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;% ¥ .5 UMA CAMADA SOBRE UM SUBSTRATO E METODO, PARA PREPARAR UM
CONCENTRADO DE FIBRAS LONGAS”,

Campo da invencdo

De modo geral, a invengdo refere-se &as dispersdes de
olefinas.

10 Histdrico da invencdo

Sdo conhecidas na técnica as dispersdes de uma resina
termoplastica de wvarios tipos e tém sido usadas numa
ampla variedade de campos. Por exemplo, gquando uma
dispersao aguosa é revestida e secada sobre a superficie
15 de.um substrato tal como papel, fibra, madeira, metal, ou
artigo moldado de plastico, o revestimento de resina
formado proverd o substrato com resisténcia a agua,
resisténcia a o¢leo, resisténcia gquimica, resisténcia a
corrosao e vedabilidade térmica. Um meio aguoso &
20 vantajoso comparado a um meic de dispersio organico

devido a perigos comuns tais como inflamabilidade,

ambiente de trabalho, conveniéncia de manuseio, e
similares.
Dispersdes aguosas convencionais de uma resina

25 termoplastica tém sido produzidas ou por um processo no
qual um mondmeroc polimerizdvel que & a matéria-prima de
resina € polimerizade por polimerizacdo em emulsio num

{ meio aquoso na presenga de um agente dispersante, ou por

um processo no qual se mistura uma resina termoplastica

‘135 fundida e um meio aquoso, e opcionalmente wum agente
dispersante aplicando forca de cisalhamento.

Até e} advento de dispersdes peliclefinicas, as

poliolefinas limitavam-se, tipicamente, a processos de

extrusao =) co—-extrusao e consequentemente, as

35 poliolefinas nde podiam ser usadas em processos de

revestimento tais como revestimento de papel,

revestimento de pano, e similares, nem em camadas muito
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finas, por exemplo, de menos que 15 microns.

Dispersdes

poliolefinicas

desempenho melhorado,

mas as

mais

dispersdes

recentes

proveram

poliolefinicas

Uteis limitavam-se aquelas com cristalinidades menores,

tais COmo

propileno.

elastomeros

Divulgam-se

(=

plastémeros de

dispersdes

aquosas

etileno e

exemplares

deste tipo na publicacdo de pedido de patente U.S. n°

2005/0100754,

presente

cristalinidades mais elevadas

gue & transferida para o beneficidrio da

invencao.

Alternativamente,

policlefinas de
foram dispersas em A4agua,
mas requeriam a presenca de solventes.

Conseqlientemente, ha necessidade de dispersdes e espumas

formadas de polimeros termoplasticos de cristalinidade

mais elevad

olefinas, onde

a,

especialmente

preferivelmente

formadas sem o uso de solventes.

Sumdrio da invencdo

Num aspecto,

de cristalinidade mais

dispersante,

Noutro aspecto,

as

polimeros

dispersdes

bas

eados em

sejam.

incorporagdes agui divulgadas referem-se a

dispersdes agquosas incluindo: pelo menos um termoplastico

e agua.

elevada,

pelo menos

a um método para formar uma dispersdo aquosa,

amassar sob

fusdo

(R)

pelo

cristalinidade mais elevada, e (B)

estabilizador, para

produzir

menos

um agente

incorporagdes aqui divulgadas referem-se

incluindo:

um poliolefina de

pelo menos um agente

um produto

amassado sob

fusdo; diluir o produto amassado fundide com agua; e

amassar sob fusdo a mistura

dispersio.

Noutro aspecto,

resultante para

formar a

incorporagdes aqui divulgadas referem-se

a um método para formar uma espuma, incluindo: contatar a

dispersdo conforme definida pela reivindicacdo 1 com ar

ou outro gas inerte para formar uma dispersdo batida;

depositar a dispersdo batida sobre um substrato; e secar

pelo menos parcialmente a dispersdo batida para formar

uma espuma,

temperatura

sendo que a dispersdo batida se forma numa

menoxr

que

Q

pontao

de

fusao

do

polimero
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disperso.

Noutro aspecto, incorporag¢des aqui divulgadas referem-se
a8 um artigo baseado em celulose incluindo: uma composicio
baseada em celulose; e um composto aplicado, sendo que o
composto aplicado, no momento da aplicagao, compreende
uma dispersdo agquosa compreendendo: uma poliolefina de
cristalinidade mais elevada; e pelo menos um agente
dispersante.

Noutro aspecte, incorporag¢des agui divulgadas referem-ge
a artigos formados por um processo incluindo: impregnar
uma estrutura fibrosa com um composto, o composto
compreendendo uma dispersdo aquosa, a dispersdo aquosa
compreendendo uma polioclefina de cristalinidade mais
elevada, e pelo menos um agente dispersante; remover pelo
menos uma porgao da agua da estrutura fibrosa impregnada.
Noutro aspecto, incorpora¢des aqui divulgadas referem-se
a fibras revestidas incluindo: um composto em contato com
uma porcgdo de uma fibra, sendo que o composto no momento
de contato compreende uma dispersdo aquosa compreendendo:
(I) uma poliolefina de cristalinidade mais elevada: e
(I1) pelo menos um agente dispersante, sendo que a fibra
tem um diametro entre S e 35 microns; e sendo que a
espessura de uma camada de revestimento do composto sobre
a fibra varia de cerca de 0,1 a 10 microns.

Noutro aspecto, incorporagdes aqui divulgadas referem-se
a uma composigdo de toner incluindo: um particulado
produzido a partir de uma dispersio aquosa, a dispers3do
compreendendo: wuma policlefina de cristalinidade mais
elevada; e pelo menos um agente dispersante, e pelo menos
um seleclonado do grupo consistindo de um corante e um
pigmento magnético, sendo que a dispersdo tem um tamanho
de particula de didmetro velumétrico médio de cerca de
0,3 a cerca de 8 microns, sendo que a dispersido foi pelo
menos parcialmente seca tal que o nivel de liquido seja
de pelo menos 50 por cento dagquele nivel de liquido da
dispersdo para formar o particulado.

Noutro aspecto, incorporacdes aqui divulgadas referem-se
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a um método para formar uma camada sobre um substrato
compreendendo: aplicar uma disperséao agquosa fLum
substrato, a dispersdoc compreendendo: uma policlefina de
cristalinidade mais elevada, e pelo menos um agente
dispersante; remover pelo menos uma porgdo da agua da
dispersédo para formar uma primeira camada.

Noutre aspecto, incorporacdes agqui divulgadas referem-se
a um método para preparar um concentrado de fibras
longas, compreendendo fibras e uma resina termopléastica,
compreendendo as etapas de: (I) revestir fibras continuas
com uma dispersdo aquosa, sendo que a dispersdo agquosa
compreende  uma policlefina de cristalinidade mais
elevada, pelo menos um agente dispersante, para formar
fiadas de fibras continuas revestidas termoplasticas;
(IT) aquecer as fiadas de fibras continuas revestidas
termopléasticds; {I11) cortar as fiadas de fibras
continuas revestidas termoplasticas secas formando
pelotas de concentrado de fibras longas secas; e (IV)
isolar as pelotas de concentrado de fibras longas secas.
Noutro aspecto, incorporagdes agui divulgadas referem-se
a um método para preparar um concentrado de Ffibras
longas, compreendendo fibras e uma resina termoplastica,
compreendende as etapas de: (I) revestir fibras longas
cortadas com uma dispersdo aquosa, sendo que a dispersdo
aquosa compreende uma poliocolefina de cristalinidade mais
elevada, pelc menos um agente dispersante, para formar
pelotas de fibras cortadas revestidas termoplasticas;
(IT) aquecer as pelotas de concentrado de fibras cortadas
revestidas; e (III) isolar as pelotas de concentrado de
fibras longas secas.

Outros aspectos e <vantagens da invencdoc tornar-se-3ao
evidentes a partir da descricdo seguinte e das
reivindicacGes anexas.

Breve descrigdo dos desenhos

A Figura 1 é uma representagdo esquemdtica de um tipico
aparelho de extrusao de matéria fundida usado para
preparar incorporagdes da invencdo:
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A Figura 2 € uma representacdc esquematica de um tipico
aparelho de extrusdo de matéria fundida usado para
preparar incorporac¢des das dispersdes agui divulgadas, de
acordo com incorporagdes da invencao;

A Figura 3A & um grafico ilustrando o desempenho de wum
dispositivo ndo-modificado de extrusdo de matéria
fundida, semelhante aquele da Figura 1, mostrando
graticamente pressées operacionais de extruscra com o
decorrer do tempo;

A Figura 3B é um grafico ilustrande o desempenho de um
dispositivo modificado de extrusdo de matéria fundida de
acordo com incorporacdées agui divulgadas semelhante
aguele da Figura 2, mostrando graficamente pressdes
operacionais de extrusora com o decorrer do téempo; e

A Figura 4 é um grafico comparando taxas de alimentacgao
de agente neutralizador para um aparelho de extrusio nio-
modificado e para aparelhos de extrusio modificados de
acordo com incorporagdes aqui divulgadas.

Descrigao detalhada da invengéo

Quando agui usado, e} termo “termopléstico de
cristalinidade mais glevada”, preferivelmente uma
polioclefina, significa um termoplastico tendo uma
cristalinidade de pelo menos 46% e, preferivelmente uma
densidade maior ou igual a 0,915 g/ecm®. Quando agui
usado, © termo o termo “termopladstico de cristalinidade
menor”, preferivelmente wuma poliolefina, significa um
termoplastico tendo uma cristalinidade menor que 46%
independentemente da densidade. Em varias incorporagdes,
as poliolefinas de cristalinidades mais elevadas podem
ter uma densidade de pelo menos 0,920 g/cm?®, de pelo
menos 0,925 g/cm’, de pelo menos 0,930 g/cm®, de pelo
menos 0,940 g/cm’, de pelo menos 0,945 g/em®, de pelo
menos 0,950 g/cm’, de pelo menos 0,955 g/am®, de pelo
menos 0,960 g/cm?®, ou de pelc menos 0,965 g/cm3
(densidade medida de acordo com ASTM D 792). Em varias
outras incorporacgdes, as poliolefinas de cristalinidades

mais elevadas podem tér uma cristalinidade de peloc menos
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49 por cento, de pelo menos 50 por cento, de pelo menos
52 por cento, de pelo menos 56 por cento, de pelo menos
62 por cento, de pelo mencs 65 por cento, de peloc menos
69 por cento, de pelo menos 72 por cento, de pelo menos
75 por cento, ou de pelo menos 78 por cento.
Preferivelmente, os termoplasticos de cristalinidades
mais elevadas podem ter pesos moleculares médios
ponderais, M,, variando, por exemplo, de wum limite
inferior de 15.000 g/mol, 30.000 g/mol, preferivelmente
de 50.000 g/mol ate um limite superior de cerca de
5.000.000 g/mol, preferivelmente de cerca de 2.500.000
g/mol, e especialmente de cerca de 1.000.000 g/mol em
algumas incorporacdes; de 1000 g/mel a 1.000.000 g/mol em
ocoutras incorporagdes; de 10.000 g/mol a 500.000 g/mol em
outras incorporag¢des; e de 10.000 g/mol a 300.000 g/mol
em ouktras incorporacdes ainda. Por exemplo, sdo
especialmente preferidos polimeros poliolefinicos tendo
uma cristalinidade maior ou igual a 55% com um M, de
cerca de 15.000 a 1.000.000 g/mol.

Outras 1incorporag¢oées agui divulgadas referem-se a um
aparelho para formar uma dispersdo polimérica. Mais
especificamente, incorporagdes aqui divulgadas referem-se
a uma extrusora ou a um sistema de extrusdo Gtil para
formar dispersdes poliméricas, tais como dispersdes
poliolefinicas. Noutro aspecto, incorporagdes aqui
divulgadas referem-se a um disco amassador n0til num
sistema de extrusdo para formar dispersdes poliméricas.
Aqui, os aparelhos usados para formar dispersées podem
ser usados para produzir dispersdes aquosas (tendo um
meio de dispersdo base agua) ou dispersdes nao—-aguosas
(tendo um meio de dispersao base hidrocarboneto ou
oleaginoso) .

“Polimerc” significa wum composto polimérico preparado
polimerizando mondmeros, gquer do mesmo tipo ou de tipos
diferentes. O termo genérico “polimero” abrange os termos
“homopolimero”, “copolimero”, “terpolimerc”, assim como

Yinterpelimero”.
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“Interpolimero” significa um polimerc preparado pela
polimerizacdo de pelo menos dois tipos diferentes de
mondmeros. O termo genérico “interpelimero” inclui o
Lermo “copolimero” (gque se emprega, usualmente,
referindo-se a um polimero preparado a partir de dois
mondmeros diferentes) bem come o termo “terpolimero” (que
se emprega, usualmente, referindo-se a um polimero
preparado a partir de trés monémeros diferentes). Ele
também abrange polimercs produzidos polimerizando quatro
ou mais tipos de mondmeros.

Os termos “interpolimero de etileno/a~olefina” e
“interpolimerc de propilenco/o-oclefina” referem-se a
polimeros com etileno ou propileno, respectivamente,
sendo a fragdo molar majoritdria de todo o polimero. Em
algumas incorporagdes, o mondmero majoritdrioc pode
compreender pelo menos 50 por cento molar de todo o
polimero; pelo menos 60 por cento molar em outras
incorporag¢des; pelo menos 70 por cento molar em outras
incorporagdes; e pelo menos 80 por cento molar em ainda
outras 1incorporacdes. O restante de todo o polimero
compreende pelo menos um comondmero., Em algumas
incorporacdes, os interpolimeros de etileno/o-olefina
incluem etileno numa quantidade maior que cerca de 80 por
cento molar, e uma quantidade de a-olefina menor ou igual
a 20 por cento molar.

Num aspecto, incorporacdes agqui divulgadas referem-se a
uma composigdo de dispersao aquosa incluindc pele menos
uma policlefina com uma densidade maior que 0,915 g/ecm®,
por exemplo, homopolimerco de LDPE ou HDPE, copolimercs de
etileno/alfa-olefina, LLDPE ou HDPE, homopolimeroc de PP,
copolimeros aleatdrios e de impacto de PP, copolimeros de
propileno/etileno, e um agente dispersante.

Mais especificamente, incorporacdes selecionadas aguil
divulgadas que envolvem um polietileno componente tém um
indice de fusdo (I a 190°C) (mede-se o indice de fusao
de acordoc com ASTM D 1238, condicdo 1%0°C/2,16 ka)
variando de 0,5 dg/10 min a 30 dg/10 min. Além disso, em
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incorporagdes selecionadas, a composicgdoc de dispersédo
também pode incluir pelo menos um agente tenscative, tal
como PRIMACOR 5980I, em 4% em pesc a 50% em peso. Ainda
adicionalmente, em dincorporacdes selecionadas, pode-ge
usar um agente neutralizador. Especificamente, KOH, MH,OH
e NaOH podem ser usados como agentes neutralizadores e
dosados em 50% a 100% de neutralizacdo. Em incorporacdes
selecionadas, a concentracdo final de sdédlidos deve estar
entre 30% (peso/peso) a 60% (peso/peso).

Incorporagbes aqui divulgadas podem incluir misturas
homogéneas ou heterogéneas de miltiplos polimeros, desde
que pelo menos um dos polimeros dispersos seja uma
colefina de cristalinidade mais elevada. Por exemplo, esté
especificamente dentro dos limites de abrangéncia da
presente divulgagdo gue dispersdes de olefinas de
cristalinidades mais elevadas podem ser misturadas com
dispersdes de ©olefinas de cristalinidades menores.
Semelhantemente, mualtiplas olefinas de cristalinidades
mails elevadas diferentes e/ou miltiplas olefinas de
cristalinidades menores diferentes podem ser wusadas
juntas.

Polioclefinas

Em incorporagdes especificas, os polimeros termoplasticos
ou poliolefinas termoplasticas ndo-polares podem incluir
poliolefinas tais como polipropileno, polietileno,
copolimeros dos mesmos, e misturas dos mesmos, assim como
terpolimeros de etileno/propilenco/dieno. Em algumas
incorporacSes, polimeros olefinicos preferidos incluem
polimeros homeogéneos descritos na patente U.S. n°
3.645.992; polietilenoc de alta densidade (HDPE) tal come
descrito na patente U.8. n® 4.076.698; copolimeros de
etileno/a-olefina lineares ramificados homogeneamente;
polimeros de etileno/o~olefina substancialmente lineares
ramificados homogeneamente, que podem ser preparados, por
exemplo, por um processo divulgado nas patentes U.S. n°s
5.272.236 e 5.278.272, as divulgagdes das guais aqui se

incorporam por referéncia; e polimeros e copolimeros de
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etileno polimerizados via radicais livres em alta pressio
tal como polietileno de baixa densidade (LDPE).

Em algumas incorporagdes, também sdo apropriadas as
composigdes poliméricas descritas nas patentes U.S. n®s
6.566.446, 6.538.070, 6.448.341, 6.316.549, 6.111.023,
5.869.575, ou 5.677.383, cada uma das quais aqgui
inteiramente incorporada por referéncia. Obviamente,
também podem ser usadas misturas de polimeros. Em algumas
incorporagdes, as misturas incluem diferentes polimeros
Ziegler-Natta. Em outras incorporagdes, as misturas podem
incluir polimeros Ziegler-Natta e metalocénicos. Em
outras incorporagdes ainda, o polimerc usado pode ser uma
mistura de dols ou mais polimeros metalocénicos. Em
outras incorporacdes, podem ser usados polimeros
produzidos com catalisadores de sitio Gnico. J& noutra
incorporagadc, podem ser usados copolimeros em blocos. ou
multiblocos em incorporagdes da invencdo. Tais polimeros
incluemn agqueles descritos e reivindicados em WO
2005/090427 (tendo prioridade para U.S. n° serial
60/553.906, depositado em 7 de marco de 2004).

Assim, em incorporacbes selecionadas, polimeros
exemplares incluem polipropileno (tanto polipropileno
modificado para impacto, polipropileno isotatico,
polipropileno atatico como copolimeros de
etileno/propileno) ; varios tipos de polietileno,

incluindo LDPE via radicais livres em alta pressido, LLDPE
Ziegler-Natta, PE metalocénico, incluinde PE de reatores
miltiplos (misturas “no reator” de PE Ziegler-Natta e PE
metalocénico, tais comoe produtos divulgados nas patentes
U.s. n°s 6.545.088, 6.538.070, 6.566.446, 5.844.045,
5.869.575, e 6.448.341), copolimeros de etileno/acetato
de vinila (EVR) , de etileno/alcool vinilico,
poliestireno, poliestireno modificado para impacto, ABS,
copolimeros em blocos de estireno/butadienc e derivados
hidrogenados dos mesmos (SBS e SEBS).

Em algumas incorporagdes particulares, o polimero & um

copolimero ou interpolimero baseado em propileno. Em
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algumas incorporagdes, o copolimero ou interpolimero
baseado em propileno caracteriza-se pelo fato de ter
seqiéncias de propileno substancialmente isotdticas. O
termo “seqgliéncias de propileno substancialmente
isotaticas” e termos semelhantes significam que as
sequiéncias tém uma triade isotdtica (mm) medida por NMR
de '°C maior que cerca de 0,85, preferivelmente maior que
cerca de 0,90, mais preferivelmente maior que cerca de
0,92 e muito preferivelmente maior que cerca d 0,93. As
triades isotaticas s&o bem conhecidas na técnica e estdo
descritas, por exemplo, na patente U.S. n° 5.504.172 e em
WO 00/01745, gque se referem a seqgiiéncia isotatica em
termos de uma triade unitdria na cadeia molecular de
copolimerc determinada por espectros de NMR de °C.

Em outras incorporacgdes particulares, o polimero
termoplastico pode ser polimeros baseados em
etileno/acetato de vinila (EVA). Em outras incorporacdes
particulares, o polimero termoplastico pode ser polimeros
baseados em etileno/acrilato de metila (EMA). Em outras
incorporagdes, o copolimero de etilenoc/c-olefina pode ser
copolimeros ou interpolimeros de etileno/butena, de
etileno/hexeno, ou de etileno/octeno. Em cutras
incorporagdes particulares, o copolimerc de propilenc/oa-
olefina pode ser um copolimero ou interpolimerc de
propileno/etileno ou de propileno/etileno/buteno.

As dispersbes formadas de acordo com outras incorporacdes
podem também incluir cargas e aditivos. Além disso,
incorporag¢des da presente invencdo podem também usar
interpolimeros olefinicos em multiblocos tendo densidades
e/ou cristalinidades apropriadas, tais como aqueles
descritos abaixo.

Interpolimero olefinico em multiblocos

Como descrito acima, incorporacdes das dispersdes agui
divulgadas podem incluir um componente polimérico que
pode incluir pelo menos um interpolimereo olefinico em
multiblocos. Provém-se as definigdes seguintes para
distinguir um interpolimerc olefinico em multiblocos de
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outros polimeros olefinicos.
O termo “copolimero em multiblocos” ou “copolimero

segmentado” refere-se a um pelimero compreendendo dois ou

mais segmentos ou regides guimicamente distintas
(referidos como “blocos”) preferivelmente unidos de
maneira linear, isto &, um polimero compreendendo

unidades quimicamente diferentes gue se unem extremo-a-
extremo com respeito a funcionalidade etilénica
polimerizada, em vez de em modo pendente ou enxertado. Em
determinadas incorporagdes, os blocos diferem quanto &
quantidade ou tipo de comondémero incorporado nos mesmos,
densidade, quantidade de cristalinidade, tamanho de
cristalito atribuivel a um polimero de tal composicéo,
tipo e grau de taticidade (isotatico ou sindiotatico),
regio-regularidade ou regio-irregularidade, guantidade de
ramificacdo, incluindo ramificacgao de cadeia longa ou
hiper-ramificagdo, homogeneidade, ou gquanto a gualquer
outra propriedade guimica ou fisica.

Os copolimeros em multiblocos se caracterizam por
distribuigdes tUnicas de indice de polidispersdo (PDI ou
My/Mp) » distribuicdo de comprimente de bloco, e/ou
distribuicdo de nimeros de blocos devido ao processo de
producdo unico dos copolimeros. Mais especificamente,
guando produzidas num processo continue, incorporacsées
dos polimeros podem possuir um PDI variando de cerca de
1,7 a cerca de 8; de cerca de 1,7 a cerca de 3,5 em
outras incorporagdes; e de cerca de 1,8 a cerca de 2,5 ou
de cerca de 1,8 a cerca de 2,1 em ainda outras
incorporagdes. Quando  produzidas num processo por
batelada ou semibatelada, incorporacdes dos polimeros
podem possuir um PDI wvariando de cerca de 1 a cerca de
2,9; de cerca de 1,3 a cerca de 2,5 em outras
incorporacdes; de cerca de 1,4 & cerca de 2 em ouras
incorporagbes; e de cerca de 1,4 a cerca de 1,8 em ainda
outras incorporagdes.

Um exgemplo do interpolimero olefinico em multiblocos & um
interpolimero em blocos de etileno/a-olefina. Outro
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exemplo do interpolimero olefinico em multiblocos & um
interpolimero em blocos de propilenc/a-olefina. A
descrigdo seguinte concentra-se no interpolimero guando
ele tiver etileno como o mondmere majoritarie, mas se
aplica de modo semelhante a0s interpolimeros em
multiblocos baseados em propilenc com respeito as
caracteristicas poliméricas gerais.

O interpolimerc em multiblocos de etileno/a-olefina
(doravarnte “interpolimero de etileno/a~olefina™)
compreende estilenc e um ou mais comondmercos de a-olefinas
copolimerizaveis em forma polimerizada, caracterizado por
multiplos blocos ou segmentos (iste €, dois ou mais) de
duas ou mais unidades monoméricas polimerizadas diferindo
em propriedades quimicas ou fisicas (interpolimerc em
blocos), preferivelmente um interpolimeroc em multiblocos.
Em algumas incorporacdes, o interpolimero em multiblocos
pode ser representado pela seguinte fédrmulas

(AB)n

onde n & pelo menos 1, preferivelmente um nGmero inteiro
maior que 1, tal como 2, 3, 4, 5, 10, 1%, 20, 30, 40, 50,
60, 70, 80, 90, 100, ou maior; “A” um bloco ou segmento
durco; e “B” representa um bloce ou segmento mole.
Preferivelmente os A e os B se ligam de maneira linear,
ndo de maneira ramificada ou em estrela. Segmentos
“dures” referem-se a blocos de unidades polimerizadas nos
quais o etileno esta presente numa gquantidade maior gque
95 por cento em peso em algumas Iincorporacgdes, e em
outras incorporagdes maior gue 98 por cento em peso. Em
outras palavras, o conteudo de comondmero nos segmentos
duros € menor gque 5 por cento em peso em algumas
incorporagbes, e em outras incorporagdes menor gue 2 por
cento em peso do peso total dos segmentos duros. Em
algumas incorporagdes, 0S5 segmentos duros compreendem
todo ou substancialmente todo etileno. Por outro lado,
segmentos “moles” referem-se a blocos de unidades
polimerizadas nos guais o conteddo de comondémero é maior

que 5 por cento em peso do peso total dos segmentos moles
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em algumas incorporagdes, maior gue 8 por cento em peso,
maior que 10 por cento em peso, ou maior gue 15 por cento
em peso em varias outras incorporacdes. Em algumas
incorporagdes, o conteldo de comondmero nos segmentos
moles pode ser malior que 20 por cento em peso, maior que

25 por cento em peso, maior gque 30 por cento em peso,

maior gque 35 por cento em peso, malor que 40 por cento em

peso, maior que 45 por cento em peso, maior gue 50 por
cento em peso, ou maior que 60 por cento em peso em
varias outras incorporagdes.
Em algumas incorporacdes, 08 blocos A e os blocos B sée
distribuem aleatoriamente ao longo da cadeia polimérica.
Em outras palavras, 05 copolimeros em blocos ndoc tém uma
estrutura como: .
AARA-AR~-BBB-BB
Em outras incorporacgdes, os copolimeros em blocos ndoc tém
um terceiro bloco. J& em outras incorporagdes, nem o
bloco A nem o bloco B compreende dois ou mais segﬁentos
(ou sub-blocos), tal como um segmento terminal.
Os interpolimercos de etileno/a-olefina se caracterizam
por um indice médic de blocos, ABI, variando de maior que
zero a cerca de 1,0 e uma distribuigido de peso molecular,
My/M,, maior gque cerca de 1,3. O indice médio de blecos,
ABI, & a média ponderal do indice de blocos (“BI?) de
cada wuma das fragdes poliméricas obtida em TREF
preparativo de 20°C e 110°C, com um incremento de $°C:
ABI = ¥ (w;BI,)
onde BI; @ o indice de blocos da i-ésima fracdo do
interpolimero de etilenoc/o-olefina obtida em TREF
preparativo, e w; €& a porcentagem em peso da i-ésima
fracao.
Semelhantemente, a raiz gquadrada do segundo momento em
volta da média, doravante referido como indice de blocos
médio ponderal de segundo momento, pode ser definido como
se segue:




10

15

20

25

30

35

14

% (wi (BIy - ABL)?7)
BI médio ponderal de 2° momento=

(N“l)z.wi
N

Para cada fracdoc polimérica, define-se BI através de uma
das duas equagdes seguintes (ambas dando o mesmo valor de
BI) :

I/Tx - l/TxQ LHP;{ - LHPXU
BI = ou BI =

1/TA = l/TAB LnPA - LI').P'XAB
onde Ty & a temperatura de eluicdo de fracionamento

analitico por eluigdo com elevacdo de temperatura (ATREF)
da i-ésima fragdo (expressa, preferivelmente, em Kelvin),
Px &€ a fragdo molar de etileno da i-ésima fracio, gue
pode ser medida por NMR ou IR tal como descrito abaixo.
Pz € a fragdo molar de etileno do interpolimero de
etileno/a-olefina inteiro (antes do fracionamento), que
também se mede por NMR ou IR. Os valores T, e Pa sao,
respectivamente; a temperatura de eluicdo ATREF e a
fracdo molar de etileno para “segmentos dures” puros (que
se referem aos segmentos cristalinos do interpolimero).
Como uma aproximagdo ou para polimeros onde se desconhece
a composigdo de “segmento duro”, os valores Ty e P, sio
ajustados para aqueles de homopolimero de polietilenoc de
alta densidade.

Taz © a temperatura de eluigdo ATREF para um copolimero
aleatdério da mesma composicdo (tende uma fracac molar de
etilenoc de  Pag) e pesc molecular tal como o do
interpolimero em multiblocos. Tap pode ser calculada a
partir da fragdo molar de etileno (medida por NMR) usando
a seguinte equacdo:

In Pap = &/Tap + B

onde & e B sao duas constantes gue podem ser determinadas
por mma calibragfo usando um numero de fracdes bem
caracterizadas de ATREF preparativo de um copolimero
aleatério de composigdo ampla e/ou de copolimeros

aleatdrios de etileno bem caracterizados com composicdo
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estreita. Deve-se notar gue o e B podem variar de
instrumento para instrumento. Além disso, seria
necessario criar uma curva de calibracdo apropriada com a
composigcdo polimérica de interesse, usando faixas
apropriadas de pesos moleculares e tipo de comonémero
para as fragdes de ATREF preparativo e/ou copolimeros
aleatdrios usados para criar a calibragdo. Ha um ligeiro
efeito de peso molecular. Se a curva de calibracae for
obtida a partir de faixas de pesos moleculares
semelhantes, tal efeito seria essencialmente desprezivel.
Em algumas incorporagdes, copeolimeros aleatdrios d
etileno e/ou fracgdées de ATREF preparativeo de copolimeros
aleatdrios satisfazem a seguinte relacgdo:
In P = -237,83/Tareer + 0, 639

A equagdo de calibracdo acima se refere & fracdo molar de
etileno, P, a temperatura de eluigdo analitica de TREF,
Tarrer, Para copolimeros aleatédrios de composigdo estreita
e/ou as fragdes preparativas de TREF de copolimeros
aleatérios de composigdo ampla. Txe € a temperatura de
ATREF para um copolimerc aleatério da mesma composicao e
tendo uma fragdoc molar de etileno de Px. Ty pode ser
calculada de Ln Px = a/Txe + (. Por outro lado, Py & a
fragdoc molar de etileno para um copolimero aleatdrio da
mesma composicdo e tendo uma temperatura de ATREF de Ty,
que pode ser calculada de Ln Pyy = /Ty + PB.

Uma vez obtide o indice de blocos (BI) para cada fracao
de TREF preparativo, pode-se calcular o indice de blocos
médio ponderal, ABI para o polimero inteiro., Em algumas
incorporagdes, ABI é maior gque zero mas menor gue cerca
de 0,4 ou de cerca de 0,1 a cerca de 0,3. Em outras
incorporagcdes, ABI & maior gue cerca de 0,4 e até cerca
de 1,0, Preferivelmente, ABI deve estar na faixa de cerca
de 0,4 a cerca de 0,7, de cerca de 0,5 a cerca de 0,7, ou
de cerca de 0,6 a cerca de 0,9. Em algumas incorporacées,
ABI estad na faixa de cerca de 0,3 a cerca de 0,9, de
cerca de 0,3 a cerca de 0,8, ou de cerca de 0,3 a cerca

de 0,7, de cerca de 0,3 a cerca de 0,6, de cerca de 0,3 a
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cerca de 0,5, ou de cerca de 0,3 a cerca de 0,4. Em
outras incorporacgées, ABI estd na faixa de cerca de 0,4 a
cerca de 1,0, de cerca de 0,5 a cerca de 1,0, ou de cerca
de 0,6 a cerca de 1,0, de cerca de 0,7 a cerca de 1,0, de
cerca de 0,8 a cerca de 1,0, ou de cerca de 0,92 a cerca
de 1,0.

Qutra caracteristica do interpolimero de etileno/a-—
olefina & que ele compreende pelo menos uma fracdo
polimérica que pode ser obtida por TREF preparativo,
sendo que a fragdo tem um indice de blocos maior gue
cerca de 0,1 e até cerca de 1,0 e o polimeroc tem uma
distribuig¢do de peso molecular, M,/M;, maior gue cerca de
1,3. Em algumas incorporagdes, a fracdo polimérica tem um
indice de blocos maior gque cerca de 0,6 e até cerca de
1,0, maior que cerca de 0,7 e até cerca de 1,0, maior que
cerca de 0,8 e até cerca de 1,0, ou maior que cerca de
0,9 e até cerca de 1,0. Em outras incorporagées, a fraciao
polimérica tem um indice de blocos maior gque cerca de 0,1
e ateé cerca de 1,0, maior que cerca de 0,2 e até cerca de
1,0, maior que cerca de 0,3 e até cerca de 1,0, maior que
cerca de 0,4 e até cerca de 1,0, ou maior gue cerca de
0,5 e até cerca de 1,0. Em outras incorporacdes ainda, a
fragdo peolimérica tem um indice de blocos maior gue cerca
de 0,1 e até cerca de 0,5, maior que cerca de 0,2 e até
cerca de 0,5, maior que cerca de 0,3 & até cerca de 0,5,
ou maior gue cerca de 0,4 e até cerca de 0,5. Ja& em
outras incorporacgoes, a frac¢do polimérica tem um indice
de blocos maior que cerca de 0,2 e até cerca de 0,9,
maior que cerca de 0,3 e até cerca de 0,8, maior gque
cerca de 0,4 e até cerca de 0,7, ou maior gue cerca de
0,5 ¢ até cerca de 0,6.

Além de um indice médio de blocos e indices de blocos de
fragdes individuais, ©s interpolimeros de etileno/o—
olefina podem ser caracterizados por uma on mais das
propriedades descritas a seguir.

Num aspecto, o0s interpolimeros de etileno/a-olefina
usados em incorporag¢des da invengdo tém uma M,/M, de
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cerca de 1,7 a cerca de 3,5 e pelo menos um ponto de
fusao, T,, =em grau Celsius (°C) e densidade, d, em
grama/centimetre cubico (g/cm®), sendo que os valores
numéricos das variaveis correspondem & relagdo: Ty>
-2002,9+4538,5(d)~-2422,2(d)?® em algumas incorporacdes;
Tw2-6288,1+1314,1(d)-6720,3(d)? em outras incorporacoes:
e T2858, 91-1825, 3 (d) +112, 8 (d) ? em ainda outras
incorporacoes.

Diferentemente dos copoclimeros aleatdérics tradicionais de
etileno/a-olefina cujos pontos de fusdo diminuem com a
diminuicdo das densidades, os interpolimeros de
etileno/a-olefina exibem pontos de fusido substancialmente
independentes da densidade, particularmente quando a
densidade esté entre cerca de 0,87 q/cm3 e cerca de 0,95
g/cm’®. Por exemple, © ponto de fusdo de tails polimeros
pode estar na faixa de cerca de 110°C a cerca de 130°C
gquando a densidade varia de 0,875 g/cm’ a cerca de 0,945

g/em’. Em algumas incorporacgdes, o ponto de fusao de tais

polimeros pode estar na faixa de cerca de 115°C a cerca
de 125°C quando a densidade varia de 0,875 g/cm® a cerca
de 0,945 g/cm’.

Noutro aspecto, os interpolimeros de etileno/a-olefina
compreendem, em forma polimerizada, etilenc e uma ou mais
a-olefinas e se caracterizam por um AT, em grau Celsius,
definida como a temperatura para o© picce mais alto de
calorimetria diferencial de wvarredura (“DSC") menos a
temperatura do pico mais alto de fracionamento por
analise de cristaliza¢do ("CRYSTAF”) e um calor de fusao
em J/g, AH, e AT e AH satisfazem as seguintes relacdes:
AT>-0,1299 (AH) +62, 81 em algumas incorporacdes;
AT=2-0, 1299 (AH) + 64,38 em outras incorporacdes; e
AT2-0,1299 (AH) + 64,38 em ainda outras incorporacdes, para
AH de até 130 J/g. Além disso, AT € maior ou igual a 48°C
para AH maior que 130 J/g. Determina-se o pico de CRYSTAF
usando pelo menos 5 por cento do polimero cumulativo
(isto &, o pico deve representar pelo menos 5 por cento
do polimero cumulativeo), e se menor gue 5 por cento do
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polimero tiver um pico de CRYSTAF identificavel, entao a
temperatura de CRYSTAF serd de 30°C, e AH & o wvalor
numérico do calor de fusdo em J/g. Mais preferivelmente,
o pico mais elevado de CRYSTAF contém pelo menos 10 por
cento do polimero cumulative.

Ja noutro aspecto, os interpolimeros de etileno/a-olefina
podem ter uma fragdo molecular que elui entre 40°C e
1305C quande fracionados usando fracionamento por eluicdo
com elevagido de temperatura “TREF”, caracterizados pelo
fato de a fracdo ter um conteiiddo molar de comondmero
maior, pelo menos 5 por cento maior em algumas
incorporacgdes, pelo menos 10 por cente maior em outras
incorporacgdes, gque aquele de um interpolimero aleatdrio
de gtileno comparavel eluindo entre as mesmas
temperaturas; sende gue o interpolimero aleatdrio de
etilenc compardvel contém os mesmos comondémeros, e tem um
indice de fusao, densidade, e contetdo molar de
comondmero (baseados no polimero inteiro) dentre dos
limites de 10 por cento dagueles do interpolimerc em
blocos. Em algumas incorporagdes, a M/ My, do
interpolimero comparavel também estd dentro dos limites
de 10 por cento daquela do interpolimero em blocos e/ou o
interpolimero compardvel tem um contetdo total de
comonémero dentro dos limites de 10 por cento daquele do
interpolimero em blocos.

Noutro aspecto ainda, os interpolimeros de etileno/a-
olefina se caracterizam por uma recuperacao eladstica, Re,
em porcentagem em 300% de deformagdo e 1 ¢iclo medida
numa pelicula moldada por compressdo de um interpolimero
de etileno/w-olefina, e tem uma densidade, d, em g/cm%
sendo que os valores numéricos de R, & d satisfazem a
relagcdo seguinte guando o interpolimero de etileno/a-—
olefina esta substancialmente livre de uma fase
reticulada: R>1481-1629(d) em algumas incorporacdes;
Re21491-1629 (d) em outras incorporagdes; R.>1501-1629(d)
em outras incorporagdes; e Re.21511-1629(d) j& em outras

incorporagotes.
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Em algumas incorpora¢des, os interpolimeros de etileno/o-
olefina podem ter um limite de resisténcia a tragdo acima
de 10 MPa; um limite de resisténcia & tragdo 2 11 MPa em
outras incorporacdes; e um limite de resisténcia a tracic
2 13 MPa ja em outras incorporacdes. Em algumas
incorporagdes, os interpolimeros de etilenc/o-olefina
podem ter uma elongag¢do na ruptura de pelo menos 600 por
cento numa taxa de separacdo de émbolo de 11 cm/minuto;
de pelo menos 700 por cento em outras incorporacdes; de
peleo menos 800 por cento em outras incorporacdes; e de
pelo menos 200 por cento ainda em cutfas incorporagdes.
Em algumas incorporagdes, os interpolimeros de etilenc/o-
clefina podem ter uma razdo de mdédule de armazenamento,
G’ (25°C) /G’ (100°C), de 1 a 50; de 1 a 20 em outras
incorporagdes; e de 1 a 10 ainda em outras incorporacoes.
Em algumas incorporacgdes, os interpolimeros de etileno/a-
olefina podem ter uma deforma¢do por compressao a 70°C de
menos gque 80 por cento; de menos que 70 por cento em
outras incorporagdes; de menos que 60 por cenkto em outras
incorporagdes; e, de menos que 50 por cento, menos que 40
por cento, até uma deformagdo por compressdo de 0 por
cento, ainda em outras incorporacgdes.

Em algumas incorporagdes, os interpolimeros de etileno/a-
olefina podem ter uma deformagido por compressdae a 85°C de
menos que 80 por cento; de menos gque 70 por cento em
outras incorporagdes; de menos gque 60 por cento em outras
incorporacdes; e, de menos que 50 por cento, menos gue 40
por c¢ento, até uma deformacdo por compressdo de 0 porx
cento, ainda em outras incorporagdes.

Em algumas incorporagdes, os interpolimeros de etileno/c-
olefina podem ter um calor de fusdo menor que 85 J/g. Em
outras incorporacdes, ©3 interpolimeros de etilenc/o-
clefina podem ter uma resisténcia a formacdo de blocos de
pelotas menor ou igual a 4800 Pa (100 libra/pé?); menor
ou digual a 2400 Pa (50 libra/pé®) em outras
incorporacdes; menor ou igual a 240 Pa (5 libra/péz), e
tdo baixa quanto menor ou igual a 0 Pa (0 libra/pé?)
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ainda em outras incorporagdes.

Em outras incorporagdes, o©s interpolimeros de etileno/o-—
olefina podem compreender, em forma polimerizada, pelo
menos 50 por cento molar de etileno e terem uma
deformagcdo por compressdao a 70°C menor gue 80 por cento;
menor que 70 por cento em outras incorporagdes; menor que
60 por cente em outras incorporagdes; e, menor que 50 por
cento, menor gue 40 por cento, e até uma deformagdc por
compressdao de 0 por cento ainda em outras incorporacdes.
Em algumas incorpora¢des, os copolimeros em multiblocos
possuem um ajustamento de PDI, uma distribuicdo de
8chultz-Flory em vez de uma distribuicdo de Poisson. Os
copolimeros caracterizam-se ainda por ter tanto uma
distribuigdo de blocos polidispersa como uma distribuicio
polidispersa de tamanhos de Dblocos e possuir uma
distribuigdo muitissimo provavel de comprimentos de
blocos. Os copolimeros em multiblocos preferidos saoc
agueles ceontende 4 ou mais blocos ou segmentos incluindo
blocos terminais. Mais preferivelmente, os copolimeros
incluem pelo menos 5, 10 ou 20 blocos ou segmentos
incluindo blocos terminais.

Além disso, os interpolimeros em blocos podem ter
caracteristicas ou propriedades adicionais. Num aspecto,
os interpolimeros, compreendendo preferivelmente etileno
e um ou mais comondmeros copolimerizavei=s em forma
polimerizada, caracterizam-se por maltiplos blocos ou
segmentos de duas ou mais unidades monoméricas
polimerizadas diferindo em propriedades quimicas ou
fisicas (interpolimero em blocos), muitissimo
preferivelmente um copolimero em multiblocos, o
interpolimero em bleocos tendo uma fracdo molecular gque
elui entre 40°C e 130°C quando fracionada usando TREF,
caracterizado pelo fato de a fragdo ter um conteilido molar
de comondémero maior, pelo menos 5 por cento maior em
algumas incorporagdes, pelo menos 10 por cento maior em
outras incorporagdes, gque aquele de wuma fracaoc de

interpclimero de etileno aleatdrio comparavel eluindo



@

»

10

15

20

25

30

35

21

entre as mesmas temperaturas, sendo que o interpceclimero
de etileno aleatdério compardvel compreende o0s mesmos
comondmeros, e tem um indice de fusdo, densidade, e
conteudo molar de comonomero (baseado no polimero
inteiro) dentro deos limites de 10 por cento dagueles do
interpelimero em blocos. A M,/My, do interpolimero
comparavel também pode estar dentro dos limites de 10 por
cento daguela do interpolimere em bloces e/ou o
interpolimerc compardvel pode ter um contetido total de
comonémero dentro dos limites de 10 por cento dagquele do
interpolimero em blocos.

O contetdo de comondmeroc pode ser medido usando qualguer
técnica apropriada, sendo preferidas técnicas baseadas em
espectroscopia de ressonancia magnética nuclear (“NMR").
Além disso, para polimeros ou misturas de polimeros tendo
curvas de TREF relativamente amplas, primeiro fraciona-
se, usande TREF, em fragdes cada uma delas tendo uma
faixa de temperatura de eluicdoc de 10°C ou menos. Isto &,
cada fracgdo eluida tem uma Jjanela de temperatura de
coleta de 10°C ou menos. Usando esta técnica, os
interpolimeros em blocos tém pelo uma tal fracdo tendo um
conteGdo molar de comondémero maior gue © de uma fracdo
correspondente do interpolimero comparavel.

Em algumas incorporag¢des, pafra interpolimeros de etileno
e l-octene, © interpolimeroc em blocos pode ter um
conteddo de comondmeroc da fragdo de TREF eluindo entre 40
e 130°C maior ou igual & quantidade [(-0,2013)*T +
20,07]), onde T ¢é o wvalor numérico da temperatura de
eluicde maxima da fragdo de TREF que westiver sendo
comparada, medida em °C. O conteido de comondmero da
fracdo de TREF eluindo entre 40 e 130°C pode ser maior ou
igual a «g@uantidade [(-0,2013)*T + 21,07] em outras
incorporacbes.

0Os interpolimeros tendo as cristalinidades mais elevadas
podem ter especialmente pesos moleculares médios
ponderais maiores, My, variando, por exXemplo, de um
limite inferior de 15.000 g/mol, 30.000 g/mol,
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preferivelmente de 50.000 g/mol até um limite superior de
cerca de 5.000.000 g/mol, preferivelmente de cerca de
2.500.000 g/mol, e especialmente de cerca de 1.000.000
g/mol em algumas incorporag¢des; de 1000 g/mel a 1.000.000
g/mol em outras incorporagdes; de 10.000 g/mol a 500.000
g/mol em outras incorporacées; e de 10.000 g/mol a
300.000 g/mol em ainda outras incorporacdes. Sao
especialmente preferidos, por exemplo, polimeros
poliolefinicos tendo uma cristalinidade maior ou igual &
cerca de 55% com um M, de cerca de 15.000 a cerca de
1.000.000 g/meol. Em determinadas incorporacdes, gquando se
usam policlefinas de cristalinidade mais elevada, a
densidade deos polimeros de etileno/a-olefina pode variar
de 0,915 g/em® a 0,99 g/cm® ou de 0,925 g/em® a 0,97
g/cn’.

O processo de fabricacgdo dos polimeros fol divulgado nos
seguintes pedidos de patentes: pedido provisdric U.S. n°
60/553.906, depositado em 17 de margo de 2004; pedido
provisério U.8. n®° 60/662.937, depositado em 17 de marco
de 2005; pedido provisdério U.S. n® 60/662.939, depositado
em 17 de margco de 2005; pedido provisdério U.S. n°
60/566.938, depositado em 17 de margo de 2005; pedido PCT
n® PCT/US2005/008916, depositadeo em 17 de marco de 2005;
pedido PCT n® PCT/US2005/008915, depositado em 17 de
marce de 2005; e pedido PCT n® PCT/US2005/008917,
depositado em 17 de margo de 2005, todos os quais agui se
incorporam inteiramente por referéncia.

Agente dispersante

Incorporagdes da presente invengdo usam um agente
dispersante (ou agente estabilizador) para promover a
formacdo de uma dispersdo ou emulsde estavel. Em
incorpora¢cdes selecionadas, o0 agente estabilizador pode
ser um tensocativo, wum polimero (diferente do polimero-
base detalhado acima), ou misturas dos mesmos. Em
determinadas incorporac¢ées, o polimero pode ser um
polimere polar, tendo um grupo polar ou como um

comondmero ou comgo am mondémero enxertado. Em
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incorporacoes preferidas, o) agente estabilizador
compreende uma ou mais poliocolefinas polares tendo um
grupo polar ou como um comondmero ou comoe um mondmero
enxertado. Por exemplo, o agente dispersante pode incluir
o copelimero de etileno/acido carboxilico alfa/beta
insaturado, tal como um copelimero de etilenoc/Aacido
acrilico ou um copolimero de etilenco/acido metacrilico.
Bolimeros tipicos incluem copolimeros de etileno/acido
acrilico (EAA) ou de etilenoc/acido metacrilico, tais como
aqueles obteniveis com as denominacdes comerciais
PRIMACOR™ (denominacdo comercial de The Dow Chemical
Company) ; NUCREL™ (denominacdo comercial de E.I. DuPont
de Nemours) , e ESCOR™ (denominacao comercial de
ExxonMobil) e descritos nas patentes U.S. n®s 4.599.392,
4.988.781 e 5.938.438, cada uma das quais agui
inteiramente incorporada por referéncia. Outros polimeros
incluem copolimeros de etileno/acrilato de etila (EEA),
de etileno/metacrilato de metila (EMMA) , e de
etileno/acrilato de butila (EBA). Também podem ser usados
outros copolimeros de etileno/4dcido carboxilico. Aqueles
com especializagdo usual na técnica compreenderdo gque
podem ser usados varios outros polimeros Gteis.

Outros tensoativos gue podem ser usados incluem &cidos
graxos de cadeia longa ou sais de acidos graxos tendo de
12 a 60 &tomos de carbono. Em outras incorporagdes, O
dcido graxo de cadeia longa ou o sal de acido graxo pode
ter de 12 a 40 a&tomos de carbono.

Se o grupo polar do polimero for de natureza Aacida ou
bésica, © peolimero estabilizador poderda ser parcial ou
totalmente neutralizade com um agente neutralizador para
formar o sal correspondente. Em determinadas
incorporacdes, a neutralizagdoc do agente estabilizador,
tal como um dcido graxo de cadeia longa ou EAA, pode ser
de 25% a 200% numa base molar; em outras incorporacdes,
de 50% a 110% numa base molar. Por exemplo, para EAAR, ©
agente neutralizador €& uma base, tal como hidrdxide de
aménio ou hidréxido de potassio, por exemplo. Outros
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agentes neutralizadores podem incluir, por exemplo,
hidrdxido de litio ou hidroxido de sédio. Agueles com
especializagdo usual na técnica entenderdo que a selecédo
de um agente neutralizador apropriado depende da
composigdo especifica formulada, & que tal escolha esta
dentro dos limites do conhecimento dagueles habitualmente
especializados na técnica.

Tensoativos adicionais gue podem ser Uteis na préatica da
presente invencao incluem tenscativos catidnicos,
tensovativos anidnicos, tensoativos zulteridnicos, ou
tensoativos nao-iénicos. Exemplos de tensoativos
anidnicos incluem sulfonatos, carboxilatos, e fosfatos.
Exemplos de tenscativos catiénicos incluem  aminas
guaterndrias. Exemplos de tensoativos ndo-idénicos incluem
copolimeros em blocos contende &dxide de etileno e
tensoativos de silicone. Tensoativos Gteis na pratica da
presente invencgdo podem ser tensecativos externos ou
tensoativos internos. Tensocativos externos sao
tensoativos que ndo se tornam reativos quimicamente no
polimero durante a preparacgdo da dispersdo. Exemplos de
tensocativos externos Gteis agui incluem sais de Aacido
dodecil benzenossulfénico e de Acido lauril sulfénico.
Tensoativos internos s8o o0os que se tornam reativos
guimicamente no polimero durante a preparagdo da
dispersdo. Um exemplo de um tensoativeo interno 0til aqui
inclui o acido 2,2-dimetilol propiénico & seus sais.

Em incorporagdes particulares, o agente dispersante ou
agente estabilizador pode ser usado numa guantidade
variando de mals que zero a cerca de 60% em peso baseado
na gquantidade de polimero-base (ou mistura de polimero-
base) usada. Por exemplo, acidos graxos de cadeia longa
ou sais dos mesmos podem ser usados numa guantidade
variande de 0,5% a 10% em pesc baseado na guantidade de

polimero-base, Em outras incorporacdes, os copolimerocs de

.etileno/&cido acrilico ou de etileno/dcido metacrilico

podem ser usados numa gquantidade de 0,5% a 60% em peso

baseado no polimero. Ja4 em outras incorporacgdes, sais de
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acidos sulfbénicos podem ser usados numa gquantidade de
0,5% a 10% em peso baseado na guantidade de polimero-
base.

0O tipo e guantidade de agente estabilizante usados podem
também afetar propriedades finais do artigo baseado em
celulose formado incorporando a dispersdo. Por exemplo,
artigos tendo resisténcias a dleo e graxa melhorada pode
incorporar um pacote tensocative tendo copolimercs de
etileno/acido acrilico ou copolimeros de etileno/&cido
metacrilico numa dquantidade de cerca de 10% a cerca de
50% em peso baseado na guantidade total de polimero-base.
Um pacote tensocative semelhante pode ser usado guando a
propriedade final desejada € maciez ou resisténcia
melhorada. Outro exemplo, artigos tendo resisténcia a
agua ou & umidade melhorada podem incorporar um pacote
tensoativo wutilizando 4&cidos graxos de cadeias longas
numa guantidade de 0,5% a 5%, ou copolimeros de
etileno/acido acrilico numa guantidade de 10% a 50%,
ambas em peso baseadas na quantidade total de polimero-—
base. Em outras incorporagées, a quantidade minima de
tenseativo ou agente estabilizador deve ser de pelo menos
1% em peso baseada na gquantidade total de polimeroc~base.
Aditivos

Podem ser usados aditivos com o© polimero-base, agente
dispersante, ou carga usada na dispersac sem se afastar
da abrangéncia da presente invencdo. Por exemplo, oOs
aditivos podem incluir um agente umectante, tenscativos,
agentes antiestaticos, antiaderentes, pigmehtos de
dispersdaoc de cera, agente neutralizador, espessante,
compatibilizador, abrilhantador, modificador de reologia,
biocida, fungicida, estabilizader de  cisalhamento,
estabilizador de UV, um modificador de coeficiente de
atrito, outros aditiveos conhecidos dos especialistas na
técnica.

Por exemplo, uma formulagaoc da presente invencac pode
incluir tensoativos, agentes eéspumantes, dispersantes,

espessantes, retardadores de chama, pigmentos, agentes
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antiestaticos, fibras de reforgo, agente antiespumante,
antiaderente, dispersdo de cera, antioxidantes, agente
neutralizador, modificador de reologia, preservativos,
biocidas, limpadores de Acidos, agente umectante, e
similares. Embora opcionais para os propdsitos da
presente inven¢do, outros componentes podem ser muito
vantajosos para estabilidade de produto durante e apds o
processo de fabricacdo.

Além disso, incorporagdes da presente invengdo incluen,
opcionalmente um agente umectante de carga. Um agente

umectante de carga pode auxiliar tornar a carga € a

dispersdc de ©policlefina mais compativeis. Agentes
umectantes uteis incluem sais fosfatos, tal como
hexametafosfato de sdbddio. Pode-se incluir um agente

umectante de carga numa composicgdo da presente invengdo
mima concentracdo de pelo menos cerca de 0,5 parte por
100 partes em peso de carga.

Além disso, Iincorporagdes da presente invengao podem
incluir, opcionalmente, um espessante. O0s espessantes
podem ser uteis na presente invengdo para aumentar @
viscosidade de dispersdes de Dbaixa viscosidade. Os
espessantes apropriados para uso na pratica da presente
invengdo podem ser gualguer um conhecido na técnica tal
como por exemplo do tipo poliacrilato ou espessantes ndo-
idnicos associados tais como éteres de celulose
modificados. Por exemplo, espessantes dpropriados incluem
ALCOGUM™ VEP-II (denominacdo wcomercial de Alco Chemical
Corporation), RHEOVIS™ < VISCALEX™ (denominagdes
comerciais de (Ciba Geigy), espessante UCAR® 146 ou
METHOCEL™ (denominacdes comerciais de The Dow Chemical
Company} e PARAGUM™ 241 (denominagdo comercial de Para-—
Chem Southern, Inc.), ou BERMACOL™ (denominacio comercial
de Akzo Nobel) ou AQUALON™ (denominacido comercial de
Hercules) ou ACUSOL® (denominacdo comercial de Rohm &
Haas). Os espessantes podem ser usados em gualquer
quantidade necessaria para preparar uma dispersao de
viscosidade desejada.
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A viscosidade final da dispersao é, portanto,
controlavel. A adicgao do espessante na dispersao
incluindo a guantidade de carga pode ser feita com meios
convencionais para resultar, guandc necessario, em
wviscosidades. Portanto, as viscosidades das dispersdes
podem atingir 43000 cP (spindle Brookfield 4 com 20 rpm)
com dosagem moderada de espessante (até 4%
preferivelmente, abaixo de 3% baseado em 100 phr de
dispersdao de polimeroc). A dispersdo polimérica inicial
tal como descrita tem uma viscosidade inicial antes da
formulacdc com cargas e aditivos entre 20 cP e 1000 cP
(viscosidade Brookfield medida em temperatura ambiente
com spindle RV3 a 50 rpm). Ainda mais preferivelmente, a
viscosidade inicial da dispersdo pode estar entre cerca
de 100 e cerca de 600 cP.

Igualmente, incorporagbes da presente invengao se
caracterizam por sua estabilidade guando se adiciona uma
carga ao polimero/agente estabilizador. Neste contexto,
estabilidade refere-se a estabilidade de viscosidade da
dispersao aqueosa policlefinica resultante. A fim de
testar a estabilidade, mede-se a viscosidade por um
periodo de tempo. Preferivelmente, a viscosidade medida a
20°C deve permanecer * 10% da viscosidade original por um
periodo de 24 horas, guando armazenada em temperatura
ambiente.

Cargas

Incorporacdes das dispersdes aqui divulgadas podem
incluir uma carga como parte da composicgdo. Um suprimento
de carga apropriado numa dispersdo poliolefinica pode ser
de cerca de 0 parte a cerca de 600 partes de carga por
cem partes de poliolefina. Em determinadas incorporacdes
um suprimento de carga na disperséo pode ser de cerca de
0 parte a cerca de 200 partes de carga por cem partes de
uma gquantidade combinada da poliolefina e do agente
dispersante.

0 material de carga pode incluir cargas convencionais
tais como vidro moide, carbonato de calcio, triidrato de
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aluminio, tridxido de antimdbnio, poeira e cinzas, argilas
(tal como bentonita ou caulim por exemplo), didxido de
titanio, zedlitos, metais em pd, Ffibras orgénicas e
inorganicas, incluinde fibras de carbone, fibras de
nitreto de silicio, malha ou fio de ac¢o, e cintagem de
nailon ou poliéster, nanoparticulas, agentes de
pegajosidade, extensores de Oleos, incluindo &leos
parafinicos e naftalénicos, e outras cargas conhecidas.
Agueles tendo especializacgédao habitual na técnica
reconhecerdao gque a lista acima ndo €& uma lista completa
de polimeros apropriados. Compreender—-se—a gue a
abrangéncia da presente inverigdo se restringe apenas as
reivindicacdes.

Formulagdes de dispersao

As dispersdes formadas de acordo com incorporagdes agui
divulgadas podem incluir um polimero-base, gque compreende
uma poliolefina de cristalinidade mais elevada, e um
agente dispersante, que pode compreender pelo menos uma
poliolefina polar. Em incorporagdes preferidas, quando se
usa EAZ como o agente dispersante, a razdo de polimero
para EAA é preferivelmente de 50:50 a 90:10, e quando se
usa tensoativos de dcidos graxos como © agente
dispersante, a razdo de polimero para dacido graxo é
preferivelmente de 97:3 a 94:6.

Com respeito a poliolefina de cristalinidade mais elevada
e azo agente dispersante, em algumas 1hcorporagoes, a
policlefina de cristalinidade mais elevada pode
compreender de cerca de 30 por cento a cerca de 9% por
cento em peso da gquantidade total de polimero-base e
agente dispersante na composigdo. Em outras
incorporacdes, a policlefina de cristalinidade mais
elevada pode compreender de cerca de 50 por cento a cerca
de 90 por cento em peso da guantidade total de polimero-
base e agente dispersante na composigdo. Ja& em outras
incorporagdes, a polioclefina de cristalinidade mais
elevada pode compreender de cerca de 60 por cento a cerca
de 80 por cento em peso da gquantidade total de polimero-
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base e agente dispersante na composicdo.

A polioclefina de ¢ristalinidade mais elevada pode estar
contida na dispersdo agquosa numa quantidade de cerca de 1
por cento em peso a cerca de 96 por cento em pesc. Em
algumas incorporagbes, a policlefina de cristalinidade
mais elevada pode estar presente na dispersac aguosa numa
gquantidade de cerca de 10 por cento em pesoc a cerca de 80
por cento em peso. Em outras incorporag¢gdes, a polioclefina
de cristalinidade mais elevada pode estar presente na
dispersdo aquosa numa guantidade de cerca de 20 por cento
em peso a cerca de 70 por cénto em peso; ja em outras
incorporagdes, de cerca de 30 por cento em pesc a cerca
de 60 por cento em peso.

As dispersdes formadas de acordo com Iincorporagdes aquil
divulgadas podem incluir um polimero-base, que pode
incluir uma poliolefina de cristalinidade mais elevada,
um componente polimérico secundario que pode incluir pelo
menas uma poliolefina de cristalinidade menor e um agente
dispersante, Em algumas incorporag¢des a poliolefina de
cristalinidade mais elevada pode compreender de cerca de
30 por centc a cerca de 95 por cento em peso da
quantidade total de polimero-base, de polimero
secundario, e de agente dispersante na composigdo. Em
outras incorporagdes, a poliolefina de cristalinidade
mais elevada pode compreender de cerca de 50 por cento a
cerca de 80 por cento em peso; ja em outras incorporagdes
de cerca de 60 por cente a cerca de 70 por cento em peso.
Em  algumas incorporagdes Q componente polimérico
secundario pode compreender de cerca de 1 por cento a
cerca de 48 por cento em peso da guantidade total de
polimero-base, de polimero secundédrio, e de agente
dispersante na composigdo. Em outras incorporagdées, O
componente pelimérico secundédrio pode compreender de
cerca de 5 por cento a cerca de 30 por cento em peso; Jja
em ocutras incorporacdes de cerca de 10 por cento a cerca
de 25 por cento em peso.

Beneficios derivados de uma dispersdo de poliolefina de
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cristalinidade mais elevada também podem ser percebidos
onde se usa a poliolefina de cristalinidade mais elevada
como um componente minoritario numa dispersao.
Consegilentemente, dispersdes formadas de acordo com
outras incorporagdes aguli divulgadas podem incluir um
poelimero-base que pode incluir wuma poliolefina de
cristalinidade menor, um componente polimérico secundario
gque pode incluir uma poliolefina de cristalinidade mais
elevada, e um agente dispersante. Em algumas
incorporacgdes, o© polimero-base pode compreender de cerca
de 30 por cento a 95 por cento em peso da guantidade
total de polimero-base, polioclefina de cristalinidade
mais elevada, e agente dispersante na compesigdo. Em
outras incorporac¢des, o polimero-base pode compreender
entre cerca de 50 por cento e cerca de 80 por cento em
peso; e ja& em outras incorporagdes entre cerca de 60 por
cento e 70 por cento em peso. Em outras incorporacgdes, o
componente de policlefina de cristalinidade mais elevada
pode conpreender de 1 por cento a 48 por cento em peso da
quantidade total de polimero-base, poliolefina de
cristalinidade mais elevada e agente dispersante na
composigdo. Em outras incorporacgdes, o componente de
poliolefina de cristalinidade mais elevada pode
compreender de 5 por cento a 30 por cento em peso; e Ja
em outras incorporacdes de 10 por cento a 25 por cento em
pPeso.

Com respeito a carga, tipicamente, se usa uma quantidade
maior que cerca de 0 parte a cerca de 1000 partes por cem
partes do polimero (polimero significando aqui a
poliolefina de cristalinidade mais elevada combinada com
lo} polimero secundario (se houver) e (e} agente
dispersante) . Em incorporagdes selecionadas se usam enktre
cerca de 50 partes e cerca de 500 partes por cem partes
de polimero. Em outras incorporac¢des ainda, wusa-se de
cerca de 20 partes a 400 partes por cem partes de
polimero. Em outras incorporacdes, usa-se de cerca de 0

parte a cerca de 200 partes por cem partes de polimero.
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Os materiais sélidos (poliolefina de cristalinidade mais
elevada mais polimero secundario (se houver) mais agente
dispersante) estdo preferivelmente dispersos em Agua. Em
incorporagdes preferidas, adiciona-se agente
neutralizador suficiente para neutralizar a dispersdo
resultante para atingir uma faixa de pH entre cerca de 4
e cerca de 14. Em incorporacdes preferidas, adiciona-se
base suficiente para manter um pH entre cerca de 6 e
cerca de 11; em outras incorporagdes, © pH pode estar
entre cerca de 8 e cerca de 10,5. Preferivelmente,
controla-se o conteido de agua da dispersdo a fim de que
o conteddo de sdélidos esteja entre cerca de 1% e cerca de
74% em volume. Noutra incorporagde, © conteudo de sdlidos
astd entre cerca de 25% e cerca de 74% em volume. Em
incorporagdes particulares, a faixa de sdélidos pode estar
entre cerca de 10% e cerca de 70% em wvolume. Em outras
incorporagdes particulares, os s6lidos variam de cerca de
20 a «cerca de 60% em volume. Em incorporagdes
particularmente preferidas, os sdélidos variam de cerca de
30% a cerca de 55% em volume.

Dispersdes formadas de acorde com incorporagdes da
presente 1invencdo se caracterizam por ter um tamanho
médio de particula de cerca de 0,1 a cerca de 5,0
microns. Em outras incorporacdes, as dispersdes té&m um
tamanho médio de particula de cerca de 0,5 um a cerca de
2,7 uym. Em outras incorporacbes, as dispersdes tém um
tamanho médio de particula de cerca de 0,8 pm a cerca de
1,2 pm. Quando agui usado, o termo "“tamanho médic de
particula” refere-se ao tamanho médio volumétrico de
particula. A fim de medir o tamanho de particula, podem
ser empregadas, por exemplo, técnicas de difracao de
laser. Nesta descricdo, um tamanho de particula refere-se
ao diametro do polimerc na dispers3o. Para particulas
poliméricas que ndo sejam esféricas, o didmetro da
particula é a média dos eixos longo € curto da particula.
Os tamanhos das particulas podem ser medidos, por
exemplo, num analisador de tamanho de particula por
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difracdc de 1laser Beckman-Coulter LS230 ou outros
dispositivos apropriados, tal como DOWN 102 EOGA.

Os revestimentos obtidos das dispersdes formadas de
acordo com esta divulgacidoc exibem excelente resisténcia a
umidade, repeléncia a &gua, resisténcia a dleo e graxa,
aderédncia térmica em papel e em outros substratos
naturais e sintéticos tais como metal, madeira, wvidro
peliculas e fibras sintéticas; e panocs tecidos e ndo-
tecidos.

As dispersfes aquosas agqui divulgadas podem ser usadas
como revestimentos, espumas nao curadas, como artigos
tais como espumas, e adesivos para ligar e vedar varios
substratos, especialmente caixas corrugadas e peliculas
plasticas tais como peliculas de BOFP, poliésteres e
poliamidas. A dispersdc aquosa da presente invencgdo pode
ser usada para aplicagdes tais como um aglomerante de uma
composigdo de revestimento ou de tinta para papel
revestido, papeldo, ou outro artigo baseado em celulose,
Pode~-se revestir a dispersdo aquosa por varias técnica,
por exemplo, revestimento por aspersao, revestimento de
cortina, revestimentoc com uma magquina de revestir de
cilindro, ou uma maguina de revestir por gravura,
revestimento com pincel, ou imersdo. Preferivelmente,
seca-se O revestimento aquecendo o substrato revestido de
70°C a 150°C por 1 segunde a 300 segundos.

Exemplos de dispersfes aquosas gue podem ser incorporadas
na composigdc aditiva da presente divulgagao estao
divulgados, por exemplo, na publicagcdo de pedido de
patente U.S. n° 2005/0100754, na publicacgao de pedido de
patente U.S. n® 2005/0192365, na publicacaoc PCT n® WO
2005/021638, e na publicagdo PCT n° WO 2005/0216, todas
as guais aqui se incorporam por referéncia.

Algumas incorporacdes das espumas formadas com a
dispersdo aguosa aqui divulgada podem ter um valor de
deformagdo por compressdo, definido abaixo, em condigdes
de teste de 80°C, 20 minutos, e 4,4 kPag (0,5 psig),
menor que 80 por cento. Em outras Iincorporacgdes, as
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espumas podem ter uma deformacgao por COMPressad menor que
10 por centeo; em ocutras incorporagdes, menor gque 65 por
cente; & em outras incorporagdes ainda, menor que 60 por

cento.

Algumas incorporagdes das espumas formadas com &

dispersdo aguosa aqui divulgada podem ter um valor de
deformagido por compressdo, definido abaixo, em condig¢des
de teste de 80°C, 20 minutos, e 1,7 kPag (0,25 psig),
menor gque 70 por cento. Em outras incorporacdes, as
espumas podem ter uma deformagcdo por compressdo menor gue
60 por cento; em outras incorporagdes, menor gue 55 por
cento; e em outras incorporacgdes ainda, menor gue 50 por
cento.

Algumas incorporagdes das espumas formadas com a
dispersido aguosa agui divulgada podem ter wum wvalor de
deformagdo por compressdo, definido abaixo, em condigdes
de teste de 80°C, 20 minutos, e 0,69 kPag (0,1 psig),
menor gque 60 por cento. Em outras dincorporagdes, as
espumas podem ter uma deformagdo por compressdo menor gue
50 por cento; em outras incorporacdes, menor que 45 por
cento; e em outras incorporagdes ainda, menor que 40 por
cento.

Formagao da dispersac

As dispersdes da presente invencaoc podem ser formadas por
qualguer numero de métodos reconhecidos por agueles
especializadoes na técnica. Em incorporagdes selecionadas,
as dispersdes podem ser formadas usando técnicas, por
exemplo, de acordoe com os procedimentos descritos em WO
2005/021638, gue aqui se 1incorpora inteiramente por
referéncia.

Numa incorporacdo especifica, pode-se amassar sob fusado
uma poliolefina de c¢cristalinidade mais elevada e um
agente dispersante juntamente ¢com agua e um agente
neutralizador para formar uma dispersao. Agqueles com
especializagdo habitual na técnica recenhecerdo gue pode
ser usado um numero de outros agentes neutralijizadores. Em

algumas incorporacdes, a dispersd3o € primeiramente
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diluida para conter de cerca de 1% a cerca de 3% em peso
de agua e depois, subseglentemente, diluida ainda para
compreender mais gque cerca de 25% em peso de 4dgua.
Pode-se usar gqualgquer meio conhecido de amassar sob
fusdo. Em algumas incorporacdes, usa-se um amassador, um
misturador BANBURY®, uma extrusora de uma s rosca ou uma
extrusora de maltiplas roscas. Particularmente, nao se
limita a um processo para produzir as dispersdes de
acordo com a presente invengdoe. Um processo preferido,
por exemplo, é um processo compreendendo amassar sob
fusao os componentes acima mencionados de acordo com as
patentes U.S. n°s 5.756.659 & 6.455.636.

A Figura 1 dlustra um diagrama esquemédtico de wuma
extrusora para fabricar dispersbes poliméricas. Uma
extrusora 1, tal como uma extrusora de duas roscas. pode
ser acoplada a um dispositivo controlador de pressdoc 2,
tal como, mas ndo limitada a uma valvula controladora de
pressdo, um regulador de contrapressdo, uma bomba de
fusdo, uma bomba de rodas dentadas, e similares. Prové-se
também um reservatério de agente neutralizador 3 e um
reservatdéric de Agua inmicial 4, cada um deles incluindo
uma bomba (ndo mostrada). Provém-se guantidades desejadas
de agente neutralizador e de Adgua inicial do reservatdrio
de agente neutralizador 3 e do reservatdédrio de Aagua
inicial 4, respectivamente. Pode-se usar gualquer bomba
apropriada, mas em algumas incorpora¢des usa-se uma bomba
que prové o fluxo desejado numa pressdac de 24 MPag (240
bar, 3480 psig) para prover o© agente neutralizador e a
agua inicial para a extrusora 20. Em outras
incorporagdes, uma bomba de injegdc de liguido prové o
fluxo requerido a 20 MPag (200 bar, 2900 psig) ou a 13,3
MPag (133 bar, 1930 psig). Em algumas incorporac¢des, O
agente neutralizador e a agua sdo pré-aguecidos num pré-
aguecedor.

Resinas poliméricas, na forma de pelotas, péd, ou flocos,
por exemplo, podem ser alimentadas do alimentador 7 para
uma entrada 8 da extrusora 1, onde a resina é fundida ou
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composta. Tipicamente, adiciona-se o agente dispersante
na extrusora &través e juntamente com a resina mas pode
ser provido separadamente para a extrusora de duas roscas
1. A resina fundida é depois despachada da zona de
misturagdo e transporte para uma zona de emulsificacao da
extrusora onde se adicionam as gquantidades de agua e de
agente neutralizador dos reservatérios 3 e 4 através da
entrada 5. A mistura emulsificada pode ser diluida ainda
com agua adicional via entrada 9 do reservatdrio 6 numa
zona de diluigdo e resfriamento da extrusora 1.
Tipicamente, dilui-se a dispersdo em pelo menos 30 por
cento em peso de agua na zona de resfriamento.

Em algumas incorporagdes, o agente dispersante pode ser
adicionalmente ou exclusivamente adicionado na corrente
de é&gua. Em algumas incorporacées, dilui-se ainda a
mistura emulsificada com mais 4&gua de entrada 9 do
reservatdédrio 6 numa zona de diluicdo e resfriamento da
extrusora 1. Tipicamente, dilui-se a dispersdc em pelo
menos 30 por cento em peso de &gua na zona de
resfriamento. Além disso, a mistura diluida pode ser
diluida qualquer nimero de vezes até se atingir a
diluigado desejada. Em algumas incorporagdes, ndo se
adiciona 4&dgua na extrusora de duas roscas 1 mas
preferivelmente para uma corrente contendo a resina
fundida apdés ela ter deixado a extrusora.

A Figura 2 ilustra um diagrama esguemitico de um sistema
de extrusdo usado em incorporacdes aqui divulgadas. Um
extrusora 30, tal como uma extrusora de duas roscas, pode
ser acoplada a uma valvula controladora 32, para
controlar a pressdo de descarga de extrusora. Em algumas
incorporacdoes, a valvula controladora 32 pode ser uma
védlvula controladora de esferas em V. Em outras
incorporagdes, a wvdalvula contreoladora 32 pode ser uma
valvula controladora de esferas em V micro-entalhada.
Prové-se também um reservatdrio de agente neutralizador
34 e um reservatério de meio de dispersdc inicial 36,
cada um deles incluindo uma bomba (nao mostrada). Provém-—
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se quantidades desejadas de agente neutralizador e de
meio de dispersdo inicial do reservatério de agente
neutralizador 34 e do reservatdério de &gua inicial 36,
respectivamente.

Resinas poliméricas, na forma de pelotas, pd, ou flocos,
por exemplo, podem ser alimentadas do alimentador 37 para
uma entrada 38 da extrusora 30. Tipicamente, adiciona-se
o agente dispersante na extrusora através e Jjuntamente
com a resina mas pode ser provido separadamente para a
extrusora de duas roscas 30. O polimero e agente
dispersante 530 entao fundidos, misturados, e
transportados por roscas 40 na zona de misturacdo e
transporte 42.

A resina fundida é entd@o levada da zona de misturacao e
transporte para uma zona de criacdo de emulsdo de fase
interna 43 (aqui referida como a ™“zona de HIPE”) da
extrusora. Na zona de HIPE, se adiciona uma gquantidade
inicial de meioc de dispersdo e de agente neutralizador
dos reservatdrios 34 e 36 através da entrada 44,

Na zona de HIPE 43, forma-se o tamanho de particula de
dispersdo, baseado na quimica interfacial dos componentes:
de mistura, da transferéncia de massa do agente
neutralizador, e da misturagdo distributiva e dispersiva
conferida pelas roscas 40, incluindo tensao, deformacgdo e
freqliéncia de passagem.

A mistura emulsificada pode ser diluida ainda com meio de
dispersdo adicional via uma ou mais entradas 46, 47, 48
do reservatdrio 50 numa zona de diluicdc 52 da extrusora
30. Tipicamente, dilui-se a dispersdo em pelo menos 30
por cento em peso de meio de dispersaoc na zona de
diluigdo 52. Na zona de diluicdo 52, reduz-se a fracdo do
conglomerado das particulas de dispersdo e a wviscosidade.
Por exemplo, pode-se reduzir a viscosidade de uma ordem
de grandeza de cerca de 10° a cerca de 102 centipoise.

Uma zona de resfriamento 54 pode estar localizada na
direcao da extremidade de rosca 40, prdéxima da saida de

extrusora 30. Zona de resfriamente 54, provendo troca de



el

10

15

20

25

30

35

37

calor entre a mistura de dispersdaoco e um meio de
resfriamento, ndo mostrada, pode ser usada.para resfriar
a mistura de dispersdo até uma temperatura abaixo daquela
do ponto de ebulicdo do meio de dispersdo. Por exemplo,
onde o meio de dispersdo & &agua, a mistura de dispersiaoc
pode ser resfriada até uma temperatura abaixo de cerca de
100°C. A reducdo da temperatura de mistura de dispersao
pode permitir ainda processamento da mistura sem perda
indesejada de meio de dispersdo através de evaporacio.

A dispersdo resfriada pode entdc sair da extrusora 30 via
saida 56. A saida 56 pode ser acoplada na wvalvula
controladora 32, descrita acima, para manter controle de
pressaoc de descarga de extrusora.

Em algumas incorporacdes, com respeito as roscas 40 e aos
interiores de extrusora 30, um ou mais orificios de
redugdo rotatorios 58 podem estar localizados ao longo da
rosca 40. Além da wvalvula controladora 32, orificios de
redugdo rotatérios 58 podem melhorar a estabilidade do
processo de formacao de dispersao. Em outras
incorporagdes, podem ser usados orificios de reducdo nio-
rotatdrios, ndo mostrados.

Em algumas incorporagdes, as roscas 40 também podem
incluir discos de amassamento de alta misturacdo 60. Além
dos discos de amassamento de alta misturacdo 60 descritos
acima, incorporacgdes da extrusora aqui divulgadas podem
incluir também discos de amassamento de baixo volume
livre 62, que podem minimizar a distribuicido de tamanho
de particula pesada em wvolume das dispersées formadas
usando a extrusora 30.

Em outras incorporacdes da extrusora, elementos reversos
podem ser removidos, impedindo contra misturagao
indesejada. Em algumas incorporagdes, adicionalmente, a
vedagdo de matéria fundida pode ser localizada a montante
da zona de HIPE.

Como ilustrado na Figura 2, a zona de HIPE 43 pode ser de
comprimento varidvel. Dependendo da composicao de

alimentacéo (tal como polimero, agente dispersante,



10

15

20

25

30

35

38

agente neutralizador, etc.), pode ser desejavel ter uma
zona de HIPE mais comprida ou mais curta. Podem ser
providos miltiplos pontos de injecido de meio de dispersao
46, 47, 48 para permitir gque a zona de HIPE seja
estendida ou encurtada quando necessédrio. Quando se forma
o tamanho de particula das particulas poliméricas
dispersas na zona de HIPE, deve-se prover misturacao
adequada para desenvolver o tamanho de particula
desejado. Um comprimento wvaridvel da zona de HIPE pode
permitir o processamento de uma faixa mais ampla de
polimeros numa s6é extrusora, provendo flexibilidade de
processo, entre outros beneficios.

Por exemplo, barris, roscas e pontos de injegdo de meio
de diluigdo de extrusora de duas roscas podem ter uma
razdo de comprimento para diametro (L/D) da zona de HIPE
de pelo menos 20 quando se produzem dispersdes de &acido
graxo e de pelo menos 16 guando se produzem dispersdes de
EEA. Adicionalmente, barris, roscas e pontos de injecao
de meio de diluigdo de extrusora de duas roscas podem ter
uma primeira L/D de zona de diluicdo de pelo menos 4
quando se produzem dispersdes de Aacido graxo e de pelo
menos 8 guando se produzem dispersdes de EEA.

Os aparelhos descritos acima podem Ser usados para
produzir dispersdes, onde, em algumas incorporagdes, a
taxa de alimentagdo de polimero pode wvariar de cerca de
22 a cerca de 907 kg/h (de cerca de 50 & cerca de 2000
libra/h). Em outras inceorporacdes, a taxa de alimentacdo
de polimero pode variar de cerca de 45 a cerca de 454
kg/h (de cerca de 100 a cerca de 1000 libra/h) .-

Em outras Iincorporagdes, a velocidade de rosca pode
variar de cerca de 300 rpm a cerca de 1200 rpm. J& em
outras incorporagodes, a pressao de descarga de extrusora
podem ser mantida numa pressdo variando de cerca de 21
bar a cerca de 56 bar (de cerca de 300 a cerca de 800
psig) .

A extrusora acima descrita pode ser usada para formar

dispersSes poliméricas. Em algumas incorporacgdes, as
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disperstes poliméricas podem ser formadas a partir de
gualquer polimero termopldstico, a partir de poliolefinas
em outras incorporagdes, e a partir de polimeros baseados
em etileno ou de polimeros baseados em propileno em
outras incorporagées. Em incorporacdes selecionadas, a
extrusora pode ser Util para formar dispersdes aquosas de
poliolefinas, incluindo polimeros, copolimeros,
interpolimeros, e interpolimeros em multiblocos baseados
em etileno ou baseados em propileno.

Em particular, dispersdes policlefinicas, quando
aplicadas num substrateo, podem prover resisténcia quimica
e a agua, vedabilidade térmica, aderéncia a substratos
poliolefinicos, flexibilidade em Dbaixa temperatura.
Adicionalmente, a ampla faixa de poliolefinas pode prover
matérias—-primas para produzir dispersdes e revestimentos
tendo uma ampla faixa de dureza e resisténcia térmica.
Igualmente, a maioria das poliolefinas obedece a véarias
normas permitindo contato direto com alimentos.

O processo para formar dispersdes polioclefinicas acima
descrito pode ser integrado <com WVvArios processos a
jusante, tais como formagdo de espuma e secagem por
aspersdo, para criar espumas, peliculas, revestimentos,
pés, e outros produtos de valor agregado. Adicionalmente,
as dispersbdes podem prover alguma sinergia com outros
compenentes de sistema poliolefinice, tais como fibras e
peliculas.

Em incorporagdes particulares, pode-se desejar utilizar a
dispersdo na forma de espuma. Quando se preparam espumas,
prefere-se, freqlientemente, transformar a dispersido em
espuma nao curada. Espumas curadas e ndo-curadas podem
ser preparadas tal como descrito em WO 2005/021622, que
aqui se incorpora inteiramente por referéncia. Na pratica
desta invengdo prefere-se © uso de um gas como agente
formador de espuma ndo curada. Exemplos de agentes
formadores de espumas ndo curadas incluem: gases e/ou
misturas de gases tais como, ar, didéxido de carbono,

nitrogénio, argdnio, hélio, e similares. O uso de ar como
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um agente formador de espuma ndc curada é particularmente
preferivel. Tipicamente, os agentes formadores de espumas
nac curadas s&o introduzidos por introdugfdo mecdnica de
um gas num liguido para formar uma espuma ndo curada.
Esta técnica ¢ conhecida como formacio mecanica de espuma
ndo curada. Na preparagac de uma dispersdo em forma de
espuma nao curada, prefere-se misturar todos 0s
componentes e entdo misturar o ar ou gads na mistura,
usanda equipamento tal como um formador de espuma nao
curada OAKES, MONDO ou FIRESTONE.

Os tensoativos Uteilis para preparar uma espuma ndo curada
estavel s&o agul referidos como estabilizadores de
espuma. Os estabilizadores de espuma sdoc Uteis na pratica
da presente invencdo. Aqueles com especializagdo habitual
na técniga reconhecerido gque pode ser usado um numero de
estabilizadores de espuma. Os estabilizadores de espuma
podem incluir, por exemplo, sulfatos, succinamatos, e
sulfossuccinamatos.

Exemplos

Para testar a dispersibilidade de poliolefinas de
cristalinidade mais elevada, formula-se um numeroc de
dispersdes, e medem-se seus desemperihos. Como um teste
inicial, formam-se sete dispersdes usandoc EAA como agente
estabilizador. Especificamente, formam-se misturas 70/30
de polimero/agente estabilizador, usando copolimero de
etileno/acido acrilico termoplastico com um contetdo de
dcido acrilico de 20,5% em peso, uma densidade de cerca
de 0,958 g/cm® (BSTM D-792), um indice de fusdao de 13,5
g/10 min (determinado de acordeoc com ASTM D 1238 a 125°C e
2,16 kg), uma M,/M, de cerca de 3,7, e um ponto de fusdo
de cerca de 77°C (determinado por DSC numa taxa de

varredura de cerca de 10°C por minuto), obtenivel
comercialmente como PRIMACOR 59801 {(obtenivel de The Dow
Chemical Company, Midland, Michigan), como o agente
estabilizador.

Como polimeros-base usam-se: AFFINITY EG8150G (densidade
de 0,868 g/cm®, MI de 0,5 g/10 min), AFFINITY EG8100G
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(densidade de 0,870 g/cm®, MI de 1 g/10 min), AFFINITY
PL1280G (densidade de 0,900 g/cm’, MI de 6,00 g/10 min),
DOWLEX 2035 (densidade de 0,919 g/cm?, MI de 6 g/10 min),
DOWLEX 2027G (densidade de 0,941 g/em’, MI de 4 g/10
min), copolimero de etilenc/l-hexeno DMDA-8907 (densidade
de 0,952 g/cm®’, MI de 6,8 g/10 wmin), e homopolimero de
etileno DMDA-8007 (densidade de 0,965 g/cm®, MI de 8,3
g/10 min), todos obteniveis de Union Carbide Corp. e/ou
The Dow Chemical Company, Midland, Michigan.

As condigdes para preparar as sete formulacfes estdo
listadas na Tabela 1 abaixo.
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Fabricam-se as formulagdes de dispersdo anotadas usando
uma extrusora semelhante aquela ilustrada na Figura 2. As
condigdes de controle de temperatura de barril/zona para

as sete formulagdes sdo dadas na Tabela 2 abaixo.

Tabela 2
 Formu- 1 2 3 4
lagao )
Cont. de| Valor [Real| Valor [Real| Valor [Real| Valor [Real
temp. [prescrito prescrito prescrito prescrito)
barril/
zona °C
. Zona 1 22 21 20 20
Zona 2 100 91 100 89 100 89 100 90
Zona 3 150 152 150 151 150 153 150 151
Zona 4 150 167 150 164 150 152 150 153
Zona 5 180 |205 180 |[196 180 [180 180 185
Zona 6 200 199 200 202 200 204 200 205
Zona 1 200 201 200 197 200 191 200 1987
Zona 8 150 166 150 163 150 153 150 154
Zona 9 70 132 70 129 70 125 70 127
Zona 10 70 116 70 114 70 110 70 111
Zona 11 70 83 70 82 70 78 70 80
Zona 12 70 73 70 72 70 | 71 70 71
Parte de 70 69 70 76 70 75 70 69
transicgé&o
°C
Valwvula 100 9¢ 100 101 100 1110 100 101
de
desviador
i
Tabela 2, continuacio
Forrmulagio 5 6 7
Cont. de temp. Valor Real Valor Real Valor Real
barril/zona °C prescrito prescrito rescrito
~ Zona 1 ] 19 19 20
Zona 2 100 87 100 88 100 98
Zona 3 150 150 150 149 150 150
Zona 4 150 161 150 157 150 152
Zona 5 180 179 180 184 180 176
Zona 6 200 203 200 | 205 200 204
Zona 7 200 203 | 200 195 200 202
Zona 8 150 162 150 156 150 153
Zona 9 70 129 70 126 70 121
Zona 10 70 114 70 112 70 107
Zona 11 70 81 70 81 70 80
Zona 12 70 12 70 74 - 70 74
Parte de transicdo 70 756 70 69 70 77
°C
Valv. desviador °C 100 109 100 a9 100 110
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A Tabela 3 abaixo, mostra os resultados finais das sete
formulacdes.

Tabela 3
Formulacgda 1 2 3 4 5 6 7
Polimero-base AFFINITYAFFINITYAFFINITYDOWLEXDOWLEX| DMDA~ DMDA—
EG8150G |EGB100G [PL1280G| 2035 |2027G| 8907 | 8007
Densidade de | 0,868 0,870 0,900 [(0,919|0,%941|0,952(0,965

polimero
(g/cm’)
MI de polimero| 0,50 1,00 6,00 &,00 | 4,00 | 6,80 | 8,30
dg/min
Tamanho medio 2,5 1,8 1,0 1,0 1,2 1,0 0,9

de particula
volumétrico
(micron)

Conteddo de 47,2 46,6 41,9 41,4 | 41,4 | 41,4 | 41,5
sélidos, %
peso/péeso i
Viscosidade;, 157 179 135 116 104 112 120
cP 7

_ pH 9,9 10,1 9,
Indice de 1,7 1
amarelecimento

B 10,1 | 10,2 | 10,2 | 10,3
02 1,2 1,3 0,9 0,7

r

Residuo 0,0142 | 0,0046 | 0,0076 [0,0028|0,0018[0,0020[0, 0044
filtravel, %
peso/peso

Exemplo 8

Para preparar a dispersdo, foram amassadas sob fusdo a
145°C numa extrusora de duas roscas numa taxa de 4,5
kg/h, 100 partes em peso de um homopolimerc de
polietileno de alta densidade, obtenivel de The Dow
Chemical Company sob a denominacido comercial HDPE 30460M,
com um indice de fusdc de cerca de 30 g/10 minutos
determinado de acordo com ASTM D-1238 a 190°C e 2,16 kg e
um ponto de fusdo por DSC de cerca de 130°C (determinado
por DSC numa taxa de varredura de cerca de 10°C por
minuto) juntamente com 6,4 partes de um &cido carboxilico
sintético com média de Cps obtenivel de Baker Petrolite
com a denominacdo comercial de UNICID 350.

No momento em gque se amassa sob fusdo o produto acima,
alimentam-se continuamente 4,6 partes em peso de uma
solugdo aquosa de hidréxido de potassio a 19 por cento em
peso num orificio de injegao, a jusante, numa taxa de 0,2
kg/h (numa taxa de 4,1 por cento em peso da mistura
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total). Esta dispersdo aguosa é subsegiientemente diluida
com agua adicional numa taxa de 17 kg/h antes de sair da
extrusora. Obtém-se esta dispersdc aguosa tendce um
conteudo de solides de 21,9 por cento em peso em pH de
12,2 com uma viscosidade Brookfield menor que 75 cP
(spindle RV1, 22°C, 20 zrpm). O tamanho de particula
dispersa com um instrumento de espalhamento de luz
Coulter L8230 & de 1,12 microns.

Exemplo 9

Para preparar a dispersdo, foram amassadas sob fusdo a
165°C numa extrusora de duas roscas numa taxa de 4,5
kg/h, 100 partes em peso de um copolimero de
pelipropilenc de aleatdrio, obtenivel de The Dow Chemical
Company sob a denominagdo comercial de resina de
polipropileno DOW 6D43, com uma taxa de fluxo de matéria
fundida de cerca de 35 g/10 minutos determinado de acordo
com ASTM D-1238 a 230°C e 2,16 kg e um ponto de fusdo por
DSC de cerca de 140°C (determinade por DSC numa taxa de
varredura de cerca de 10°C por minuto) juntamente com 6,4
partes de um acido carboxilico sintético com média de Caze
obtenivel de Baker Petrolite com a denominacido comercial
de UNICID 350.

No momento em que se amassa sob fusdo o produte acima,
alimentam-se continuamente 4,8 partes em peso de uma
solugdo aquosa de hidrdxido de potédssioc a 16 por cento em
peso num orificio de injeg¢do, a jusante, numa taxa de 0,2
kg/h (numa taxa de 4,3 por cento em peso da mistura
total). Esta dispersao aquosa €& subsequientemente diluida
com &gua adicional numa taxa de 7,2 kg/h antes de sair da
extrusora. Obtém-se esta dispersdo aquosa tendo um
conteudo de sdlideos de 34,8 por cento em peso em pH de
11,8 com uma wviscosidade Brookfield menor gque 75 <cP
(spindle RvV1l, 22°C, 20 rpm). O tamanho de particula
dispersa com um instrumento de espalhamento de luz
Coulter LS230 & de 0,61 micron.

Exemplo 10

Para preparar a dispersdo, foram amassadas sob fusdo a
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175°C numa extrusora de duas roscas numa taxa de 4,5
kg/h, 100 partes em peso de um copolimere de
polipropileno de aleatdrio, obtenivel de The Dow Chemical
Company sob & denominagdo comercial de resina de
polipropileno DOW 6D43, com uma taxa de fluxo de matéria
fundida de cerca de 35 g/10 minutos determinado de acordo
com ASTM D-1238 a 230°C e 2,16 kg e um ponto de fusio por
DSC de cerca de 140°C (determinado por DSC numa taxa de
varredura de cerca de 10°C por minute) Jjuntamente com
42,8 partes em peso de um copolimero de etilenc/acido
acrilico termopléasticoe com um conteido de &cido acrilico
de 20,5% em peso, uma densidade de cerca de 0,958 g/cm’
(ASTM D-792) e wum indice de fusdo de 300 g/10 min
(determinado de acordo com ASTM D 1238 a 190°C e 2,16 kg)
e um ponto de fusdo de cerca de 77°C (determinado por DSC
numa taxa de varredura de cerca de 10°C por minuto)
obtenivel de The Dow Chemical Company.

No momento em que se amassa sob fusdo o produte acima,
alimentam-se continuamente 38,1 partes em peso de uma
solucdo aguosa de hidréxido de potédssio a 14 por cento em
peso num orificio de injegdo, a jusante, numa taxa de 1,7
kg/h (numa taxa de 21,0 por cento em peso da mistura
total). Esta dispersdo agquosa €& subseglentemente diluida
com agua adicional numa taxa de §,9 kg/h antes de sair da
extrusora. Obtém-se esta dispersdc aquosa tendoe um
contetdo de sdélidos de 39,4 por cento em pesoc em pH de
11,1 com uma viscosidade Brookfield menor de 140 cP
(spindle RV, 22°C, 20 rpm). O tamanho de particula
dispersa c¢om wum instrumento de espalhamento de 1luz
Coulter LS230 é de 0,97 micron.

Exemplos de extrusoras

Produzem-se dispersdes semelhantes aquelas dos Exemplos
1-7 acima wusando uma extrusora semelhante agquela
ilustrada na Figura 2. A extrusora inclui uma wvalvula
contrcladora de esferas em V micro-entalhada de limpeza
automatica, orificios de redugdo rotatdrios, e os discos

de amassamento de alta misturagdo descritos acima. Com
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propdsitos comparativos, as operacdes de extrusora saoc
comparadas com as de uma extrusora ndo-modificada tendo
um requlador de contrapressdao na saida da extrusora para
controle de pressdo, semelhante Aaguela ilustrada na
Figura 1. As duas extrusoras tém L/D’'s semelhantes tanto
para a zona de emulsificagdo ou zona de HIPE como para a
primeira zona de diluicgdo.

A comparagao das operagGes de extrusora indica que a
operacdo da extrusora modificada (Figura 2) & muito
melhor comparada com a da extrusora ndo-modificada.
Comparando as Figuras 3A e 3B, as variancias em pressac
de descarga de extrusora (Descarga), pressdo de adiciéo de
agente neutralizador (IA-PSI), € pressdo de primeira zona
de diluigé&o (1STDILPSI), sao, cada uma, diminuidas para a
extrusora modificada, indicandc melhoria de estabilidade
de processo.

A melhoria de estabilidade de processo atingida através
do uso de uma ou mais wvdalvulas controladoras de esferas
em V, discos de amassamento de alta misturacac, e
orificios de redugdo rotatdrios pode resultar num produto
de dispersdo mais consistente. Por exemplo, a taxa de
alimentacdo de agente neutralizador pode ser mais
consistente, tal como ilustrado na Figura 4, devido a
melhoria de controle de pressdo de extrusora obtida via
uma ou mais modificagdées notadas.

Espumas de poliolefina de cristalinidade mais elevada
formadas com a dispersdo de poliolefina de cristalinidade
mais elevada podem ter um numero de propriedades Gteis.
Espumas modificadas também estdo dentro dos limites de
abrangéncia desta invengdo e podem incluir espumas
termoplasticas contendo micro-cavidades tais como aguelas
divulgadas no pedido provisério de patente U.S. serial n°®
60/700.644. Aditivos contendo micre-cavidades incluem
materiais tais como polimeros superabsorventes (SAP) para
artigos tais como fraldas para recém-nascidos e criancas,
produtos para incontinéncia em adultos, absorventes

femininos, artiges de limpeza doméstica, absorventes de
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urina de animais domesticos, e absorventes de liquido de
sacos de lixo.

Vantajosamente, a presente invengdo prové dispersdes
aquosas de poliolefinas de cristalinidades mais elevadas.
Revestimentos e artigos produzidos com as dispersdes agqui
divulgadas podem ter, vantajosamente, uma maior
resisténcia térmica, maior resisténcia a deformagdo por
compressac em temperaturas elevadas, e podem exibir uma
janela operacional mais ampla em varios processos de
extrusdao e moldagem.

Estas dispersdes podem ser usadas como revestimentos e
artigos tais como espumas. Usos alternativos para estas
dispersdes incluem adesivos para colar e vedar varios
substratos, especialmente caixas corrugadas e peliculas
plasticas tais como peliculas de polipropileno orientado
biaxialmente (BOPP), poliéster e poliamida,
Adicionalmente; estas espumas podem ser UuUsadas na
construgao de fraldas e absorventes de higiene feminina
como a camada de distribuicgdo e absorvente de liquido. As
espumas formadas com as dispersdes aqui divulgadas podem
prover deformagdo por compressido significativamente menor
a 40°C, permitindo recuperagido praticamente completa da
espessura original de espuma, uma exigéncia para o
produto final,

Noutro aspecto, as dispersdes preparadas usando
poliolefinas de cristalinidades mais elevadas podem ser
usadas como um revestimento ou adesivo onde se requer
resisténcia térmica. Muitas aplicacsdes automotivas
requerem resisténcia térmica em temperaturas maiores ou
iguais a 60°C,

Além da emulsificagdo mecinica de uma dispersdoc de
poliolefina de cristalinidade mais elevada, misturas de
diferentes polioclefinas de cristalinidades mais elevadas
e misturas de poliolefinas de cristalinidades mais
elevadas com outras poliolefinas e plasticos podem ser
produzidas para melhorar determinadas propriedades tal
como aderéncia em substratos especificos tais como papel
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ou vidro e resisténcia térmica, melhorar a resisténcia a
abrasado de peliculas policlefinicas, e permitir a
deposig¢do de materiais mais duros sobre um substrato.
Noutra incorporacdoc da presente invencdo, uma dispersao
de polivlefina de c¢ristalinidade mais elevada agui
descrita pode ser Util num nimero de outras aplicacdes.
Portanto, numa aplicacao, dispersdes de poliolefinas de
cristalinidades mais elevadas podem ser uUteis em artigos
baseados em celulose, tendo especialmente um wvolume
especifico menor gue 3 cm’/g, por exemplo, estruturas de
papel e papeldo, incorporando um composto compreendendo
uma dispersdo aquosa de poliolefina resultando em artigos
tendo propriedades melhoradas. Em varias incorporacdes,
os artigos podem ter resisténcia a déleo e graxa
melhorada, resisténcia a dgua melhorada, coeficientes de
atrite controlados, capacidade de gravacgao tTérmica em
relevo, formabilidade térmica, resisténcia umida e seca
melhorada, ou uma maciez melhorada, entre outras.
Divulgam-se tais técnicas e composigdes em pedido de
patente U.8. serial n° 60/750.466, aqui' expressamente
incorporado inteiramente por referéncia.

Assim, numa aplicagdo, dispersbes de poliolefinas de
cristalinidades mais elevadas podem ser fteis para prover
um artigo baseado em celulose, especialmente aqueles
tendo um volume especifico menor gue 3 cm’/g, incluindo:
uma composigdo baseada em celulose e um composto
aplicado. No momento da aplicagac, o composto aplicado
pode ter um valor de resisténcia a o6leo e graxa de pelo
menos 9 medido wusando © teste de Kit pum tempo de
exposicdo de 15 segundos.

Assim, numa aplicag¢éo, dispersdes de olefinas em
multiblocos lineares cataliticas podem ser wGteis para
prover um artigo baseado em celulose, especialmente
aqueles tendo um volume especifico menor que 3 cm’/g,
ineluindo: wuma composicdo baseada em celulose e um
composto aplicade. No momento da aplicacdc, o composto
aplicado pode incluir uma poliolefina de cristalinidade
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mais elevada, e pelo menos um agente dispersante. O
artigo baseado em celulose pode ter um valor de
resisténcia a 4&gua menor que cerca de 20 g/m?/120
segundos medido via teste de Cobb.

Teste de Kit: o wvalor de Kit de amostras pode ser
determinado usando TAPPI T559cm-02. Executou-se o teste
tnico tal como descrito no teste de TAPPI. Este envolve
colocar cinco gotas separadas de 6leo sobre a superficie
de papeldo e inspecionar o papeldc apdés uma guantidade
especificada de tempo de exposigdo (15 segundos) para
observar se aparece qualquer escurecimento acentuado do
papel. Uma seqiiéncia de teste de Kit modificado em
temperaturas elevadas pode ser 0til para distinguir
dispersdes depositadas preparadas usando os polimeros em
multiblocos lineares cataliticos, especialmente polimeros
em blocos baseados em etileno contra outros copolimeros
aleatdrios baseados em etileno. Tais temperaturas
elevadas para teste podem ser tdo elevadas gquanto 80°C,
mas preferivelmente testadas em torno de 50°C. Camadas de
peliculas preparadas usando dispersdes depositadas dos
peolimercs etilénicos em multiblocos lineares cataliticos
mostram valores de Kit mais eleévados a 50°C que valores
de Kit (igualmente a 50°C) para dispersdes depositadas
baseadas em polimeroc de aleatério, mesme em Iindice de
fusdo e densidade global de polimero de etileno
semelhantes.

Teste de Cobb: 0O teste de Cobb pode ser executado de
acordo com ASTM D 3285-93. O tempo de exposicdo fol de 2
minutos. O teste envelve verter um volume conhecido de
dgua (100 mL) sobre uma area especifica da superficie de
papeldo (100 cm®). O papeldc € pesado antes e apés a
exposigdo, e a diferenca entre os dois pesos pode entdo
ser exprimida como o pese por area unitdria de Aagua
absorvida naquele dado tempo; guanto menor o wvalor de
Cobb, melhor serd o resultado. Um teste de Cobb
modificado ocorrendo em temperaturas elevadas pode ser

util para diferenciar dispersdes depositadas produzidas
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usando policolefinas de cristalinidades mais elevadas.
Tals temperaturas elevadas para teste podem ser tao
elevadas quanto cerca de 80°C, mas preferivelmente em
torno de 50°C.

Assim, incorporacées aqui divulgadas podem se referir a
composicdes baseadas em celulose que sdo geralmente
referidas como “produtos de papel efcou papeldo” (isto &,
outros gue nac toalhas de papel), tais como papel de
jornal, madeira compernisada nao-revestida, madeira
compensada revestida, folha avulsa revestida, folha
avulsa ndo-revestida, papéis industriais e de embalagem,
papeldoc de revestimente, meio de corrugacdc, papeldo
reciclado, papeldo descorado, papel de escrever, papel de
datilografia, papel de gualidade para foto, papel de
parede, etc. De modo geral, tais composigdes podem ser
formadas de acordoe com a présente invencdo a partir de
pelo menos uma teia de papel.

Por exemplo, numa incorporagdo, o produto dé papel pode
conter uma teia de papel de uma s6 camada formada por uma
mistura de fibras. Noutra incorporagdoc, o preduto de
papel pode conter uma teia de papel de multicamadas (isto
€, estratificada). Além disso, o produto de papel pode
ser um produto de uma ou de miltiplas camadas (por
exemplo, mais do gue uma teia de papel), sendo gue um ou
mais das camadas pode conter uma teia de papel formada de
acordo com a presente invencdo. Normalmente, o peso-base
de um produto de papel da presente invencdo estd entre
cerca de 10 g/m” (grama por metro guadrado) e cerca de
525 g/m?. Normalmente, o wolume especifico de um produto
de papel de acordo com incorporagbes da presente invengao
estd entre cerca de 0,3 cm’/g e cerca 2 cm’/g.

Qualguer um de uma variedade de materiais pode ser usado
para formar os produtos de papel da presente invencio.
Por exemplo, o material usade para confeccionar produtos
de papel pode incluir fibras formadas por uma wvariedade
de processos de polpagdo, tais como polpa de Kraft, polpa
de sulfito, polpa termomecdnica, etc.
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Fibras para fabricagdo de papel 1uteis no processo da
presente invencao incluem gquaisquer fibras celuldsicas
conhecidas por serem uateis para fabricar folhas-base
celuldsicas. As fibras apropriadas incluem fibras virgens
de madeira branca e de madeira de lei Jjuntamente com
fibras nao-lenhosas, bem como fibras secundarias para
fabricagdo de papel (isto €&, recicladas) e misturas das
mesmas em todas as proporgdes. Fibras sintéticas ndo-
celuldsicas também podem ser incluidas mna suspensio
aquosa. As fibras para fabricacdo de papel podem derivar
de madeira usando gualguer processo conhecido de
polpacgao, incluindo polpas quimica de sulfito e Kraft.

Fibras apropriadas para fabricar teias de  papel
compreendem gquaisquer fibras celulésicas naturais ou
sintéticas incluindo, mas nd3c limitadas a, fibras ndo-
lenhosas, tais como fibras de algodio, abaca, hibisco
africano {Hibiscus cannabibus), grama sabai, linho,
esparto, juta, canhamo, bagago, fibras de penugem de
gualgquer planta gque segrega suco leitoso, & fibras de
folhas de abacaxi; e fibras lenhosas tais como aguelas
ocbtidas de 4&rvores coniferas ou deciduas, incluindo
fibras de madeira branca, tais como fibras Kraft de
madeira branca do norte e do sul; fibras de madeira de
lei, tais como eucalipto, borde, bétula, e &lamo. As
fibras lenhosas podem ser preparadas em formas de alto e
baixo rendimento e podem ser transformadas em polpa por
qualguer método conhecido, incluindo métodos de polpacdo
de alto rendimenta, sulfito, Kraft e outros métodos
conhecidos de polpacdo. Também podem ser usadas Eibras
preparadas por métodos de polpagdo em solvente orgénico,
incluindo fibras e métodos divulgados na patente U.S. n°
4.793.898, publicada em 27 de dezembro de 1988 para
Laamanen et al.; patente U.S. n° 4.594.130, publicada em
10 de junho de 1986 para Chang et al.; e patente U.S. n°
3.585.104. As fibras uteis também podem ser produzidas
por polpacao com antraquinona, exemplificada pela patente
U.S. n® 5.585.628, publicada em 21 de janeiro de 1997
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para Gordon et al.

Numa inceorporagdo, uma parte das fibras, tal como até 50%
em peso seco ou menos, ou de cerca de 5% a cerca de 30%
em peso seco, pode ser de fibras sintéticas, tals como
raiom, fibras poliolefinicas, fibras de poliéster, fibras
nacleo-invélucro de dois componentes, fibras aglutinantes
de multicompenentes, & similares. Uma fibra de
polietileno exemplar é PULPEX®, obtenivel de Hercules,
Inc. (Wilmington, DE). Pode ser usado gualguer método de
branqueamento conhecido. Tipos de fibras celulédsicas
sintéticas incluem raiom em todas as suas variedades e
outras fibras derivadas de <viscose ou de celulose
modificadas qguimicamente. Podem ser usadas fibras
celulédsicas naturais tratadas quimicamente tais como
polpas mercerizadas, fibras zreticuladas e enrijecidas
guimicamente, cu fibras sulfonadas. Para boas
propriedades mecanicas ao se usar fibras para fabricacdo
de papel, pode ser desejavel que as fibras ndoc sejam
relativamente danificadas e ndo muito refinadas ou apenas
ligeiramente refinadas. Embora se possam usar fibras
recicladas, as fibras virgens s3do geralmente Uteis por
suas propriedades mecanicas e por nao terem
contaminantes. Podem ser wusadas fibras mercerizadas,
fibra celuldsicas regeneradas, celulose produzida por
micrébios, raiom, e outro material celulésicoe ou
derivados celuldsicos. As fibras para fabricacdo de papel
apropriadas também podem incluir fibras recicladas,
fibras virgens, ou misturas das mesmas. Em determinadas
incorporacoes de massa elevada e Dboas propriedades
compressivas, as fibras podem ter uma liberdade padrao
canadense de pelo menos 200, mais especificamente de pelo

menos 300, mais especificamente ainda de pelc menos 400,

e muitissimo especificamente de pelo menos 500. Em

algumas outras incorporagdes, porcdes das fibras de até
90 % em peso seco podem ser de fibras sintéticas.
Outras fibras para fabricacdo de papel que podem ser

usadas na presente divulgacdo incluem fibras recicladas



]

10

15

20

25

30

35

54

ou de aparas de papel e fibras de alto rendimento. Fibras
de polpa de alto rendimente s3c aquelas fibras para
fabricacao de papel, produzidas por processos de polpacgdo
provendo um rendimento maior ou igual & de cerca de 65%,
mais especificamente maior ou igual & cerca de 75%, e
ainda mais especificamente de cerca de 75% a cerca de
95%. O rendimento é a gquantidade resultante de fibras
processadas expressa como uma porcentagem da massa de
madeira inicial. Tais processos de polpagdo incluem polpa
guimiotermomecanica alvejada (BCTMP) , polpa
guimiotermomecdnica (CTMP) , polpa Lermomecanica
pressdo/pressao (PTMP), polpa termomecdnica (TMP), pelpa
gquimica termomecédnica (TMPC), polpas de sulfito de alto
rendimento, e polpas de Kraft de alto rendimento, todas
as quais deixam as fibras resultantes com altos niveis de
lignina. As fibras de dlto rendimento s3o bem conhecidas
por sua tenacidade tanto no estado seco como no estado
umido em relagdo as tipicas fibras empastadas
quimicamente.

Em algumas incorporagdes, as fibras de polpas podem
incluir fibras de madeira branca tendc um comprimento
médio de fibra maior que 1 mm e particularmente de cerca
de 2 mm a 5 mm, baseado numa média de comprimento/pesoc.
Tals fibras de madeira branca podem incluir, mas ndo se
limitam a, madeira branca do norte, madeira branca do
sul, sequdia, cedro vermelho, cicuta, pinheiro (pox
exemplo; pinheiros do sul), espruce (por exemplo, espruce
negro), combinacgdes das mesmas, e similares. Fibras de
polpa obteniveis comercialmente apropriadas para a
presente invencdo incluem aguelas obteniveis de Neenah
Paper Inc. sob a denominacdo comercial “LONGLAC-19“.

Em algumas incorporagdes, também podem ser usadas fibras
de madeira de 1lei, tais como eucalipto, borde, bétula,
dlamo, e similares. Em determinados casos, as fibras de
eucalipto pode ser particularmente desejadas para
aumentar a maciez da teia. As fibras de eucalipto também
podem melhorar o brilho, aumentar a opacidade, e mudar a
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estrutura de poro do papel para aumentar a capacidade de
torcedura da teia. Além disso, se desejado, podem ser
usadas fibras secundirias obtidas de materiais
reciclados, tais come polpa de fibras de fontes tais
como, por exemplo, papel de jornal, papeldo reciclado, e
aparas de papel de escritérioc. Além disso, também podem
ser usadas outras fibras naturais na presente invencio,
tais como abacda, hibisco africano (Hibiscus cannabibus),
grama sabai, fibras de penugem de gualquer planta que
segrega suco leitoso, e fibras de folhas de abacaxi, e
similares. Ademais, em alguns casos, também podem ser
utilizadas fibras sintéticas. Algumas fibras sintéticas
apropriadas podem incluir, mas ndo se limitam a, fibras
de raiom, fibras de copolimero de etileno/alcool
vinilico, fibras poliolefinicas, poliésteres, e
similares.

Tal como afirmado, o produto de papel da presente
invencdo pode ser formado proveniente de uma ou mais
teias de papel. As teias de papel podem ser de uma camada
ou de multicamadas. Por exemplo, numa incorporacidoc, o
produto de papel contém uma camada de teia de papel de
camada Unica que se forma proveniente de uma mistura de
fibras. Por exemplo, em alguns casos, fibras de eucalipto
e de madeira branca podem ser misturadas homogeneamente
para formar uma teia de papel de camada unica.

Noutra incorporacgdo, o produto de papel pode conter uma
teia de papel de multicamadas gue se forma proveniente de
suprimento de polpa estratificada tendo varias camadas
principais. Por exemplo, numa incorporac¢ac, o produto de
papel contém trés camadas onde uma das camadas externas
inclui fibras de eucalipto, engquanto gue as outras duas
camadas incluem fibras de Kraft de madeira branca do
norte. Noutra incorpofagac, uma camada externa e a camada
interna podem conter fibras de eucalipto, enguanto que a
camada externa restante pode conter fibras de Kraft de
madeira branca do norte. Se desejado, as trés camadas

principais podem incluir também misturas de varios tipos
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de fibras. Por exemplc, numa incorporagde, uma das
camadas externas pode conter uma mistura de fibras de
eucalipto e fibras de Kraft de madeira branca do norte.
Entretanto, deve-se entender gue a teia de papel de
multicamadas pode incluir gqualguer numero de camadas e
pode ser confeccionada a partir de vArios tipos de
fibras. Por exemplo, numa incorporacdo, a teia de papel
de multicamadas  pode ser formada proveniente de
suprimento de polpa estratificade tendo somente duas
camadas principais.

De acordo com a presente invengdo, véarias propriedades de
um produto de papel tal como acima descrito podem ser
otimizadas. Por exemplo, resisténcia (& tragdo umida, a
tragdo seca, a ruptura, etc.), maciez, nivel de fiapos,
nivel de encharcamento, e similares, sdo alguns exemplos
de propriedades do produto de papel gue podem ser
otimizadas de acordo com a presente invencidoc. Entretanto,
deve-se entender gue cada uma das propriedades acima
mencionadas nac necessita ser otimizada em cada caso. Por
exemplo, em determinadas aplicagdes, pode-se desejar
formar wum produto de papel que tenha resisténcia
aumentada sem considerar a maciez.

A este respeito, numa incorporac¢do da presente invencao,
pelo menos uma porcido das fibras do produto de papel pode
ser tratada com enzimas hidroliticas para aumentar a
resisténcia e reduzir fiapos. Em particular, as enzimas
hidroliticas podem reagir aleatoriamente com as cadeias
de celuleose na ou proximo da superficie das fibras para
fabricacdo de papel para criar grupos aldeido isclados na
superficie de fibra que sdo parte da fibra. Estes grupos
aldeido se tornam sitios para reticulacdo com grupos
hidroxila expostos de outras fibras guando as fibras sao
formadas e secas em folhas, aumentando assim a
resisténcia de folha. Além disso, cortando aleatoriamente
ou hidreolisando a celulose de fibra predominantemente na
ou proximo da superficie da fibra, evita-se ou minimiza-

se& a degradacdo do interior da parede de célula de fibra.
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Consegiientemente, um produto de papel confeccionado com
estas fibras sozinhas, ou produzidas com misturas destas
fibras com fibras de polpa ndo-tratadas, mostram um
aumento nas propriedades de resisténcia tais como tracdo
a seco, tragdoc Gmida, ruptura, etc.

Outros exemplos de composigdes baseadas em celulose Uteis
na presente invengdo incluem aquelas divulgadas nas
patentes U.S. n®s 6.837.970, 6.824.650, 6.863.940 e nos
pedidos de  patentes U.s. n°s Us2005/0192402 e
2004/014%412, cada um dos gquais agui incorporade por
referéncia. Teias celuldésicas preparadas de acordo com a
presente invengdo podem ser usadas numa ampla variedade
de aplicagbes, tais come produtos de papel e papelao
(isto €&, outros que ndo toalhas de papel), papel de
jornal, madeira compensada nao-revestida, madeira
compensada revestida, folha avulsa revestida, folha
avulsa nao-revestida, papéis industriais e de embalagem,
papelao de revestimento, meio de corrugagdo, papeldo
reciclado, e papeldo descorado. As teias produzidas de

acordo com a presente invengdo podem ser usadas em

fraldas, absorventes femininos, materiais compdsitos,
produtos moldados de papel, copos de papel, pratos de
papel, e similares. Os materiais preparados de acordo com
a presente invengdo também pode ser usados em varias
aplicagdes téxtels particularmente em teias téxteis
compreendendo uma mistura de materiais celuldsicos e 13§,
nailon, seda ou outras fibras baseadas em poliamidas ou
em proteinas.

Os produtos de papel podem conter uma variedade de tipos
de fibras tanto naturais como sintéticas. Numa
incorporagdo, o produto de papel compreende fibras de
madeira branca e de madeira de lei. A razdo global de
fibras de polpa de madeira de lei para fibras de polpa de
madeira branca neo produte, incluinde formacio de folhas
individuais do produto pode variar amplamente. A razdo de
fibras de polpa de madeira de lei para fibras de polpa de
madeira branca pode variar de cerca de 9:1 a cerca de
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1:9, mais especificamente de cerca de 9:1 a cerca de 1:4,
e muitissimo especificamente de cerca de 9:1 a cerca de
1:1. Numa incorporagdo da presente invencédo, as fibras de
polpa de madeira de lei e fibras de polpa de madeira
branca podem ser misturadas antes de se formar a folha de
papel produzindo dessa maneira uma distribuicdo homogénea
de fibras de polpa de madeira de lei e fibras de polpa de
madeira branca na direcdo z da folha. Noutra
incorporagdo, as fibras de polpa de madeira de lei e
fibras de polpa de madeira branca podem ser distribuidas
em camadas a fim de dar uma distribuigdoc heterogénea de
fibras de polpa de madeira de lei e fibras de polpa de
nadeira branca na diregéao z da folha. Noutra
incorporacéo, as fibras de polpa de madeira de lei podem
estar localizadas em pelo menos uma das camadas externas
do produto de papel e/ou folhas, sendo que pelo menos uma
das camadas internas pode compreender fibras de polpa de
madeira branca. Em outra incorporagide ainda, o produto de
papel contém fibras recicladas ou secunddrias contendo
cpcionalmente fibras sintéticas ou virgens.

Além disso, também podem ser usadas fibras sintéticas na
presernte invengdo. Entenda-se gue a discussdo agui
referente as fibras de polpa inclui fibras sintéticas.
Alguns polimeros apropriados que podem ser usados para
formar fibras sintéticas incluem, mas ndo se limitam a,
policlefinas, tais como, polietileno, polipropileno,
polibutileno, e similares; poliésteres, tais como
poli(tereftalato de etileno), poli (dcido glicélico)
(PGA), poli(dcido latico) (PLA), poli(adcido P-malico)
(PMLA), poli(e-caprolactona) (PCL) , poli(p-dioxanona)
(PD8), poli(3-hidroxi butirato) (PHB), = similares; e
poliamidas, tais como nailon e similares. Polimeros
celulésicos naturais ou sintéticos, incluindo mas ndo
limitados a: ésteres celuldsicos; éteres celuldésicos:
nitratos celuldsicos; acetatos celuldsices; butiratos
acetatos celuldésicos; etil celulose; celuloses

regeneradas, tais como viscose; raiom, e similares;
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algoddo, linho, canhamo, e misturas dos mesmos podem ser
usados na presente invengdo. As fibras sintéticas podem
se localizar numa ou em todas as camadas e folhas
compreendendo o produto de papel.

Os artigos baseados em celulose podem ser formados por
uma variedade de processos conhecidos dagueles
especialistas na técnica. As magquinas podem ser
configuradas para terem uma secdo de formacido, uma segio
de prensagem, uma seg¢do de secagem, e dependendo do
artigo formado, opcionalmente um cilindro. Exemplos dos
detalhes das etapas de processo e ilustracgobes
esquematicas podem ser encontrados em “Properties of
Paper: An Introduction” (“Propriedades de papel: uma
introducgado”), 2* edigdo, W. Scott e J. Abbot, TAPPI
Fress, 1995. WNuma descric¢ido simplificada do processo,
tipicamente fornece-se, através de uma caixa superior,
uma suspensae diluida de fibras de polpa que se deposita
via uma comporta numa dispersdoc uniforme sobre um pano de
formagcdo de uma méquina convencional de fabricacdo de
papel. A suspensdo de fibras de polpa pode ser diluida
até gualgquer consisténcia gque seja usada, tipicamente, em
processos convencionails de fabricacdo de papel. Por
exemplo, a suspensdo pode conter de cerca de 0,01 a cerca
de 1,5 por cento em peso de fibras de polpa suspensas em
agua. Remove-se a agua da suspensdo de fibras de polpa
para formar uma camada uniforme de fibras de polpa.
Outros processos de fabricagcdo de papel, processos de
fabricagcdo de papeldo, e similares, podem ser utilizados
com a presente invengao. Por exemplo, podem ser usados oS
processos divulgados na patente U.S. n® 6.423.183.

As fibras de polpa podem ser de gualgquer polpa de elevado
comprimento médioc de fibra, de polpa baixo comprimento
médio de fibra, ou misturas das mesmas. A polpa de
elevado comprimento médioc de fibra tem, tipicamente, um
comprimento médio de fibra de cerca de 1,5 mm a cerca de
6 mm. Uma polpa de elevado comprimento médio de fibra

exemplar inclui uma obtenivel de Neenah Paper Inc. sob a
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denominagdo comercial LONGLAC 19.

A polpa de baixo comprimentoc médio de fibra pode ser, por
exemplo, determinadas polpas de madeira de lei wvirgem e
polpa de fibras secundarias (isto &, recicladas)
provenientes de fontes tais como, por exemplo, papel de
jornal, papeldoc reciclado, e de lixo de papel de
escritério. Tipicamente, a pelpa de baixo comprimento
médio de fibra tem um comprimento médio de fibra de menos
gue cerca de 1,2 mm, por exemplo, de 0,7 mm a 1,2 mm.
Misturas de polpas de elevado comprimento médic de fibra
¢ de baixo comprimento médio de fibra podem conter uma
proporgac significativa de polpas de baixo comprimento
médio de fibra. Por exemplo, misturas podem conter mais
gue cerca de 50 por cento em peso de polpa de baixo
comprimento médioc de fibra e menos gque 50 por cento em
peso de polpa de elevadoe comprimento médio de fibra. Uma
mistura exemplar contém 75 por cento em pesc de polpa de
baixo comprimentc médio de fibra e cerca de 25 por cento
em peso de polpa de elevado comprimento médio de fibra.
As fibras de polpa usadas na presente invencio podem ser
nao-refinadas ou podem ser batidas em varios graus de
refinag¢do. Pequenas quantidades de resinas de resisténcia
umida e/ou de aglomerantes de resina podem ser
adicionadas para melhorar resisténcia e resisténcia a
abrasdo. Os aglomerantes e resinas de resisténcia uUmida
incluem, por exemplo, KYMENE 557 H obtenivel de Hercules
Chemical Company e PAREZ 631 obtenivel de American
Cyanamid, Inc. Agentes reticuladores e agentes
hidratantes tampém podem ser adicionados na mistura de
polpa. Agentes de desligamento podem ser adicionados na
mistura de polpa para reduzir o grau de ligacdo de
hidrogénio se for desejada uma teia de fibra de polpa ndo
tecida solta ou muito aberta. Um agente de desligamento
exemplar & obtenivel de Quaker Chemical Company.
Conshohocken, Pa., sob a denominagdc comercial QUAKER
2008. A adigdo de determinados agentes de desligamento na
gquantidade de, por exemplo, 1 por cento a 4 por cento em
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peso do compdsito também parece reduzir os coeficientes
de atrito estatico e dindmico medidos e melhorar a
resisténecia a abrasao do lado rico em filamento continuo
do pano compdsiteo. Acredita-se que o desligante age como
um lubrificante ou redutor de atrito.

Quando se tratam teias de papel de acordo com a presente
divulgagéo, a composigdc aditiva contendo a dispersio de
interpolimerc clefinico em multiblocos linear catalitico
pode ser aplicada topicamente na teia ou pode ser
incorporada na teia pré-misturando com as fibras gque se
usam para formar a teia. Quando aplicada topicamente, a
composigdc aditiva pode ser aplicada na tela quer a tela
esteja ela seca ou tmida. Numa incorporagdo, a composicio
aditiva pode ser aplicada topicamente na tela durante um
processo de deslizamento. Por exemplo, numa incorporacdo,
a composicdo adlitiva pode ser aspergida sobre a teia ou
sobre um tambor secador aguecido para aderir a teia ao
tambor secador. A teia pode entdoc ser desleocada do tambor
gsecador. Quando se aplica a composicdo aditiva na teia e
depois aderida ao tambor de secador, a composigcdo pode
ser aplicada uniformemente por toda a Area superficial da
teia ou pode ser aplicada de acordo com um modelo
particular.

Quando aplicada toplcamente numa teia de papel, a
composigdo aditiva pode ser pulverizada socbre a teia,
extrudada sobre a teia, ou impressa sobre a teia. Quando
extrudada sobre a teia, pode-se usar qualquer dispositivo
de extrusdo apropriadeo, tal como uma extrusora de corante
meltblown ou extrusora de revestimento de ranhura. Quando

impressa sobre a teia, pode-se usar qualguer dispositive

de impressdo apropriado. Por exemplo, pode-se usar uma

impressora de Jjato de tinta ou wum dispositivo de
impressac por rotogravura.

A dispersdo pode ser incorporada em gualguer ponto no
processo de fabricagdo de papel. O ponto durante o
processo no qual a dispersdo se incorpora a composicao

baseada em celulose pode depender das propriedades finais
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desejadas do produto baseado em celulose, como se
detalhard posteriormente. 0Os pontos de incorporagido podem
incluix pré-tratamento de polpa, co-aplicagdo na
extremidade tmida do processo, pds-tratamento apos
secagem mas na magquina de papel e pods-tratamento tépico.
Pode-se atingir a incorporacgdo da dispersdoc da presente
invengdo sobre ou na estrutura baseada em celulose por
gqualguer um dos varios métodos, incorporados por
referéncia, e conhecidos dagqueles com especializacao
habitual na técnica.

Jé& noutra incorporagdo, a dispersdo poliolefinica de
cristalinidade mails elevada formada de acordo com a
presente divulgagéo € apropriada para impregnar uma
estrutura fibrosa. Em determinados casos, uma estrutura
fibrosa impregnada com tal composigido de reforco pode
prover adequada rigidez, elasticidade, resiliéncia,
aderéncia, e retencdo de forma para uso em reforcadores
de calgados, tais como bigueiras e contrafortes de
calgados, e similares. Divulgam-se técnicas apropriadas
para impregnag¢do no pedido de patente U.3. n° serial
11/300.993, gque aqui se incorpora expressamente por
referéncia em sua totalidade.

Aquele especializado na técnica compreenderd gue um grau
ou quantidade desejada de impregnagido pode wvariar desde
uma saturagdo parcial da estrutura fibrosa até uma
saturacdo completa da estrutura fibrosa. O grau desejado
de impregnagidoc pode depender de wvariaveis incluindo a
natureza da fibra a ser impregnada e da natureza do
impregnado, por exemplo. Aquele especializado na técnica
compreendera também gue as propriedades finais
pretendidas da estrutura impregnada influenciardo a
selecdo dos ingredientes especificos (fibras e
dispersdes, por exemplo) e dos parametros de processo.

Ja noutra aplicagdo, as dispersdes de polioclefinas de
cristalinidades mais elevadas podem ser {iteis como
composicdoes de toner, sendo gque se usa pelo menos um

selecionado do grupo consistindo de um colorante e um
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pigmento magneético com a dispersdo, e sendo gque a
dispersdo tem um tamanho de particula de didmetro
volumétrico médio de cerca de 0,3 a cerca de 8,0 microns.
Discutem-se técnicas para formular tais composigdes de
toner no pedido co-pendente, co-atribuido de patente U.S.
serial n® 60/779.126, depositado em 3 de marco de 2006,
que agui se incorpora expressamente por referé&ncia em sua
totalidade.

Brevemente, apds formar a dispersdo, pode-se remover pelo
menos um porgao do liguido para formar as particulas de
toner. Em incorporagdes selecionadas, pode-se remover
substancialmente toda a &gua para formar as particulas-
base de toner. Numa incorporacao, pode—-se executar a
secagem da dispersdo secando por aspersdoc a dispersdo.
Como & conhecidc na técnica, a secagem por aspersao
envolve a atomizagdo de um estoque de abastecimento de
liguido num jato de goticulas e contatar as goticulas com
ar guente numa camara de secagem. Tipicamente, os jatos
sdo produzidos ou por atomizadores rotatédédrios (roda) ou
por atomizadores de bocal. Evaporacdoc de umidade das
goticulas e formagdo de particulas secas prossegue em
condicdes controladas de temperatura e de fluxo de ar.
Descarrega-se © pdé substancialmente de modo ceontinuo da
camara de secagem. Selecionam-se as condigdées
operacionais e o design de secador de acordo com as
caracteristicas de secagem do produto e especificacdo de
po.

Assim, numa incorporacdo, uma dispersac pode ser formada,
e transportada para outro local, onde a dispersao é
submetida a um processo de pds-tratamento tal como
secagem por aspersao para formar um toner em pd.

Em incorporagdes selecicnadas, € wvantajoso adicionar
particulas finas asuxiliares nas particulas-base de toner
a fim de melhorar a fluidez, a estabilidade de
eletrizacao, on a resisténcia a aderéncia numa
temperatura elevada, etc. As particulas finas auxiliares

a serem fixadas na superficie das particulas-base de
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toner podem ser selecionadas apropriadamente para uso
entre varias particulas finas inorgdnicas ou organicas.
Come particulas finas inorgdnicas podem ser empregadas,
por exemplo: varios carbetos tais como carbeto de
silicio, carbeto de boro, carbeto de titanio, carbeto de
zircbnio, carbeto de hdfnio, carbeto de vanadio, carbeto
de tantalo, carbeto de niodébio, carbeto de tungsténio,
carbeto de cromo, carbeto de molibdénio & carbeto de
cdlcio; varios nitretos tais como nitreto de boro,
nitreto de titdnio e nitreto de zircdnio; varios boretos,
tal como boreto de zircédnio,; wvarios oxidos tais como
oxido de titédnio, dxido de calcio, 6xido de magnésio,
oxido de zince, éxido de cobre, éxido de aluminio, 6éxido
de cério, silica e silica coloidal; varios titanatos tais
como titanato de cdlcio, titanatoe de magnésio e titanato
de estrdéncio; fosfatos tal como fosfato de calcio;
sulfetos tal como dissulfeto de molibdénio,; fluoretaos
tais come fluoreto de calcio e fluoreto de carbono,
varios sabdes metalicos tais como estearato de aluminio,
estearato de cédlcio, estearato de zinco e estearato de
magnésio; talco, bentonita varios negros de fumo e negros
de fumo conduteores, magnetita e ferrita. Como particulas
finas orgédnicas podem ser empregadas, por exemplo:
particulas finas de uma resina de estireno, de uma resina
acrilica, de wuma resina epdxi ou de uma resina de
melamina.

De modo particular, dentre tais particulas finas
auxiliares podem ser preferivelmente empregadas: silica,
6xido de titédnio, alumina, o6éxido de zinco, vAarios negros
de fumo ou negros de fumo condutores. Adicionalmente,
tais particulas finas auxiliares podem incluir as
particulas finas inorgdnicas ou organicas mnencionadas
acima, onde se trata a superficie das particulas por
tratamento de superficie tal como tratamento hidrofébico
por um agente de tratamento tal como um agente de
acoplamento de silano, um agente de acoplamento de

titanato, um’ dleo de silicone, um &leo de silicone
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modificado, om  verniz de silicone, um agente de
acoplamento de silano fluocrade, um ©6leo de silicone
fluorade ou um agente de acoplamento tendo grupos amino
ou Dbases de ambnio quaternario. Tals agentes de
tratamento podem ser usados em combinagdo como uma
mistura de dois ou mais deles.

Como um método -para adicionar as particulas finas
auxiliares nas particulas-base de ‘toner, um método
conhecido consiste em adiciond-las e misturd-las pode
meio de uma maguina de agitacdo de alta velocidade tal
como um misturador Henschel, Entretanto, a fim de
melhorar a resisténcia & aderéncia numa alta temperatura,
prefere-se ter as particulas finas auxiliares fixadas na
superficie das particulas-base de toner. Na presente
invencdo, fixar significa um método de adicdo empregando
um aparelho capaz de exercer uma tensao de
cisalhamento/compressio (doravante referido como  um
aparelho de tratamento por cisalhamento/compressdo) ou um
aparelho capaz de fundir ou amolecer a superficie das
particulas-base de toner (doravante referido como um
aparelho de tratamento superficial por fusdo). Por tal
tratamento de fixacdo, as particulas finas auxiliares
podem sexr firmemente fixadas na superficie das
particulas-base de toner sem pulverizagdc substancial das
particulas-base de +toner, podendo assim melhorar a
resisténcia & aderéncia durante o armazenamento nuna
temperatura elevada, e & possivel produzir um toner gque
sela menos provavel de caunsar fusdo dos componente de uma
impressora ou copiadora mesmo numa operacdo continua de
copia.

Constréi-se o aparelho de tratamento por
cisalhamento/compressdo para ter um vdo estreito definido
por uma superficie superior e uma superficie superior,
uma superficie superior e uma parede superior, ou uma
parede superior & uma parede superior que sdo mutuamente
mdveis mantendo, simultaneamente, a distancia, a fim de

gque as particulas a serem tratadas passem forcadamente
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através do vdo, através do gual uma tensao de compressdo
e uma tensac de c¢isalhamentc ser3do exercidas na
superficie das particulas sem pulverizid-las
substancialmente. Come o aparelho de tratamentoc por
cisalhamento/compressao a ser usado, pode—-se mencionar,
por exemplo, um aparelho de fusdo mecdnica fabricado por
Hosockawa Micron K.K.

0 aparelho de tratamentc por fusdo superficial de
particula acima mencionado € usualmente construido a fim
de gue a mistura de particulas-base finas de toner e as
particula finas auxiliares seja instantaneamente aquecida
até uma temperatura de pelo menos a temperatura de inicio
de fusdo por meio de, por exemplo, uma corrente de ar
quente par fixar assim as particulas finas auxiliares.
Como © aparelho de tratamento por fusdo superficial de
particula a ser usado, pode-se empregar um sistema de
revestimento fabricade por Nippon Neumatic K.K.

Ja noutra incorporacao, dispersbes usando um
interpolimero olefinicos em multiblocos linear catalitico
podem ser uteis como peliculas, adesives, ou outras
aplicag¢des de vedagdo e/ou embalagem. Esta aplicagao
particular envolve aplicar uma dispersdoc formulada de
acordo com a divulgagdo acima num substrato. Aqueles
especializados na técnica compreenderdoc que se pode usar
qualguer substrato. Em particular, pode—se usar uma ampla
variedade de substratos poliméricos, e ainda mais
particularmente, podem ser usados polimeros orientados.
Divulgam-se tais técnicas, por exemplo, na publicagao de
pedido de patente U.S. n° 20050271888, que aqui se
incorpora expressamente por referéncia em sua totalidade.
Ja& noutra aplicagdo, dispersdes usando uma poliolefina de
cristalinidade mais elevada podem ser Uteis para formar
concentrados termoplasticos reforgados por fibras longas.
Divulgam-se técnicas para formar tais concentrados no
documento de procurador co-pendente, co-atribuido n°
64154, gue aqui se incorpora por referdncia em sua
tetalidade.
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Embora a invengdo tenha sido descrita com respeito a um
nimero limitado de incorporacgdes, aqueles especializados
na técnica, tendo o beneficio desta divulgacio,
compreenderao que outras incorporagdes podem ser
elaboradas as quais ndoc se afastam da abrangéncia da
invencao agui divulgada. Portanto, a abrangéncia da
invengdo deve limitar-se apenas as reivindicagdes anexas.
Todos os documentos de prioridade agui se incorporam
completamente por referéncia para todas as Jjurisdig¢ées
nas guais tal incorporagdo seja permitida. Além disso,
todos os documentos aqui citados, incluindo procedimentos
de teste, agui se incorporam completamente por referéncia
para todas as jurisdigfes nas quais tal incorporacdo seja
permitida até o ponto em gue tal divulgagdo seja
consistente com a descrigdo da presente invencio.
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REIVINDICACOES
1. Dispersdo aquosa, caracterizada pelo fato de
compreender: pelo menos um termoplastico de
cristalinidade mais elevada; pelo menos um agente
dispersante; e agua.
2. Disperséo, de  acordo com a reivindicagao 1,

caracterizada pelo fato de o termopldstico ser uma

poliolefina.
3. Disperséo, de acordo com a reivindicacao 1,
caracterizada pelo fato de o termopldstico ter um peso

molecular médio ponderal, M,, de cerca de 15.000 a cerca
de 1.000.000 g/mol.
4. Dispersdo, de acordo com  a reivindicagio 1,

caracterizada pelo fato de compreender um particulado

disperso tendo um tamanho de particula de diametro
volumétrico médio maior que 0 até cerca de 10
micrometros.

5. Disperséo, de acordo com a reivindicagéo 4,

caracterizada pelo fato de compreender um particulado

disperse tendo um tamanho de particula de diametro
volumétrico médio de 1 a cerca de 5 micrometros.

6. Dispersao, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizada pelo fato de compreender um particulado

disperso e ter um contelide médio de sélidos maior que 0
até cerca de 80 por cento em peso.
7. Dispersdo, de acordo com a reivindicacao 6,

caracterizada pelo fato de compreender um particulado

disperso e ter um conteudo médio de sdlidos de cerca de
40 a cerca de 60 por cento em peso.
8. Dispersédo, de acordo com a reivindicacao 1,

caracterizada pelo fato de a poliolefina de

cristalinidade mais elevada ter uma cristalinidade maior
que cerca de 50 por cento em peso.
9. Dispersao, de acordo com & reivindicagao 1,

caracterizada pelo fato de ter um pH menor gue cerca de

12.

10. ©Dispersdo, de acordo com @a reivindicacdo 1.,
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caracterizada pelo fato de o agente dispersante

compreender pelo menos um copolimero de etileno/acido
carboxilico alfa-beta insaturado.

11. Dispersido, de acordo com a reivindicacdo 10,
caracterizada pelc fato de a razadao de poliolefina para

copolimero de etileno/acido carboxilico alfa-beta
insaturado estar entre 50:50 e 90:10.

12. Disperséo, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de o agente dispersante

compreender um acido graxo.
13. Dispersdo, de acordo com a reivindicagde 12,

caracterizada pelo fato de a razdo de polimero para acido

graxo estar entre 97:3 e 94:6.
14, Método para formar uma dispersdo aquosa,
caracterizado pelo fato de compreender: amassar sob fusdo

(d) pelo menos um peoliolefina de cristalinidade mais
elevada, e (B) pelo menos um agente estabilizador, para
produzir um produto amassado sob fusdo; diluir o produto
amassado sob fusd3o com &gua:; e amassar sob fusdo a
mistura resultante para formar a dispersdo.

15. Método, de acordo com a reivindicagac 14,
caracterizado pelo fato de o amassamento sob fusdo

compreender formar a dispersd3c aguosa num aparelho de
extrusdo compreendendo uma zona de criagdo de emulsdo de
fase interna elevada variavel, e o©o método compreender
ainda controlar uma pressdao de saida de aparelho de
extrusdo via uma valvula de controle de esfera-micro-
entalhe em V auto-limpador.

16. Espuma, caracterizada pelo fato de ser preduzida com

a dispersdo conforme definida pela reivindicacgao 1.
17. Espuma, de acordo com @ a reivindicacéo 16,

caracterizada pelo fato de ter uma deformagao por

compressdo a 85°C, por 20 minutos, numa pressdo de 0,5
psig, mencor gue 70 por cento.

18. Espuma, de acordeo com a reivindicacae 16,
caracterizada pelo fato de compreender células tendo um

tamanho variando de cerca de 5 micrometros de difmetro a
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cerca de 1000 micrometros de didmetro.
19. Espuma, de acordo com a reivindicacédo 18,

caracterizada pelo fato de as c¢élulas compreenderem

células abertas.

20. Espuma, de acordo com a reivindicacao le,

caracterizada pelo fato de a dispersao ter uma

viscosidade de ndo mais que cerca de 50.000 cP a 25°C.

21. Método para formar uma espuma, caracterizado pelo

fato de compreender: contatar a dispersda conforme
definida pela reivindicagdc 1 com ar ou outro gds inerte
para formar uma dispersdo batida; depositar a dispersao
batida sobre um  substrato; e secar pelo menos
parcialmente a dispersdoc batida para formar uma espuma,
sendoc que a dispersdo batida se forma numa temperatura
menor gue o ponto de fusdo do polimero disperso.

22. Artigo baseado em celulose, caracterizado pelo fato

de compreender: uma composicdo baseada em celulose; e um
composto aplicado, sendo gue o© composto aplicado, no
momento da aplicagdo, compreende uma dispersdoc aguosa
compreendendo: uma poliolefina de cristalinidade mais
elevada; € pelo menos um agente dispersante.

23. Processo para fermar um artigo, caracterizado pelo

fato de compreender: impregnar uma e&strutura fibrosa com
um ccmposto, © composto compreendendo uma dispersdo
aguosa, a dispersao aguosa compreendendo uma poliolefina
de cristalinidade mais elevada, e pelo menos um agente
dispersante; remover pelo menos uma porgdo da Aagua da
estrutura fibrosa impregnada.

24. Fibra revestida, caracterizada pelo fato de

compreender: um composto em contatec com uma porgiao de uma
fibra, sendo gque o composto no momentoe de contato
compreende uma dispersac aguosa compreendendo: (1) uma
polioclefina de cristalinidade mais elevada; e (I1II) pelo
menos um agente dispersante, sendo que a fibra tem um
didmetro entre 5 e 55 microns:; e sendo que a espessura de
uma camada de revestimento do composto sobre a fibra
varia de cerca de 0,1 a 10 microns.
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25, Fibra revestida, de acorde com & reivindicagdo 24,

caracterizada pelo fato de ser uma fibra baseada em

vidro.

26. Composicdo de toner, caracterizada pelo fato de

compreender: um particulade produzido a partir de uma
dispersdo aquosa, a dispersao compreendendo: uma
poliolefina de cristalinidade mais elevada:; e pelo menos
um agente dispersante, e pelo menos um selecionadc do
grupo consistindo de um corante e um pigmento magnético,
sendo que a dispersaoc tem um tamanho de particula de
didmetro volumétrico médio de cerca de 0,3 a cerca de 8
microns, sendo  qgue a disperséao foi pelo menos
parcialmente seca tal que o nivel de liguido seja de pelo
menos 50 por cento daguele nivel de liguido da dispersdo
para formar o particulado.

27. Método para former uma camada sobre um substrato,

caracterizado pelo fate de compreender: aplicar uma

dispersao aquosa num substrato, a dispersao
compreendendo: uma poliolefina de cristalinidade mais
elevada, e pelo menos um agente dispersante; remover pelo
menos uma porcdo da &agua da dispersdo para formar uma
primeira camada.

28. Método, de acordo com a reivindicagao 27,
caracterizado pelo fato de © substrato compreender pelo

menos um polimero orientado.
29. Mé&todo, de acordo com a reivindicagdo 20y
caracterizado pelo fato de o substrato ser selecionado do

grupo consistinde de fibras, esteiras, ndo-tecidos,
tecidos, e panos.
30. Método, de acordo com a reivindicacgao 27,

caracterizado pelo fato de o substrato ser um forro de

tapete.
31. Método, de acordo com a reivindicagao 27,

caracterizade pelo fato de o substrato ser um metal.

32. Método para preparar um concentrado de fibras longas,
compreendendo fibras e uma resina termopléstica,
caracterizado pelo fato de compreender as etapas de: (1)
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revestir fibras continuas com uma dispersdo aguosa, sendo
gue a dispersdo aquosa compreende uma poliolefina de
cristalinidade mais elevada, pelo menos um agente
dispersante, para formar fiadas de fibras continuas
revestidas termoplasticas; (II) aguecer as fiadas de
fibras continuas revestidas termopléasticas:; (III) cortar
as fiadas de fibras continuas revestidas termoplasticas
secas formande pelotas de concentrado de fibras longas
secas; e (IV) isolar as pelotas de concentrado de fibras
longas secas.

33. Método para preparar um concentrado de fibras longas,
compreendendo fibras e uma resina termoplastica,

caracterizado pelo fato de compreender as etapas de: (I)

revestir fibras longas cortadas com uma dispersdo aquosa,
sendo que a dispersdo aquosa compreende uma polioclefina
de cristalinidade mais elevada, pelo menos um agente
dispersante, para formar pelotas de fibras cortadas
revestidas termopldsticas; (II) aguecer as pelotas de
concentrado de fibras cortadas revestidas; e (III) isolar

as pelotas de concentrado de fibras longas secas.
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RESUMO

“DISPERSAO AQUOSA, METODO PARA FORMAR UMA DISPERSAO
AQUOSA, ESPUMA, METODO PARA FORMAR UMA ESPUMA, ARTIGO
BASEADO EM CELULOSE, PROCESSO PARA FORMAR UM ARTIGO,
FIBRA REVESTIDA, COMPOSICAQO DE TONER, METODO PARA FORMAR
UMA CAMADA SOBRE UM SUBSTRATO E METODO PARA PREPARAR UM
CONCENTRADO DE FIBRAS LONGAS”.

Divulgam-se dispersdes e métodos para formar dispersdes
que incluem uma poliolefina de cristalinidade mais
elevada e pelo menos um agente dispersante. Divulgam-se

também varias aplicagdes para uso das dispersdes.



