 horas. Durante a
etapa de infiltragdo, o cromo continua a reagir com o monémero na presenga
do cocatalisador para formar o revestimento de peso molecular alto. Durante
a etapa de infiltracao, pode ser requerido o escape do reator para controlar a
pressao. Os fluxos dentro do sistema de reacao e todos os equipamentos no
sistema de reagao podem ser minimizados para minimizar a necessidade de
escape e assim a perda a perda de cocatalisador do reator de leito fluidiza-
do. Em qualquer das modalidades descritas aqui, o sistema de reacéo pode
ser mantido a aproximadamente 80 a 90°C a uma press&o de aproximada-
mente 1500 a aproximadamente 2500 kPa (15 a 20 BARG) enquanto o gas

nao-reativo € o mondémero sio circulados a uma CGV de aproximadamente
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0,6 a 0,7 metros/segundo.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, a etapa de infiltra-
cao pode ser seguida pela desativagdo do cocatalisador. O cocatalisador
pode ser desativado pela alimentagao de diéxido de carbono (CO2) no reator
de leito fluidizado. O CO; pode ser alimentado para alcangar uma concen-
tracao maior do que aproximadamente 0,5 mol% no reator de leito fluidizado.
Além disso, o CO; pode ser circulado por pelo menos 1 hora.

Em outras modalidades, o cocatalisador pode ser hidrolisado
antes da abertura do reator de leito fluidizado para inspeg¢do e limpeza. Em
qualquer das modalidades descritas aqui, o reator de leito fluidizado pode
ser hidrolisado pela adicdo de dgua ou vapor para alcangar uma concentra-
cado maior do que aproximadamente 300 ppmv, ou maior do que aproxima-
damente 450 ppmv, de agua no reator de leito fluidizado e circulado por pelo
menos 1 hora.

Apos a reagir o cromo para formar o revestimento de polimero
de peso molecular alto, o reator de leito fluidizado pode ser aberto para ins-
pecéo e limpeza. O cocatalisador pode ser desativado como discutido acima
antes de abrir o reator e exp6-lo ao ar. Enquanto o reator esta aberto, o e-
quipamento injetor pode ser removido, o interior pode ser inspecionado e
limpo como necessario, € podem ser feitas medigbes para assegurar qhe as
superficies da segao do leito tenham sido tratadas adequadamente. As me-
dicdes que podem ser feitas incluem medigao de decaimento de carga, me-
dicées de nivel de cromo, ou medigdes de espessura do revestimento. As
paredes da segdo do leito, se¢ao expandida, tubulagéo de ciclo, resfriador
de ciclo, e compressor de ciclo podem ser inspecionados e limpos como ne-
cessario. As superficies asperas podem ser esfregadas ou polidas para pro-
piciar uma parede da se¢éo do leito lisa. Em qualquer das modalidades des-
critas aqui, a paredes da secéo do leito pode ser polida, por exemplo, por
esfregacgao, para propiciar uma parede da segéo do leito lisa. Em outras mo-
dalidades, a placa distribuidora pode ser limpa, por exemplo, por perfuracao
e/ou jateamento de areia, para remover muito ou realmente todo o cromo e

polimero de peso molecular alto das superficies. Em outras modalidades, o
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tipi fixado, removido antes da introdugéo do composto contendo cromo pode
ser substituido com novos tipis ou defletores de fluxo tipo placa de piso re-
movivel durante a etapa de limpeza.

Em qualquer das modalidades descritas aqui, uma cama de la-
vagem pode ser carregada no reator de leito fluidizado, fluidizado, e descar-
regado seguindo a etapa de limpeza para remover qualquer areia ou outro
material contaminante solto deixado no sistema reator durante a etapa de
limpeza.

Apoés o reator de leito fluidizado ser limpo, o reator pode ser re-
tornado a rotina de servigo comercial. Uma ampla faixa de produtos polime-
ros comerciais pode ser produzida imediatamente apés o processo de trata-
mento, e com qualquer familia de catalisadores. Por exemplo, um produto
baseado em um sistema catalisador de cromo tipo Philips, Um sistema cata-
lisador Ziegler-Natta, ou um sistema catalisador metaloceno pode ser utiliza-
do para produzir produto polimero imediatamente apds o tratamento. Antes
da corrente invengéo, o sistema de reacdo era operado em um sistema cata-
lisador de cromo ou Ziegler-Natta por um periodo de pelo menos 14 a 21
dias antes de o sistema de reagio poder operar com sucesso em um siste-
ma catalisador metaloceno (devido a problemas de formagéo de lamina). Por
exemplo, o sistema de reagao poderia ser operado em um alto indice de fu-
sao baseado no produto Ziegler-Natta por aproximadamente 21 dias antes
de um produto baseado em metaloceno ser produzido. Em qualquer das
modalidades descritas aqui, um produto polimero baseado em metaloceno
pode ser produzido apés a formacao do revestimento de polimero de peso
molecular aito sem a produgdo de um produto polimero baseado em nao-
metaloceno antes de produzir o produto polimero baseado em metaloceno.
Em outras palavras, o sistema catalisador metaloceno pode ser utilizado pa-
ra produzir o primeiro produto de polimerizagdo ap6s o pds-tratamento de
limpeza e lavagem do reator com um leito de lavagem.

Processo de Polimerizacao

Modalidades descritas aqui podem ser adequadas para uso em

qualquer processo de polimerizagao que facilite o contato do catalisador com
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um mondémero ou mondmero/comondmero. A corrente invencao pode ser
particularmente adequada para uso em um processo de polimerizagdo de
leito fluido de fase gasosa. Os processos podem incluir polimerizagao de
leito fluido de fase gasosa de uma ou mais olefinas pelo menos uma das
quais sendo etileno (ver, por exemplo, Patentes U.S. N° 4.543.399,
4.588.790, 5.028.670, 5.317.036, 5.352.749, 5.436.304, 5.462.999,
5.616.661, e 5.668.228).

Outros processos de polimerizagao, particularmente processos
de leito fluido de fase gasosa, podem compreender um ciclo fluido que com-
preende uma fase gasosa e uma fase liquida.

O processo desta invencao pode ser direcionado para um pro-
cesso de polimerizagédo de fase gasosa de um ou mais monémeros de olefi-
nas que tenham de 2 a 30 atomos de carbono, preferencialmente 2 a 12 a-
tomos de carbono, ou 2 a 8 a4tomos de carbono. A invencdo é bem adequa-
da para a polimerizagdo de dois ou mais monémeros de olefinas de etileno,
propileno, buteno-1, penteno-1, 4-metil-penteno-1, hexeno-1, octeno-1 e de-
ceno-1.

Outras modalidades Uteis no processo podem incluir monémeros
etilenicamente insaturados, diolefinas contendo 4 a 18 atomos de carbono,
dienos conjudados ou nao-conjugados, polienos, vinil monémeros e oléfinas
ciclicas. Monémeros nao-limitantes Gteis na invengao podem incluir norbor-
neno, norbornadieno, isobutileno, isopreno, vinilbenzociclobutano, estirenos,
estireno alquil-substituido, etilideno norboneno, diciclopentadieno e ciclopen-
teno.

Em uma classe de modalidades, um copolimero de etileno pode
ser produzido, onde com etileno, um comonémero que tem pelo menos uma
alfa-olefina que tem de 3 a 15 atomos de carbono, de 4 a 12 atomos de car-
bono, ou de 4 a 8 4tomos de carbono, podem ser polimerizados em um pro-
cesso de fase gasosa.

A presséo no reator em um processo de fase gasosa pode variar
de aproximadamente 690 kPa (100 psig) a aproximadamente 4138 kPa (600
psig), de aproximadamente 1379 kPa (200 psig) a aproximadamente 2759
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kPa (400 psig), ou de aproximadamente 1724 kPa (250 psig) a aproximada-
mente 2414 kPa (350 psig).

A temperatura em um processo de fase gasosa durante a etapa
de contato pode variar de aproximadamente 30°C a aproximadamente
120°C, aproximadamente 60°C a aproximadamente 115°C, aproximadamen-
te 70°C a aproximadamente 95°C.

Outros processos de fase gasosa contemplados pela invengao
podem incluir processos de polimerizagao de séries ou multiestagio. Proces-
sos de fase gasosa, também contemplados pela invengcao podem incluir a-
queles descritos nas Patentes U.S. N°s. 5.627.242, 5.665.818 e 5.677.375, e
Publicacbes Europeias EP-A- 0 794 200, EP-BI-0 649 992, EP-A-0 802 202
e EP-B-634 421.

A invengado também pode ser direcionada para um processo de
polimerizagao, por exemplo, um processo de polimerizagédo de fase gasosa,
para polimerizar propileno sozinho ou com um ou mais monémeros que in-
cluem etileno, e/ou outras olefinas que tém de 4 a 12 atomos de carbono. Os
polimeros polipropilenos podem ser produzidos com o uso de particularmen-
te catalisadores metalocenos com ponte como descrito nas Patentes U.S.
N°s. 5.296.434 e 5.278.264. Os polimeros baseados em propileno que sio
produzidos no processo incluem propileno atactico, polipropileno isotactico, e
polipropileno sindiotactico. Outros polimeros polipropilenos incluem polipropi-
lenos copolimeros aleatério, bloco ou impacto.

Sistemas Catalisadores

Os sistemas catalisadores utilizados para polimerizar um produto
polimero apés o tratamento de acordo com a corrente invencao pode ser
qualquer sistema catalisador adequado para polimerizar alfa olefinas. Em
qualquer das modalidades descritas aqui, o sistema catalisador pode ser um
sistema catalisador bimodal. Os compostos catalisadores que podem ser
utilizados no sistema catalisador da invenc¢ao incluem: grupo 15 contendo
compostos metalicos; compostos metalocenos; compostos catalisadores
fendxido; e catalisadores tipo convencional contendo metais de transigao.

Todas as referéncias a compostos quimicos usadas aqui se referem ao novo
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sistema IUPAC de descrigao da ciéncia da quimica em geral como definida
na Nomenclature of Organic Chemistry, Oxford: Pergamon Press, 1979; A
Guide to IUPAC Nomenclature of Organic Compounds, Recommendations
1993, Oxford: Blackwell Scientific Publications, 1993 e Nomenclature of Inor-
ganic Chemistry, Recommendations 1990, Oxford: Blackwell Scientific Publi-
cations (1990). Um sistema catalisador bimodal pode compreender as com-
posicbes de catalisadores descritas em, por exemplo, Patentes U.S. N°s.
6.605.675, 6.846.886, 6.956.089, 6.274.684, 6.894.128, 6.534.604, e
6.689.847 e Publicagdes PCT WO001/30861 e WO002/46243. Os sistemas
catalisadores podem adicionalmente incluir um sistema catalisador que
compreende um catalisador bisamida suportado (ver, por exemplo, Patente
U.S. N°6.271.325).

Os compostos catalisadores sistemas catalisadores metaloceno
Uteis na invencdo também podem incluir aqueles descritos em, por exemplo,
Patentes U.S. N° 5.064.802, 5.145.819, 5.149.819, 5.243.001, 5.239.002,
5.276.208, 5.296.434, 5.321.106, 5.329.031, 5.304.614, 5.677.401,
5.723.398, 5.753.578, 5.854.363, 5.856.547, 5.858.903, 5.859.158,
5.900.517, 5.939.503 e 5.962.718 e publicagbes PCT WO 93/08221, WO
93/08199, WO 95/07140, WO 98/11144, WO 98/41530, WO 98/41529, WO
98/46650, WO 99/02540 e WO 99/14221 e publicacbes Européias EP-A-0
578 838, EP-A-0 638 595, EP-B-0 513 380, EP-A1-0 816 372, EP-A2-0 839
834, EP-B1-0 632 819, EP-B1-0 739 361, EP-B1-0 741 821 e EP-b1-0 757
996.

Os Compostos catalisadores metaloceno que podem ser uteis
na invengéao incluem compostos metaloceno descritos em, por exemplo, WO
92/00333, WO 94/07928, WO 91/04257, WO 94/03506, WO 96/00244, WO
97/15602 e WO 99/20637, e Patentes U.S. N°. 5.057.475, 5.096.867,
5.055.438, 5.198.401, 5.227.440 e 5.264.405 e EP-A-0 420 436.

Compostos catalisadores metaloceno podem incluir complexos
de Ni** e Pd** (ver, por exemplo, Johnson e outros, "New Pd(ll)- and Ni(ll)-
Based Catalysts for Polymerization of Ethylene and a-Olefins", J.Am.Chem.
Soc. 1995, 117, 6414-6415 e Johnson e outros, "Copolymerization of Ethyle-
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ne and Propylene with Functionalized Vinyl Monomers by Palladium(ll) Ca-
falysts", J.Am. Chem. Soc. 1996, 118, 267-268, WO 96/23010, WO
99/02472, Patentes U.S. N°s 5.852.145, 5.866.663 e 5.880.241). Estes com-
plexos também podem ser éter de dialquila adutos, ou produtos de reacgao
alquilados de complexos di-haleto descritos que podem ser ativados para um
estado catibnico por ativadores desta invengao descritos abaixo.

Também incluido como um catalisador metaloceno podem estar
aqueles baseados em ligando diiminas do Grupo 8 a 10 compostos metali-
cos (ver, por exemplo, publicagbes PCT WO 96/23010 e WO 97/48735 e
Gibson e outros, Chem. Comm., pags. 849-850 (1998)).

Também é contemplado que os catalisadores metalocenos des-
critos acima pode incluir seus isébmeros estruturais ou 6ticos ou enantiomé-
trico (isbmeros meso e racémico (ver, por exemplo, Patente U.S. N°
5.852.143) e misturas destes.

Catalisadores convencionais de metal de transicdo sao aqueles
catalisadores tradicionais Ziegler-Natta e catalisadores de cromo tipo Phil-
lips. Exemplos de catalisadores convencionais de metal de transicdo sao
discutidos nas Patentes U.S. N°s 4.115.639, 4.077.904, 4.482.687,
4.564.605, 4.879.359 e 4.960.741. Os compostos de catalisadores de metal
de transi¢cdo convencionais que podem ser usados na presente invencdo
incluem compostos de metal de transigao dos Grupos Il a VI, preferencial-
mente IVB a VIB da Tabela Peridédica de Elementos.

Ainda outros compostos catalisadores e sistemas catalisadores
de metal de transicdo convencionais que podem ser adequados para o uso
na presente invengdo sao revelados nas Patentes U.S. N° 4.124 532,
4.302.565, 4.302.566, e 5.763.723 e publicagbes EP-A2 0 416 815 A2 e
EP-A1 0 420 436. ‘

Outros catalisadores podem incluir catalisadores catidnicos tais
como AICI3, vanadio, catalisadores de geometria restringida, cobalto, e cata-
lisadores de ferro.

Deve ser entendido que enquanto a invencao foi descrita em

conjunto com as modalidades especificas dela, a descricao precedente ten-
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ciona ilustrar e nao limitar o escopo da invengao. Outros aspectos, vanta-
gens e modificagbes serao visiveis para individuos versados na técnica aos
quais a invengao pertence.

Portanto, os exemplos seguintes sao oferecidos para fornecer a
aqueles individuos versados na técnica uma revelagdo e descrigdo comple-
tas de como fazer e usar os compostos da invengdo, e nao tencionam limitar
0 escopo daquela que os inventores consideram com sua invengao.
EXEMPLO

Um reator de leito fluidizado de fase gasosa com uma seg¢ao ex-
pandida cénica foi tratado. A segdo continua do reator tinha um diametro
interno de aproximadamente 4,9 metros. O reator continha aproximadamen-
te 471 metros quadrados de area de superficie para ser tratada (paredes
acima da placa distribuidora, secdo expandida, e extremidade de topo). O
sistema de reacgéo foi primeiro limpo pela remog¢ao do excesso de polimero
como descrito na especificacdo acima. Um sistema injetor como mostrado
na figura 2 que contém dez dispositivos injetores (110° V-jet Nozzles modelo
H1/4VvV11006 fornecido pela Spraying Systems Company) foi instalado no

sistema de reacao. A geometria do sistema injetor € sumarizada na Tabela1.
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O sistema de reacao foi pressionado com nitrogénio e purgado
enquanto circulando até a umidade ficar abaixo de 10 ppmv (partes por mi-
Ihdo em volume) e o oxigénio ficar abaixo de 1 ppmv. Uma solugao de cro-
moceno em tolueno a 5% em peso foi injetada nas condi¢cbes mostradas na
Tabela 1. Durante a inje¢édo, o cromoceno foi alimentado para dez bicos re-
almente concorrentemente. Um total de 180 kgs de solugdo de cromoceno (9
kgs de cromoceno ativo) foi injetado em aproximadamente 15 minutos. A
solugao de cromoceno foi circulada por aproximadamente uma hora apos a
injecéo ser completada. O sistema de reacao foi entdo oxidado por uma hora
a 100 ppmv com oxigénio fornecido por cilindros de ar aspirado. A seguir o
sistema de reacao foi purgado para menos do que 1,0 ppmv e oxigénio e 1,0
ppmv de tolueno. A pressao e temperatura foram ajustadas para aproxima-
damente 500 kPa (5,0 BARG) e 85°C. O etileno entio foi alimentado para
estabelecer uma pressao parcial de aproximadamente 400 kPa (4,0 BARG).
A seguir, 15 kgs de TEA1 foram alimentados por um periodo de aproxima-
damente 190 minutos. O etileno e o TEA1 circulados por aproximadamente
60 horas, enquanto que os fluxos de entrada e escape do sistema de reacéao
foram minimizados. A seguir, CO, foi alimentado para estabelecer uma con-
centragao de aproximadamente 0,5 mol% e circulado por aproximadamente
60 minutos. Entao, o sistema de reacao foi hidrolizado a 850 ppmv de égua.
A seguir, o sistema de reagéo foi aberto para inspecao, e o compressor foi
limpo, resfriador de ciclo trocado, e a placa distribuidora foi jateada com a-
reia. As paredes do reator, se¢do expandida foram alisadas ("polidas") por
esfregagao manual.

O revestimento de polimero foi inspecionado e verificado estar
espesso e uniforme. As medigdes de espessura do revestimento de polimero
de peso molecular alto foram feitas em varios pontos do reator. Foi verificado
que as paredes do reator tinham um revestimento de polimero de peso mo-
lecular alto com uma espessura média de aproximadamente 24 mils (0,61 mm)
€ uma espessura minima maior do que aproximadamente 20 mils (0,51 mm).
As leituras a espessura do revestimento de polimero das paredes do reator

sao mostradas na Tabela 2. As leituras em todas as tabelas aqui sdo a mé-
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dia de multiplas medicdes feitas em cada nivel respectivo, excluidas as me-
dicOes feitas nas superficies do duto.
TABELA 2

Designacgao da Altura acima da placa de Espessura Média (mils)
Localizagéo distribuicdo (metros)
J2(a) 0,3 29,7 (0,75 mm)
J2(b) 1,2 20,8 (0,53 mm)
J2(.c) 2,4 34,3 (0,87 mm)
J3 3,7 26,7 (0,68 mm)
J4 6,7 25,4 (0,65 mm)
J8 9,8 24,4 (0,62 mm)
J7 12,8 27 (0,69 mm)
J5 15,1 26 (0,66 mm)
ES * 30,9 (0,78 mm)
Média 23,9 (0,61 mm)

* Localizado na segao expandida logo acima do nivel de 15,1 metros

Além disso, medigcdes da espessura do revestimento de polime-
ro de peso molecular alto foram feitas abaixo da placa distribuidora e no topo
e fundo da placa distribuidora. As leituras sao mostradas na Tabela 3. Os
dados mostram um crescimento minimo do polimero, aproximadamente 10
mils (0,25 mm), na placa de distribuicdo que indica o crescimento preferen-
cial do revestimento de polimero nas segées do leito das paredes oposta-
mente a extremidade do fundo ou da placa distribuidora.
TABELA 3

Designacao da Localizagao Altura abaixo da Espessura Média

(mils)

J1 Extremidade do Fundo da parede

placa distribuidora
1,0 :

19,5 (0,49 mm)

Fundo da Placa

n/a

11,4 (0,29 mm)

Topo da Placa

n/a

10,9 (0,28 mm)

n/a = ndo se aplica

As leituras de niveis de cromo nas superficies de metal foram
tomadas em varios pontos no reator usando um Niton XLt 800 Series Alloy
Analyzer. O analisador foi colocado no "Modo de Teste Quimico de Todas as
Ligas". O analisador de liga foi posicionado diretamente contra a superficie
de metal e as medigbées tomadas. As leituras de cromo (Cr) sdo reportadas
em %Cr das leituras do analisador de ligas. As leituras para a superficie da
parede da secéao do leito, mostradas na Tabela 4, na amplitude de 0,3 a 2,85
%Cr. As leituras da extremidade do fundo e placa distribuidora, mostradas
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na Tabela 5, na amplitude de 0,17 a 0,53 %Cr. As leituras de parede da se-
¢ao do leito tiveram uma média de 2,0 %Cr, enquanto que a média das leitu-
ras na parede da extremidade do fundo do reator (abaixo da placa) foi de
0,53 %Cr. A comparagao do nivel de cromo na extremidade do fundo da pa-
rede e na parede da seg¢éo do leito mostra claramente que o método deposi-
ta o cromo preferencialmente na parede do reator quando comparada a ex-
tremidade do fundo. Porque o cromo tem que viajar ao redor da volta da ca-
nalizag&o de ciclo para chegar a extremidade do fundo, uma baixa leitura na
extremidade do fundo é uma evidéncia de que menos cromo é circulado na
canalizacdo de ciclo quando comparada aquela contatando a paredes da
secao do leito. Assim, o método deposita o cromo nas paredes da segao do
leito de forma oposta a canalizagdo de ciclo ou outro equipamento no siste-

ma de leito fluidizado de fase gasosa.

TABELA 4

Designacéo da Altura acima da placa Média %Cr na leitura
Localizacdo de distribuicdo (metros)

J2(a) 0,3 0,3
J2(b) 1,2 1,15
J2(.c) 2,4 1,65
J3 3,7 2,03
J4 6,7 2,55
J8 9,8 2,65
J7 12,8 2,85
J5 15,1 2,7
ES * 2,12

Média 2

* Localizado na sec¢édo expandida logo acima do nivel de 15,1 metros
TABELA 5

Designacao da Localizacao Altura abaixo da placa Média %Cr na Leitura
distribuidora

J1 1,0 0,5

Fundo da Placa n/a 0,3

Topo da Placa n/a 0,2

O decaimento da carga foi medido em varios pontos usando um
JCI 155 medidor de decaimento carga. Uma voltagem corona de 10.000
volts foi aplicada a superficie interior da parede do reator. As leituras residu-

ais (também chamadas decaimento de carga) foram tomadas e sao mostra-
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das na Tabela 6. Estas séao leituras diretas (n&o-normalizada). As leituras de
carga residual tiveram amplitude de 155 a 2075 volts nas paredes da secao
do leito. As leituras nos primeiros 2,4 metros acima da placa tiveram ampli-
tude de 1062 a 2075 volts. A performance do decaimento da carga da pare-

de da seg&o do leito na segao inferior do reator & particularmente desejavel.
TABELA 6

Designacao da Altura acima da placa Carga Residual (volts)
Localizagéo de distribuigdo (metros)
J2(a) 0,3 2075
J2(b) 1,2 1388
J2(.c) 2,4 1062
J3 3,7 305
J4 6,7 233
J8 9,8 225
J7 12,8 191
J5 15,1 244
ES * 155
Média 226

* Localizado na segao expandida logo acima do nivel de 15,1 metros

Seguindo a limpeza de péds-tratamento, um leito de limpeza foi
carregado, circulado, e descarregado. A seguir um leito habitual de graos foi
carregado e o sistema de reagao ligado em uma 3,5 MI, densidade do produ-
to 0,918 usando um sistema catalisador metaloceno seguindo procedimen-
tos de partida-padréo. O sistema de reagio operado sem qualquer problema
de formagao de lamina.

As frases, "a menos que especificado em contrario”, "consiste
essencialmente em" e "que consiste essencialmente em" nao excluem a pre-
senca de outras etapas, elementos, ou materiais, seja ou nao especifica-
mente mencionado nesta especificagdo, como tais etapas, elementos, ou
materiais nao afetam as caracteristicas basicas e originais da invencao, adi-
cionalmente, elas nao excluem impurezas normalmente associadas com os
elementos e materiais usados.

Com o propésito de ser breve, apenas algumas amplitudes sao
descritas aqui. Entretanto, amplitudes de qualquer limite inferior podem ser

combinadas com qualquer limite superior para relacionar uma amplitude nao
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explicitamente relacionada, bem como, amplitudes de qualquer limite inferior
podem ser combinadas com qualquer outro limite inferior para relacionar
uma amplitude nao-relacionada explicitamente, da mesma forma, amplitudes
de qualquer limite superior podem ser combinadas com qualquer outro limite
superior para relacionar uma amplitude nao-relacionada explicitamente. Adi-
cionalmente, dentro de uma amplitude inclui todo ponto ou valor individual
entre seus pontos extremos mesmo que ndo-relacionados explicitamente.
Assim, todo ponto ou valor individual pode servir como seu préprio limite in-
ferior ou superior, combinados com qualquer outro ponto ou valor individual
ou qualquer outro limite inferior ou superior, para relacionar uma amplitude
nao-relacionada explicitamente.

Todos os documentos estdo aqui integralmente incorporados por
referéncia para todas as jurisdi¢cbes nas quais tal incorporagao é permitida e
até a extensao tal que a descrigao seja consistente com a descricao da pre-
sente invengao. Adicionalmente, todos os documentos e referéncias citados
aqui, incluindo procedimentos de testes, publicagbes, patentes, artigos de
jornal, etc. sdo aqui integralmente incorporados por referéncia para todas as
jurisdigdes nas quais tal incorporagao € permitida e até a extensao tal que a
revelacao seja consistente com a descricao da presente invengéo.

Enquanto que a invencao foi descrita com respeito a uma quan-
tidade de modalidades e exemplos, aqueles individuos versados na técnica,
com o beneficio desta descrigdo, irdo avaliar que outras modalidades podem
ser projetadas as quais nao se afastam do escopo e espirito da invengao

como descrito aqui.
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REIVINDICAGOES

1. Método para a polimerizagio de alfa-olefinas em um reator de
leito fluidizado na presenca de um catalisador que pode causar a formacéao
de laminas durante a polimerizagao, pela manutengédo de uma carga elétrica
estatica no reator no local da possivel formagéo de laminas abaixo dos ni-
veis de voltagem estatica que poderiam de outro modo causar a formagao
de laminas, pela introdugdo de um composto contendo cromo dentro do rea-
tor de leito fluidizado de tal maneira que no contato com as superficies do
reator o cromo no composto contendo cromo esta presente em um estado
de valéncia de 2 a 3, em que o0 método compreende: oxidar o cromo, e for-
mar um revestimento de polimero de peso molecular alto, maior do que a-
proximadamente 0,25 mm de espessura em uma parede da se¢ao do leito
do reator de leito fluidizado,

em que a etapa de oxidagao é completa em menos do que 2 ho-
ras, e

em que o revestimento de polimero de peso molecular alto &
formada pela reagcédo do cromo oxidado com etileno.

2. Método para a polimerizagao de alfa-olefinas em um reator de
leito fluidizado na presenca de um catalisador que pode causar a formagao
de laminas durante a polimerizacao, pela manutengado de uma carga elétrica
estatica no reator no local da possivel formacédo de laminas abaixo dos ni-
veis de voltagem estatica que poderiam de outro modo causar a formagéao
de laminas pela introdugdao de um composto contendo cromo dentro do rea-
tor de leito fluidizado, de tal maneira que no contato com as superficies do
reator, o cromo no composto contendo cromo esta presente em um estado
de valéncia de 2 a 3, oxidar o cromo e formar um revestimento de polimero
de peso molecular alto em uma parede da segéo do leito do reator de leito
fluidizado,

em que a etapa de oxidagao é completa em menos do que 2 ho-
ras,

em que o revestimento de polimero de peso molecular alto &

formada pela reacao do cromo oxidado com etileno, e
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€m que o composto contendo cromo é introduzido dentro do rea-
tor de leito fluidizado através de uma pluralidade de dispositivos injetores
localizados dentro do reator de leito fluidizado e préximo a secgéo inferior da
parede da secdo do leito do reator de leito fluidizado.

3. Método para tratar um reator de leito fluidizado para reduzir a
formacéo de laminas durante a polimerizacao de poliolefinas na presenca de
um catalisador que pode causar a formacao de laminas, em que o método
compreende as etapas de:

(a) introduzir um composto contendo cromo dentro de um rea-
tor de leito fluidizado em uma pluralidade de locais proxi-
mos a uma sec¢ao inferior de uma parede da sec¢ao do leito
do reator de leito fluidizado, em que o composto contendo
cromo € contatado com a parede da secao do leito;

(b) oxidar o cromo, em que a etapa de oxidagdo & completa em
menos do que 2 horas; e

(c) formar um revestimento de polimero de peso molecular alto
na parede da se¢éo do leito, em que o revestimento de pe-
so molecular alto é formado pela rea¢cdo do cromo com eti-
leno.

4. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagéeé pre-
cedentes, em que o composto contendo cromo é introduzido dentro do reator
deleito fluidizado por um periodo de tempo de menos de 1 hora.

5. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacées pre-
cedentes, em que um gas nao-reativo é circulado por todo o reator de leito
fluidizado por menos do que 5 horas, ou menos do que 2 horas, apds a in-
trodugao do composto contendo cloro.

6. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1 a
5, em que o oxigénio é adicionado em uma quantidade realmente estequio-
metrica com a quantidade de cromo introduzida.

7. Meétodo, de acordo com a reivindicagdo 6, em que a reacéo
ocorre apos a etapa de oxidagéo e antes da abertura do reator de leito fluidi-

zado, e em que nenhum leito fluidizado esta presente durante a etapa de
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reagao.

8. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 6 e
7, em que a concentragao de oxigénio € menor do que 200 ppmv, ou menor
do que 100 ppmv.

9. Metodo, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a
8, compreendendo adicionalmente a etapa de desativacdo de um cocatali-
sador pela alimentacao de CO, no reator de leito fluidizado.

10. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1 a
9, compreendendo adicionalmente a etapa de polimento do revestimento de
polimero de peso molecular alto na parede da secéo do leito, apds a forma-
¢ao do revestimento de polimero de peso molecular alto.

11. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacées 1 a
10, compreendendo adicionalmente a etapa de produzir um produto polime-
ro baseado em metaloceno apés formar o revestimento de polimero de peso
molecular alto sem a produgdo de um produto polimero baseado em nao-
metaloceno antes de produzir o produto polimero baseado em metaloceno.

12. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1 a
11, em que o cromo é depositado na parede da segéo do leito do reator de
leito fluidizado.

13. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a
12, em que o revestimento de peso molecular alto € maior do que 0,25 mm
de espessura em realmente todas as partes da parede da secéo do leito.

14. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a
13, em que o revestimento de peso molecular alto tem uma espessura média
maior do que 0,25 mm, ou maior do que 0,51 mm de na parede da secdo do
leito.

15. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicacdes 1 a
14, em que o revestimento de peso molecular alto tem um decaimento de
carga maior do que 150 volts em realmente todas as partes da parede da
secao do leito.

16. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a

15, em que o revestimento de peso molecular alto entre 0,3 e 2,4 metros
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acima da placa distribuidora tem um decaimento de carga maior do que
1.000 volts.

17. Método, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes 1 a
16, em que o a segéo do leito da superficie da parede compreende mais do
que 0,3% de cromo e realmente todas as partes da parede da sec¢ao do leito.

18. Dispositivo para tratar um reator de leito fluidizado que com-
preende uma pluralidade de dispositivos de injecao localizados dentro de um
reator de leito fluidizado, e os dispositivos injetores sao posicionados proxi-
Mos a uma sec¢ao inferior de uma parede da secéo do leito do reator de leito
fluidizado e os dispositivos injetores sao orientados para contatar um fluido
de tratamento com a parede da secéo do leito,

em que a pluralidade de dispositivos injetores é orientada a um
angulo de 40 até 50 graus acima de um plano horizontal, e a pluralidade de
dispositivos injetores é orientada no plano horizontal a um angulo interno de
40 a 50 graus da tangente a parede da secdo do leito.

19. Dispositivo, de acordo com a reivindicagao 18, em que: um
tamanho da corda entre cada um da pluralidade de dispositivos injetores é
1,5 a 1,9 metros, a pluralidade de dispositivos injetores & posicionada a 0,15
a 1,0 metros acima de uma placa distribuidora; a pluralidade de dispositivos
injetores & posicionada a 0,10 a 0,50 metros da parede da sec¢éao do Ieifo; ea
pluralidade de dispositivos de injecao tem um angulo de vaporizacao de 100
a 120 graus.

20. Dispositivo, de acordo com qualquer das reivindicacées 18 a
19, em que a pluralidade de dispositivos injetores & posicionada a 0,40 a

0,60 metros, ou 0,10 a 0,20 metros acima da placa distribuidora.
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RESUMO
Patente de Invencgdo: "METODOS E DISPOSITIVOS PARA POLIMERIZA-
CAO".

A presente invengao refere-se a um método de tratamento de
reator de leito fluidizado de fase gasosa e um método de polimerizagao de
olefinas em um reator de leito fluidizado de fase gasosa na presenca de um
catalisador propenso a causar formacao de lamina, pela introducdo de um
composto contendo cromo dentro do reator e formando um revestimento do
polimero de peso molecular alto nas paredes do reator. Além disso, um dis-
positivo para um método de introduzir o composto contendo cromo dentro do
reator de leito fluidizado em uma pluralidade de localizagdes préximo a se-
¢ao inferior da parede da segéo do leito do reator de leito fluidizado, e formar
um revestimento de polimero de peso molecular alto na parede da segao do
leito.
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