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(57) Resumo: APARELHO PARA AGRUPAR LOTES OU FORMAR CONTINUAMENTE PARTICULAS
DE POLIMERO SOLIDO, E, PROCESSO PARA FORMAR PARTICULAS DE POLIMERO SOLIDAS A
PARTIR DE UMA FUSAO DE POLIMERO Trata-se de um aparelho para agrupar lotes ou formar
continuamente particulas de polimero sélido, em que o aparelho compreende os seguintes
componentes: A) pelo menos uma unidade de pastilhamento que compreende uma cabeca de
pastilhamento, a dita unidade usada para formar particulas de polimero fundido discretas a partir de
uma fusdo de polimero; B) uma correia de movimento para receber e transferir as particulas de
polimero fundido discretas da cabega de pastilhamento; C) um meio para transferir agua para a correia
de movimento, de modo que a agua entre em contato com as particulas de polimero fundido discretas
na correia de movimento para formar as particulas de polimero sélido; e em que a 4gua do componente
C é pulverizada sobre as particulas de polimero fundido discretas, de modo que a razdo de a taxa de
pulverizacdo de agua para a taxa de descarga seja = 3,0; e em que o tempo de residéncia da correia é
= 50 segundos.
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“APARELHO PARA AGRUPAR LOTES OU FORMAR CONTINUAMENTE
PARTICULAS DE POLIMERO SOLIDO E PROCESSO PARA FORMAR
PARTICULAS DE POLIMERO SOLIDAS A PARTIR DE UMA FUSAO DE
POLIMERO”

ANTECEDENTES

[0001] Os polimeros de baixa viscosidade tém baixa resisténcia a fusao e,

como consequéncia, sao dificeis de serem convertidos de uma particula
fundida em uma particula sélida por meio da peletizacdo subaquatica. Ha uma
necessidade de um aparelho e processo para solidificar com eficiéncia
polimeros de baixa viscosidade e baixa resisténcia a fusdo. As tecnologias
existentes, como pastilhamento e peletizacao de filamento de deslizamento de
agua, requerem grande quantidade de espaco para equipamentos e/ou
apresentam baixos indices de produtividade.

[0002] A peletizagcdo subaquatica se destaca em eficiéncia (taxa de
resfriamento, requisitos de espaco); no entanto, com materiais de baixa
resisténcia a fusdo e baixa viscosidade, torna-se dificil cortar os péletes sem o
invélucro da lamina. Além disso, “congelamento do molde” frequentemente
ocorre, quando a fusao é resfriada excessivamente, para obter a resisténcia a
fusdo e obstrui o orificio do molde. Assim, a peletizacdo subaquatica de
materiais de baixa viscosidade e baixa resisténcia a fusdo é um desafio, e
ainda mais em equipamentos de grande escala devido ao controle insuficiente
sobre a transferéncia de calor.

[0003] O pastilhamento € um método alternativo de solidificacdo bem adequado
para materiais de baixa viscosidade e baixa resisténcia a fusao, como ceras de
parafina. Embora esse processo funcione bem, é ineficiente do ponto de vista
da produtividade (ganho). Isso ocorre principalmente porque as pastilhas
formadas sao resfriadas por meio de resfriamento condutivo em uma correia,
que € pulverizada com agua fria por baixo. A transferéncia de calor e a taxa de
resfriamento sdo muito lentas em comparagcao com a peletizacdo subaquatica,
em que o0s péletes sao resfriados diretamente em agua fria. Outra

desvantagem do processo de pastilhamento é a grande quantidade de espaco
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necessaria em comparacao com a peletizacado subaquatica, o que torna dificil
adaptar esta tecnologia aos filamentos de polimerizacao existentes.

[0004] Outro processo usado para solidificar materiais de baixa viscosidade e
baixa resisténcia a fusdo é a peletizagdo de filamentos com deslizamento de
agua. Nesse processo, os filamentos, formados em uma calha de agua
inclinada, sdo transportados por meio de uma corrente de agua até uma
camara de corte. Pulverizacbes de agua adicionais criam turbuléncia e ajudam
a resfriar os filamentos. Nesse caso, o corte é feito ap6s a solidificacdo (ou
cristalizacao) dos filamentos. O peletizador de filamento de deslizamento de
agua também sofre com a desvantagem de eficiéncia, tanto do ponto de vista
de ganho quanto de ponto de vista de espaco, e esse processo também é mais
dificil de ser automatizado. Além disso, cortar um filamento endurecido com um
cortador € menos desejavel, em comparagdao com o corte de material em sua
forma fundida (isto é, liquida).

[0005] Os processos de polimerizacdo e isolamento também sao divulgados
nas seguintes referéncias: U.S. 2011/0185631, U.S. 2011/0306717, U.S.
2009/0121372, U.S. 5340509, WO 2001047677, U.S. 5830982, U.S. 5744074,
U.S. 8203008, EP 1397455 A1, DE 10122437 A1 (Resumo), U.S. 5510454,
U.S. 5633018, WO 1997025364, WO 2015191066, U.S. 2790201, U.S.
4610615, EP 0363975 A1 e Pedido Provisério U.S. 62/532487, depositado em
14 de julho de 2017.

[0006] Conforme discutido, hd uma necessidade de um aparelho e processo de
isolamento que possam operar em maior ganho, evitando a necessidade de
uma grande area para acomodar 0 equipamento, e que possam ser usados
para solidificar polimeros de baixa viscosidade e baixa resisténcia a fusao em
uma alta taxa. Essas necessidades foram atendidas pela invencéo a seguir.
SUMARIO DA INVENCAO

[0007]Um aparelho para formar particulas de polimero sélidas, de maneira

continua ou por batelada, em que o aparelho compreende os seguintes
componentes:

[0008] A) pelo menos uma unidade de pastiihamento que compreende uma
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cabeca de pastilhamento (isto é, formadora de goticulas), em que a dita
unidade é usada para formar particulas de polimero fundido discretas a partir
de uma fusao de polimero;

[0009] B) uma correia de movimento para receber e transferir as particulas de
polimero fundido discretas da cabeca de pastilhamento;

[0010] C) um meio para transferir &gua para a correia de movimento, de modo
que a agua entre em contato com as particulas de polimero fundido discretas
na correia de movimento para formar as particulas de polimero sélido; e
[0011]em que a agua do componente C é pulverizada sobre as particulas de
polimero fundido discretas, de modo que a razdo de “a taxa de pulverizagéao de
agua” para “a taxa de descarga” seja = 3,0; e em que o tempo de residéncia da
correia é < 50 segundos.

BREVE DESCRICAO DOS DESENHOS

[0012] A Figura 1 € um esquema da configuragdo do equipamento que pode

ser usado para granular materiais de baixa viscosidade.
DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

[0013]Um aparelho e processo foram desenvolvidos para a solidificacdo

continua ou por batelada de polimeros de baixa viscosidade, baixa resisténcia
a fusdo e que fornece melhor produtividade (devido ao resfriamento
aprimorado), requisitos de espaco baixos e elimina desvantagens das
tecnologias existentes mencionadas acima. O aparelho e 0s processos
descritos neste documento nado estdo limitados apenas a polimeros, mas
também podem ser aplicaveis a uma variedade de outros materiais como ceras
e betume.

[0014] Um aparelho para formar, por bateladas ou continuamente, particulas de
polimero solido, em que o aparelho compreende os seguintes componentes:
[0015] A) pelo menos uma unidade de pastiihamento que compreende uma
cabeca de pastilhamento (isto é, formadora de goticulas), em que a dita
unidade é usada para formar particulas de polimero fundido discretas a partir
de uma fusao de polimero;

[0016] B) uma correia de movimento para receber e transferir as particulas de
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polimero fundido discretas da cabeca de pastilhamento;

[0017] C) um meio para transferir &gua para a correia de movimento, de modo
que a agua entre em contato com as particulas de polimero fundido discretas
na correia de movimento para formar as particulas de polimero sélido; e

[0018] em que a agua do componente C é pulverizada sobre as particulas de
polimero fundido discretas, de modo que a razdo de “a taxa de pulverizagéao de
agua” para “a taxa de descarga” seja = 3,0; e em que o tempo de residéncia da
correia é < 50 segundos.

[0019] Um aparelho inventivo pode compreender uma combinacdo de duas ou
mais modalidades, como descrito na presente invengao.

[0020] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas no
presente documento, a razdo entre “a taxa de pulverizacao de agua” e “a taxa
de descarga” é = 4,00 Em uma modalidade, ou uma combinacdo de
modalidades descritas no presente documento, a razdo entre “a taxa de
pulverizacdo de agua” e “a taxa de descarga” € = 4,0, adicionalmente = 5,0,
adicionalmente = 6,0, adicionalmente = 7,0, adicionalmente = 8,0,
adicionalmente = 9,0, adicionalmente =2 10,0.

[0021] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas no
presente documento, a capacidade especifica da unidade de pastilhamento é =
0,016 kg/(s.m?) (12 Ibs/h/pé?), adicionalmente = 0,020 kg/(s.m?) (15 lbs/h/pé?),
adicionalmente = 0,029 kg/(s.m?) (22 Ibs/h/pé?), adicionalmente = 0,039
kg/(s.m?) (29 Ibs/h/pé?) e adicionalmente = 0,038 (36 Ibs/h/pé?).

[0022] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descrita na
presente invengdo, a capacidade especifica da unidade pastilhamento é <
0,094 kg/(s.m?) (70 lbs/h/pé2) ainda mais < 0,081 kg/(s.m?) (60 lbs/h/pé2) e
ainda < 0,067 kg/(s.m?) (50 Ibs/h/pé2).

[0023] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o tempo de residéncia da correia é < 40 segundos,
adicionalmente < 30 segundos, adicionalmente < 20 segundos, adicionalmente
< 10 segundos e adicionalmente < 5 segundos.

[0024] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
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neste documento, a temperatura da fusdo do polimero na cabeca de
pastilhamento (ou seja, formador de goticulas) € de 120 °C a 275 °C, ou de 125
°C a 250 °C, ou de 130 °C a 230 °C.

[0025] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, a agua do componente C é pulverizada sobre as particulas
discretas de polimero fundido (por exemplo, pastilhas fundidas) usando um
bocal que fornece uma corrente continua de agua ou goticulas de agua. Em
uma outra modalidade, o projeto do bocal é tal que a corrente ou as goticulas
de agua se espalham por toda a largura da correia. De preferéncia, multiplos
bocais sdo colocados ao longo do comprimento da correia para aumentar o
resfriamento das particulas discretas de polimero fundido.

[0026] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, um trocador de calor esta localizado a montante da unidade
de pastilhamento.

[0027] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, duas ou mais unidades de pastilhamento sao colocadas em
paralelo.

[0028] Em uma modalidade, o aparelho inventivo pode ser combinado com um
secador centrifugo e/ou um secador de leito fluido e/ou um classificador de
resfriamento para aprimorar a separagao da agua de resfriamento das pastilhas
e seca-las. Os secadores centrifugos adequados sao fabricados, por exemplo,
pela Gala Corporation ou Carter Day. Os secadores e classificadores de leito
fluido adequados sao fabricados, por exemplo, pela Witte Corporation. Esses
dispositivos sdo usados para secar particulas simultaneamente enquanto as
separam com base no tamanho ou simplesmente separar as particulas com
base no tamanho.

[0029] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, a fusdo de polimero compreende um polimero a base de
olefina.

[0030] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas

neste documento, a fusdo de polimero compreende = 95% em peso, ou = 98%
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em peso, = ou 99% em peso do polimero a base de olefina, com base no peso
da fuséo de polimero.

[0031] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina tem uma viscosidade de fusdo
(177 °C) de 0,05 Pa-s a 10 Pa-s (50 cP a 10.000 cP), ou de 0,1 Pa-s a 8 Pa-s
(100 cP a 8.000 cP), ou de 0,2 Pa-s a 6 Pa-s (200 cP a 6.000 cP).

[0032] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina tem uma viscosidade de fusdo
(177 °C) de 0,05 Pa:s a 1 Pa-s (50 cP a 1.000 cP), ou de 0,1 Pa-s a 1 Pa-s
(100 cP a 1.000 cP), ou de 0,2 Pa-s a 1 Pa-s (200 cP a 1.000 cP) ou de 0,5
Pa-s a1 Pa-s (500 cP a 1.000 cP).

[0033] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina tem um peso molecular médio
numérico de 500 g/mol a 50.000 g/mol, ou de 500 g/mol a 20.000 g/mol, ou de
500 g/mol a 10.000 g/mol.

[0034] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina tem uma densidade de 0,860
g/cm® a 0,960 g/cm?®, ou de 0,860 g/cm® a 0,940 g/cm?®, ou de 0,860 g/cm® a
0,920 g/cm®, ou de 0,860 g/cm® a 0,900 g/cm®, ou de 0,865 g/cm® a 0,890
g/em® (1 cc =1 cmd).

[0035] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina tem uma distribuicado de peso
molecular (MWD) de 2,0 a 4,0, ou de 2,2 a 3,8 ou de 2,4 a 3,6.

[0036] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina € um polimero a base de
propileno.

[0037] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de propileno é um interpolimero a base de
propileno, e adicionalmente um copolimero a base de propileno.

[0038] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas

neste documento, o polimero a base de propileno € um interpolimero de
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propileno/alfa-olefina e, adicionalmente, um copolimero de propileno/alfa-
olefina e adicionalmente um copolimero de propileno/C4-C8 alfa-olefina.

[0039] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de propileno € um interpolimero de
propileno/etileno, e adicionalmente um copolimero de propileno/etileno.

[0040] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina € um polimero a base de
etileno.

[0041] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de etileno é um interpolimero a base de
etileno, e adicionalmente um copolimero a base de etileno.

[0042] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de etileno & um interpolimero de
etileno/alfa-olefina, e adicionalmente um copolimero de etileno/alfa-olefina, e
adicionalmente um copolimero de etileno/C3-C8 alfa-olefina.

[0043] Em uma modalidade, a presente divulgacdo se refere a um processo
para formar particulas de polimero sélido a partir de uma fusdo de polimero,
em que o dito processo compreende o pastilhamento da fusao de polimero
usando o aparelho de uma ou mais modalidades descritas neste documento.
[0044] Em uma modalidade ou uma combinacdo de modalidades descritas no
presente documento, o processo é um processo continuo.

[0045] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas no
presente documento, a polimerizagdo da solucdo ocorre em um ou mais
reatores convencionais, por exemplo, reatores de circuito, reatores isotérmicos
e/ou reatores de tanque agitado em paralelo, série e/ou quaisquer
combinagdes dos mesmos em modo continuo para produzir polimeros a base
de olefina, por exemplo, polimeros de etileno e polimeros de propileno.

[0046] Em uma modalidade, a temperatura de polimerizacdo esta na faixa de
100 a 300 °C; por exemplo, de 120 a 190 °C, e a pressdes na faixa de 2,07 a
6,89 MPa (300 a 1.000 psig); por exemplo, de 2,76 a 5,17 MPa (400 a 750

psig).
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[0047] Mdultiplas unidades de pastiihamento podem ser alimentadas
paralelamente a partir de uma Unica usina de produgdo de polimero para
corresponder a taxa de pastilhamento a taxa de producéao de polimero. Varios
pastilhadores sdo necesséarios quando a remocao de calor necessaria para a
solidificacdo adequada das pastilhas para um determinado ganho excede a
capacidade de resfriamento de um unico pastilhador.

[0048] Um processo inventivo pode compreender uma combinacédo de duas ou
mais modalidades, conforme descrito no presente documento.

POLIMEROS A BASE DE OLEFINA

[0049] Em uma modalidade, ou em uma combinacdo de modalidades descritas

neste documento, a fusdo de polimero a base de olefina tem uma viscosidade
a 177 °C < 30 Pa-s (30.000 cP) ou =< 20 Pa-s (20.000 cP) ou < 10 Pa-s (10.000
cP) ou =5 Pa-s (5.000 cP).

[0050] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina tem uma viscosidade de fusao
(177 °C) de 0,5 Pa:s a 10 Pa-s (500 a 10.000 cP), ou de 0,6 Pa:s a 9,5 Pa-s
(600 a 9.500 cP), ou de 0,7 Pa-s a 9 Pa-s (700 a 9.000 cP), ou de 0,8 Pa-s a
8,5 Pa-s (800 a 8.500 cP), ou de 0,9 Pa-s a 8 Pa-s (900 a 8.000 cP).

[0051] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas no
presente documento, o polimero a base de olefina tem uma densidade de
0,855 a 0,900 g/cm®, ou de 0,860 a 0,895 g/cm®, ou de 0,865 a 0,890 g/cm?®, ou
de 0,870 a 0,885 g/cm?®.

[0052] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas no
presente documento, o polimero a base de olefina tem um peso molecular
numérico médio (Mn) de 5.000 a 50.000 g/mol, ou 5.000 a 30.000 g/mol ou de
10.000 a 25.000 g/mol ou de 10.000 a 22.000 g/mol.

[0053] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas no
presente documento, o polimero a base de olefina tem uma distribuicdo de
peso molecular (MWD) de 1,80 a 3,20, ou de 1,90 a 3,15, ou de 2,00 a 3,10, ou
de 2,10 a 3,05, ou de 2,20 a 3,00.

[0054] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
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neste documento, o polimero a base de olefina tem um peso molecular médio
ponderado (Mw) de 1.000 a 100.000 g/mol, ou de 5.000 a 50.000 g/mol, ou de
10.000 a 50.000 g/mol, ou de 30.000 a 50.000 g/mol.

[0055] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina € um polimero a base de
propileno, e adicionalmente um interpolimero a base de propileno, e
adicionalmente um copolimero a base de propileno.

[0056] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina & um interpolimero de
propileno/alfa-olefina e, adicionalmente, um copolimero de propileno/alfa-
olefina. As alfa-olefinas adequadas incluem as C4-C8 alfa-olefinas,

[0057] Em uma modalidade, ou uma combinagdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina & um interpolimero de
propileno/etileno e, adicionalmente, um copolimero de propileno/etileno.

[0058] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina € um polimero a base de etileno
e adicionalmente um interpolimero a base de etileno e ainda um copolimero a
base de etileno.

[0059] Em uma modalidade, ou uma combinacdo de modalidades descritas
neste documento, o polimero a base de olefina é um interpolimero de
etileno/alfa-olefina e, adicionalmente, um copolimero de etileno/alfa-olefina. As
alfa-olefinas adequadas incluem as C3-C8 alfa-olefinas.

POLIMERIZACOES

[0060] Em uma modalidade, polimeros a base de olefina, por exemplo,

polimeros de propileno ou polimeros de etileno podem ser preparados com o
uso de uma composicdo de catalisador por meio de um processo de
polimerizacao em fase de solucdo em uma unica configuracao de reator de
circuito fechado. Todas as matérias-primas (propileno e, opcionalmente, um ou
mais comonémeros de alfa-olefina, como etileno ou 1-octeno) e o solvente do
processo (um solvente isoparafinico, por exemplo ISOPAR E®) s&o

preferencialmente purificados com peneiras moleculares antes da introducéo
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no ambiente de reagdo. O hidrogénio € fornecido como um grau de pureza
elevado e nado € mais purificado. A alimentacdo de monémero fresco
(propileno) ao reator é pressurizada através de uma bomba de deslocamento
positivo mecanico a uma pressao que esta acima da pressao de reacao (por
exemplo, 4,48 MPa (650 psig)). A alimentacdo de reciclagem (contendo
solvente e mondémero nao reagido, comonémero e hidrogénio) é pressurizada
por meio de uma bomba de deslocamento positivo mecanica a uma pressao
que estd acima da pressao de reacdo. A alimentacdo de comondémero fresco
(etileno) é pressurizada, pelo compressor mecanico, a uma pressao que esta
acima da presséao do reator. Os componentes de catalisador individuais podem
ser diluidos manualmente em batelada em concentragdes de componente
especificadas com solvente purificado e pressurizados por meio de bombas de
deslocamento positivo mecanicas a uma pressao que esta acima da pressao
de reacdo. Todos os fluxos de alimentacdo de reacdo sdao medidos com
medidores de fluxo de massa coriolis (MFM) e controlados independentemente
com sistemas de controle de valvula automatizados por computador.

[0061] E possivel o controle independente de cada um dentre mondmero,
comonbémero, hidrogénio, solvente de reciclagem e alimentagdes de
componentes do catalisador. A alimentacdo de solvente, monémero,
comonémero e hidrogénio combinados € controlada por temperatura em
qualquer faixa entre 5 °C a 50 °C e tipicamente 10 °C passando-se a corrente
de alimentacdo através de um trocador de calor. Apds o condicionamento da
temperatura da corrente, a alimentacdo total é injetada no reator de
polimerizacao. Os componentes do catalisador podem ser injetados no reator
de polimerizacao através de multiplos injetores que introduzem separadamente
o complexo de catalisador e os cocatalisadores no reator para mistura, contato
e ativacao in situ. A alimentacdo do complexo de catalisador é controlada por
computador para manter a concentracdo de monémero do reator (propileno)
em um alvo especificado (g propileno/litro de licor de reacdo). Os componentes
do cocatalisador sdo alimentados com base em razbes molares especificadas

calculadas para o complexo do catalisador.
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[0062] O conteludo do reator pode ser circulado continuamente através de
trocadores de calor que possuem um fluido utilitario frio que flui através da
lateral do invélucro para remover a maior parte do calor da reagdo e manter um
ambiente de reacdo quase isotérmico a uma temperatura especificada; por
exemplo 155 °C. A agua é injetada na corrente de polimerizagdo a medida que
sai do reator para finalizar a reacdo. A solugdo de polimero passa entdo
através de um trocador de calor para aquecer a corrente a uma temperatura na
faixa de 235 a 300 °C para se preparar para a devolatizacdo. A partir desse
trocador de calor, a pressado da corrente é reduzida a medida que o0 mesmo é
descarregado da valvula de presséo do reator automatizado e entra no primeiro
estagio de um sistema de devolatizacao de dois estagios, em que o polimero é
removido de grande parte do solvente, hidrogénio e monémero e comonémero
nao reagido. O solvente vaporizado e os mondmeros nao reagidos sao
resfriados e parcialmente condensados antes da remocdo de impurezas
polares, como agua e reinjecao no reator. A solucao de polimero concentrada é
encaminhada, por meio de uma bomba de deslocamento positivo, através de
um segundo trocador de calor, onde a corrente € aquecida a uma temperatura
na faixa de 200 °C a 275 °C. O efluente desse trocador de calor é
descarregado em um devolatilizador que opera sob vacuo na faixa de 5 a 50
mmHg-absoluto. O solvente vaporizado e os mondémeros nao reagidos sao
resfriados e parcialmente condensados antes da remocdo de impurezas
polares, como agua e reinjecao no reator. A fusdao de polimero quase puro de
polimero (concentracdo de polimero = 99,8% em peso) é encaminhada para o
sistema de pastilhamento através de uma bomba de deslocamento positivo
mecanica.

[0063] De preferéncia, a fusao de polimero devolatilizado é bombeada através
de um trocador de calor que é usado para manipular a viscosidade do polimero
para um valor inferior a aproximadamente 3 Pa-s (3.000 cP) a 177 °C,
conforme medido por meio de ASTM D3236. Para viscosidades do produto
polimérico final menores ou iguais a aproximadamente 3 Pa-s (3.000 cP) a 177

°C, o polimero é resfriado a medida que passa pelo trocador de calor. Para
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viscosidades do produto polimérico final superiores a 30 Pa-s (3.000 cP) a 177
°C, o polimero é aquecido a medida que passa pelo trocador de calor. A
temperatura do polimero normalmente € menor que 300 °C, por exemplo
menor que 275 °C ou na faixa de 80 a 250 °C; produzindo assim uma fuséo de
polimero de viscosidade ultrabaixa. Subsequentemente, o polimero fundido
aquecido (isto é, fusdo de polimero) é alimentado a um pastilhamento para ser
convertido de liquido em particulas de polimero fundido discretas.

[0064] O polimero fundido (ou seja, fusdo de polimero) € bombeado para a
secao de formacao de goticulas da unidade de pastilhamento. Tipicamente, as
tecnologias usadas para alimentar o formador de goticulas incluem extrusoras
de parafuso Unico, extrusoras de parafuso duplo e bombas centrifugas, bem
como bombas de deslocamento positivo, incluindo pistdo, cavidade progressiva
e a tecnologia preferida, bombas de engrenagem. Uma Unica bomba ou
conforme mostrado no diagrama de fluxo do processo, varias bombas podem
ser utilizadas para alimentar com o polimero do vaso de flash final para o
pastilhador. Além disso, a fusdo de polimero pode ser bombeada diretamente
para o pastilhador ou primeiramente através de um trocador de calor utilizado
para controlar a temperatura do polimero que entra no formador de goticulas
dentro da faixa alvo de 80 a 300 °C e mais de preferéncia, de 125 a 250 °C.
[0065]O polimero fundido (fusdo de polimero) entra na unidade de
pastilhamento através da sec¢éao da barra de alimentacéao dentro do formador de
goticulas. A bomba empurra o polimero fundido (fusdo de polimero) através da
barra de alimentacdo e para dentro de um invélucro giratério que contém
orificios. O polimero fundido € descarregado através dos orificios do invélucro e
€ depositado em uma correia de transporte feita de aco na forma de particulas
de polimero fundido discretas (isto é, pastilhas fundidas discretas). Uma
pastilha tem uma forma hemisférica com o lado plano em contato com a
correia. A correia gira na direcdo oposta do formador de goticulas, levando
assim as particulas discretas de polimero fundido (isto €, pastilhas fundidas
discretas) para longe do involucro rotativo. A agua refrigerada € pulverizada na

parte inferior da correia para resfriar de maneira condutora as particulas de
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polimero fundido discretas (isto é, pastilhas fundidas discretas) enquanto
percorrem o comprimento da correia antes de serem descarregadas em um
sistema de transporte. Com o aparelho da presente divulgacdo, agua
refrigerada também é pulverizada de cima e para cima da correia de transporte
para resfriar condutivamente as particulas de polimero fundido discretas (isto é,
pastilhas fundidas discretas) enquanto percorrem o comprimento da correia
antes de serem descarregadas em um sistema de transporte. A medida que as
particulas de polimero fundido discretas (isto €, pastilhas fundidas discretas)
percorrem o comprimento da correia, elas sdo resfriadas para formar particulas
de polimero soélido.

DEFINICOES

[0066] Salvo quando indicado em contrario, implicito a partir do contexto ou

habitual na técnica, todas as partes e porcentagens sao com base em peso, e
todos os métodos de teste sdo atuais em relacdo a data de depdsito deste
pedido.

[0067] O termo “fusédo de polimero” ou “polimero fundido”, como utilizado neste
documento, refere-se ao fluido de polimero estando acima de seu ponto de
fuséo.

[0068]O termo “particulas de polimero fundido discretas” e termos
semelhantes, como utilizados neste documento, referem-se a goticulas de
fusdo de polimero que sao descarregadas da cabeca de pastilhamento para a
correia de movimento.

[0069] Os termos “correia de movimento”, “correia de transporte” e termos
semelhantes sao intercambiaveis neste documento.

[0070] A frase “um meio para transferir agua”, tal como utilizado neste
documento, refere-se a um sistema de bombeamento e circulagdo de agua que
compreende uma bomba adequada, tubulacdo, bocais de pulverizacéo e,
opcionalmente, um trocador de calor para manter a temperatura da agua e um
sistema de drenagem que coleta a agua e transporta a agua para a bomba.
[0071] O termo “taxa de descarga” ou “taxa de pastilhamento” ou “taxa de

alimentagdo”, conforme usado neste documento, para um determinado
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tamanho de maquina (comprimento e largura da correia) e taxa de resfriamento
do pastilhador, refere-se a quantidade (peso) de polimero que pode ser
convertida em pastilhas em uma unidade de tempo. Uma ou mais unidades de
pastilhamento podem ser usadas em paralelo para garantir que a taxa de
polimerizacdo e a taxa de pastilhamento sejam correspondentes. Em uma
modalidade, ou uma combinac¢do de modalidades descritas neste documento, o
termo “taxa de descarga” e termos semelhantes referem-se a quantidade de
polimero em libras que pode ser convertida em pastilhas por hora.

[0072] O termo “tempo de residéncia da correia”, tal como utilizado neste
documento, refere-se ao tempo que uma particula de polimero gasta na correia
de movimento, desde a localizacdo do ponto de queda da cabeca de
pastilhamento (isto é, formador de goticulas) até o local de descarga da correia.
[0073] O termo “devolatilizador", conforme usado no presente documento, se
refere a um dispositivo mecanico que é operado para permitir que
componentes volateis (ou seja, solvente, monémeros nao reagidos,
comondémeros e hidrogénio) de uma corrente se vaporizem e se separem de
componentes menos volateis (ou seja, polimero). Uma unidade de
devolatizagdo padrdo € um vaso de pressado que opera parcialmente cheio e a
uma pressao menor que a pressao da corrente de entrada (por exemplo, uma
solucdo de polimero), permitindo, assim, que os componentes de baixa
ebulicdo vaporizem.

[0074] O termo “trocador de calor”, conforme usado no presente documento, se
refere a um vaso de pressdo que processa duas correntes distintas,
transferindo energia entre as correntes sem entrar em contato fisico com as
duas. Esse dispositivo foi projetado para fornecer de forma compacta a area de
superficie necessaria, juntamente com a manipulagéo e o controle do fluxo do
fluido utilitario e da temperatura de entrada para transferir adequadamente a
energia térmica para controlar o fluido do processo na temperatura-alvo. O
projeto de trocador de calor do tipo casco e tubo é uma forma comum da
tecnologia usada na industria.

[0075]O termo “unidade de pastilhamento”, conforme usado no presente

Peticdo 870230057697, de 03/07/2023, pag. 25/104



15/43

documento, se refere a um dispositivo mecénico usado para converter uma
alimentacdo liquida (isto é, polimero fundido) em pastilhas soélidas. Os
componentes principais do aparelho incluem um formador de goticulas, uma
cobertura aquecida, uma correia de transporte € um pulverizador de agua
refrigerada. O polimero é ejetado através do formador de goticulas e para a
correia de transporte na forma de pastilhas fundidas. O formador de goticulas e
a correia de transporte giram na direcdo oposta. Agua fria é pulverizada na
parte inferior da correia de transporte para resfriar e solidificar de maneira
condutora as pastilhas fundidas a medida que elas se movem pelo
comprimento da correia.

[0076] O termo “cabeca de pastilhamento” ou “formador de goticulas”, conforme
usado no presente documento, se refere a uma parte de dois componentes que
compreende uma barra de alimentacdo estacionaria e um invélucro externo
giratério que circunda a barra de alimentacdo e que é usado para criar
goticulas discretas de polimero fundido a partir do polimero a base de olefina
em forma fundida. Tipicamente, a fusdo de polimero a base de olefina é
bombeada através de um canal na barra de alimentacao estacionaria e a fusao
de polimero é descarregada através de um ou mais furos na barra de
alimentagao, para um ou mais canais através do involucro externo giratério. A
fus&do de polimero é descarregada através de um ou mais orificios no invélucro
e depositado sobre uma correia de transporte. A rotacado do invélucro externo,
normalmente uma rotacdo no sentido anti-horario, € na diregcdo de rotagao
oposta a correia de transporte.

[0077] O termo “cobertura aquecida”, conforme usado no presente documento,
se refere a um aquecedor (por exemplo, um aquecedor elétrico) que atravessa
o comprimento e é posicionado préximo ao formador de goticulas. A cobertura
aquecida aumenta a temperatura do ar ao redor do formador de goticulas para
impedir o resfriamento e 0 aumento subsequente na viscosidade de/resisténcia
a fusdao do polimero a medida que flui através dos orificios no invélucro
giratério. Essa operagéo unitaria visa reduzir a tendéncia de formar cadeias.

[0078] O termo “particulas de polimero soélido”, tal como utilizado neste
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documento, refere-se a particulas de uma variedade de formas (por exemplo,
granulos, pastilhas ou péletes) e formadas quando uma fusdo de polimero é
resfriada abaixo de sua temperatura de cristalizacao e se solidifica, retendo sua
forma. Tradicionalmente, os granulos produzidos por meio de peletizacdo
subaquatica sdo denominados péletes. Os polimeros de baixa densidade
granulados por meio desta tecnologia normalmente tém uma forma mais
esférica, enquanto os polimeros de alta densidade tém normalmente de forma
cilindrica. Os granulos produzidos por pastihamento s&o denominados
pastilhas. Uma vez que o polimero fundido é descarregado em uma superficie
sélida durante a pastilhamento, a pastilha tem um lado plano com um topo
arredondado (hemisférico).

[0079] O termo “polimerizacdo em solucédo”, conforme usado no presente
documento, se refere a um processo de polimerizacdo no qual o polimero
formado é dissolvido no solvente de polimerizagéo.

[0080] O termo “solucao de polimero”, conforme usado no presente documento,
se refere a dissolucdo completa de polimero em um ou mais solventes
(tipicamente, de peso molecular muito menor do que polimero) para formar um
liguido homogéneo. A solucao compreende o polimero e o solvente e também
pode compreender mondmeros que nao reagiram e outros residuos da reacao
de polimerizagao.

[0081] O termo “solvente”, conforme usado no presente documento, se refere a
uma substancia (por exemplo, um hidrocarboneto ou uma mistura de dois ou
mais hidrocarbonetos (excluindo monémero e comonémero)) que dissolve uma
espécie de interesse, como um mondmero e/ou polimero, resultando em uma
fase liquida.

[0082] A frase “a taxa de pulverizacdo de agua” e termos semelhantes usados
neste documento referem-se a quantidade de agua pulverizada em um
intervalo de tempo especificado. Essa taxa pode ser medida coletando agua
em um recipiente de volume especificado e medindo o peso da agua por um
intervalo de tempo especificado. A taxa também pode ser estimada usando a

curva da bomba associada para a bomba de alimentacao de agua. Ela também
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pode ser medida usando qualquer uma das varias tecnologias de medicao de
fluxo volumétrico e de massa comuns na industria. Em uma modalidade, ou
uma combinacdo de modalidades descritas neste documento, a expressao “a
taxa de pulverizagdo de agua” e termos semelhantes usados neste documento
se referem a quantidade de agua pulverizada em libras por minuto.

[0083] O termo “composi¢cao”, conforme usado no presente documento, inclui
uma mistura de materiais que compreendem a composi¢cdo, bem como
produtos de reacdo e produtos de decomposicdao formados dos materiais da
COmMpOosigao.

[0084] Os termos “mescla” ou “mescla de polimeros”, conforme usado, se
referem a uma mistura de dois ou mais polimeros. Uma mescla pode ou nao
ser miscivel (ndo separada por fases em nivel molecular). Uma mescla pode ou
nao ser separada por fase. Uma mescla pode ou ndo conter uma ou mais
configuracdes de dominio, conforme determinado a partir de espectroscopia
eletrénica de transmissao, espalhamento de luz, espalhamento de raios X e
outros métodos conhecidos na técnica. A mescla pode ser efetuada
misturando-se fisicamente os dois ou mais polimeros no nivel macro (por
exemplo, resinas de mescla por fusdo ou composi¢cao) ou no nivel micro (por
exemplo, formacao simultdnea dentro do mesmo reator).

[0085] O termo “polimero” se refere a um composto preparado polimerizando-
se mondmeros, sejam do mesmo tipo ou de tipos diferentes. O termo genérico
polimero abrange, assim, o termo homopolimero (que se refere a polimeros
preparados a partir de apenas um tipo de monémero com o entendimento de
que quantidades vestigiais de impurezas podem ser incorporadas a estrutura
de polimero) e o termo ‘“interpolimero” conforme definido abaixo. As
quantidades vestigiais de impurezas podem ser incorporadas em um polimero
ou dentro do mesmao.

[0086] O termo “interpolimero” se refere a polimeros preparados pela
polimerizacao de pelo menos dois tipos diferentes de mondémeros. O termo
genérico interpolimero inclui copolimeros (que se refere a polimeros

preparados a partir de dois monémeros diferentes), e a polimeros preparados a
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partir de mais de dois tipos diferentes de monémeros.

[0087] O termo “polimero a base de olefina” se refere a um polimero que
compreende 50% em peso ou a uma quantidade majoritaria de olefina
polimerizada (por exemplo, etileno, propileno) com base no peso do polimero e
pode compreender opcionalmente pelo menos um comondémero. O termo
“polimero a base de olefina” ou “polimero a base de olefina na forma fundida”,
conforme usado no presente documento, se refere ao polimero contendo =
99,0% em peso, de preferéncia, = 99,5% em peso, de modo mais preferencial,
> 99,8% em peso do polimero a base de olefina, com base no peso do
polimero a base de olefina.

[0088] O termo “polimero a base de propileno” se refere a um polimero que
compreende 50% em peso ou a uma quantidade majoritaria de propileno
polimerizado, com base no peso do polimero e, opcionalmente, pode
compreender pelo menos um comondmero.

[0089] O termo “interpolimero a base de propileno” se refere a um interpolimero
que compreende 50% em peso ou uma quantidade majoritaria de propileno
polimerizado, com base no peso do interpolimero e compreende pelo menos
um comondmero (por exemplo, etileno ou uma a-olefina C4 ou superior).

[0090] O termo “copolimero a base de propileno” se refere ao copolimero que
compreende 50% em peso ou a uma quantidade majoritdria de propileno
polimerizado com base no peso do copolimero e um comondémero como 0s
unicos tipos de mondmero (por exemplo, etileno ou uma a-olefina C4 ou
superior).

[0091] O termo “polimero a base de etileno” se refere a um polimero que
compreende uma quantidade majoritaria de etileno polimerizado, com base no
peso do polimero e, opcionalmente, pode compreender pelo menos um
comondmero.

[0092] O termo “interpolimero a base de etileno” se refere a um interpolimero
que compreende uma quantidade majoritaria de etileno polimerizado, com base
no peso do interpolimero e compreende pelo menos um comondémero.

[0093] O termo “copolimero a base de etileno” se refere a um copolimero que
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compreende uma quantidade majoritaria de etileno polimerizado, com base no
peso do interpolimero e um comonémero como os unicos tipos de monémero.
[0094] O termo “configuragdo do reator” se refere a um ou mais reatores e,
opcionalmente, um ou mais preaquecedores de reator usados para polimerizar
um polimero. Tais reatores incluem, mas nao estao limitados a, reator tubular
(ou reatores tubulares), reator (ou reatores) de autoclave, reator (ou reatores)
de circuito fechado e reator (ou reatores) de tanque continuamente agitado e
qualquer combinagéo.

[0095]O termo “a jusante”, conforme usado no presente documento, em
relacdo a uma unidade de operacdo, se refere a uma operagdo unitaria
localizada ap6s a unidade atual em questdo. Em relagcdo a uma dire¢do do
fluxo de uma corrente através do processo, uma corrente flui de uma operacao
unitaria para a préxima operacao unitaria localizada a jusante.

[0096] O termo “a montante”, conforme usado no presente documento, em
relacdo a uma unidade de operacdo, se refere a uma operagao unitaria
localizada antes da unidade atual em questdo. Em relagdo a uma direcéo de
fluxo para uma corrente através do processo, uma corrente é processada no
reator, por exemplo, imediatamente antes do devolatizador de primeiro estagio
e, portanto, o reator estd a montante do devolatizador de primeiro estagio.
[0097] O ponto de fuséo (Tn) do polimero a base de olefina, conforme usado no
presente documento, se refere ao pico de intensidade mais alta em um perfil de
calorimetria de varredura diferencial (DSC), medido conforme descrito abaixo.

[0098] Os termos “que compreende”, “que inclui”, “que tem” e seus derivados,
ndao se destinam a excluir a presenca de qualquer componente, etapa ou
procedimento adicional, 0 mesmo sendo ou nao especificamente divulgado. A
fim de evitar qualquer duvida, todas as composi¢des reivindicadas com 0 uso
do termo “compreender” podem incluir qualquer aditivo, adjuvante ou composto
adicional, polimérico ou nao, salvo quando declarado o contrario. Em
contrapartida, o termo “que consiste essencialmente em” exclui do escopo de
qualquer citagdo subsequente qualquer outro componente, etapa ou

procedimento, com excecdo daqueles que nao sS&o0 essenciais para a
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operabilidade. O termo “que consiste em” exclui qualguer componente, etapa
ou procedimento n&o delineado ou listado especificamente.

[0099] As modalidades da presente divulgagdo incluem, mas nao estéao
limitadas ao seguinte:

[0100] 1. Um aparelho para formar, por bateladas ou continuamente, particulas
de polimero sélido, em que o aparelho compreende os seguintes componentes:
[0101] A) pelo menos uma unidade de pastilhamento que compreende uma
cabeca de pastilhamento, a dita unidade usada para formar particulas de
polimero fundido discretas a partir de uma fusao de polimero;

[0102] B) uma correia de movimento para receber e transferir as particulas de
polimero fundido discretas da cabeca de pastilhamento;

[0103] C) um meio para transferir &gua para a correia de movimento, de modo
que a agua entre em contato com as particulas de polimero fundido discretas
na correia de movimento para formar as particulas de polimero sélido; e

[0104] em que a agua do componente C € pulverizada sobre as particulas de
polimero fundido discretas, de modo que a razdo de “a taxa de pulverizagédo de
agua” para “a taxa de descarga” seja = 3,0; e

[0105] em que o tempo de residéncia da correia é < 50 segundos.

[0106] 2. O aparelho da modalidade 1, em que a capacidade especifica da
unidade de pastilhamento é = 0,016 kg/(s.m?) (12 Ibs/h/pé?).

[0107] 3. O aparelho da modalidade 1 ou modalidade 2, em que “a taxa de
pulverizacao de agua” para “a taxa de descarga” € = 4,0.

[0108] 4. O aparelho de qualquer uma das modalidades anteriores, em que
o tempo de residéncia da correia € < 40 segundos.

[0109] 5. O aparelho de qualquer uma das modalidades anteriores, em que
a temperatura da fusao de polimero na cabeca de pastilhamento € de 80 °C a
275 °C.

[0110] 6. O aparelho de qualquer uma das modalidades anteriores, em que
o trocador de calor esta localizado a montante da unidade de pastilhamento.
[0111]7. O aparelho de qualquer uma das modalidades anteriores, em que

duas ou mais unidades de pastilhamento s&o colocadas em paralelo.
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[0112] 8. O aparelho de qualquer uma das modalidades anteriores, em que
a fusao de polimero compreende um polimero a base de olefina.

[0113]9. O aparelho da modalidade 8, em que a fusao de polimero
compreende = 95% em peso do polimero a base de olefina, com base no peso
da fusao de polimero.

[0114]10. O aparelho de qualquer uma das modalidades 8 a 9, em que o
polimero a base de olefina tem uma viscosidade de fusao (177 °C) de 0,05
Pa-s a 20 Pa-s (50 cP a 20.000 cP).

[0115]11. O aparelho de qualquer uma das modalidades 8 a 10, em que o
polimero a base de olefina tem um peso molecular médio numérico de 500
g/mol a 50.000 g/mol.

[0116]12. O aparelho de qualquer uma das modalidades 8 a 11, em que o
polimero a base de olefina tem uma densidade de 0,860 g/cm? a 0,960 g/cm3.
[0117]13. O aparelho de qualquer uma das modalidades 8 a 12, em que o
polimero a base de olefina tem uma distribuicdo de peso molecular (MWD) de
1,8 a4,0.

[0118]14. O aparelho de qualquer uma das modalidades 8 a 13, em que o
polimero a base de olefina € um polimero a base de propileno.

[0119]15. O aparelho da modalidade 14, em que o polimero a base de
propileno é um interpolimero a base de propileno e, ainda, um copolimero a
base de propileno.

[0120]16. O aparelho de qualquer uma das modalidades 14 ou 15, em que
o polimero a base de propileno € um interpolimero de propileno/alfa-olefina.
[0121]17. O aparelho de qualquer uma das modalidades 14 ou 15, em que
o polimero a base de propileno é um interpolimero de propileno/etileno.
[0122]18. O aparelho de qualquer uma das modalidades 1 a 13, em que o
polimero a base de olefina € um polimero a base de etileno.

[0123]19. O aparelho da modalidade 18, em que o polimero a base de
etileno é um interpolimero a base de etileno.

[0124]20. O aparelho da modalidade 18 ou modalidade 19, em que o

polimero a base de etileno é um interpolimero de etileno/alfa-olefina.
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[0125]21.  Um processo para formar particulas de polimero sélido a partir de
uma fusédo de polimero, em que o dito processo compreende pastilhar a fusao
de polimero com o uso do aparelho de qualquer uma das modalidades
anteriores.

[0126]22. O processo da modalidade 21, em que o aparelho é combinado
com um secador centrifugo, um secador de leito fluido ou um classificador.
METODOS DE TESTE

DENSIDADE

[0127] A densidade é medida de acordo com ASTM D-792. O resultado é
relatado em gramas (g) por centimetro cbico ou g/cm?.

INDICE DE FUSAQO

[0128] Para polimeros a base de propileno, a taxa de fluxo de fusao (MFR) é
medida de acordo com ASTM-D 1238, Condicao 230 °C/2,16 kg e é relatada
em gramas eluidas por 10 minutos. Para polimeros a base de etileno, o indice
de fusao (I2) € medido de acordo com ASTM-D 1238, Condigao 190 °C/2,16 kg
e é relatado em gramas eluidas por 10 minutos.

VISCOSIDADE DE FUSAO - POLIMERO A 177 °C

[0129] A viscosidade de fusdo € determinada pela ASTM D3236, que é

incorporada no presente documento por referéncia com o uso de um

viscosimetro Brookfield Laboratories DVII+ equipado com camaras de amostra
de aluminio descartaveis. Em geral, é utilizado um fuso SC-31, adequado para
medir viscosidades na faixa de 0,03 a 100 Pa-s (30 a 100.000 centipoise (cP)).
Caso a viscosidade esteja fora dessa faixa, deve-se usar um fuso alternativo
que seja adequado para a viscosidade do polimero. Uma Iamina de corte é
empregada para cortar amostras em porcdes pequenas o suficiente para caber
na camara de amostras de 25,4 mm (1 polegada) de largura e 127 mm (5
polegadas) de comprimento. O tubo descartavel é carregado com 8 a 9 gramas
de polimero. A amostra é colocada na camara que, por sua vez, é inserida em
um Thermosel Brookfield e travada no lugar com um alicate de ponta fina
curvo. A camara de amostra tem um entalhe no fundo que se encaixa na parte

inferior do Brookfield Thermosel para garantir que a camara nao vire quando o
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fuso é inserido e girado. A amostra é aquecida até a temperatura desejada
(177 °C/350 °F). O aparelho viscosimétrico € abaixado e o fuso submerso na
camara de amostra. O abaixamento € continuado até os suportes no
viscosimetro se alinharem ao Thermosel. O viscosimetro € ligado e definido
para uma taxa de cisalhamento, o que leva a uma leitura de torque na faixa de
40 a 70 por cento. As leituras sao feitas a cada minuto por cerca de 15 minutos
ou até que os valores se estabilizem, entdo, a leitura final é registrada. Os
resultados sao relatados em Pascal-segundo (Pa-s) (centipoise (cP)).
VISCOSIDADE DE FUSAO CALCULADA DO POLIMERO EM T

[0130] A viscosidade medida a 177 °C com o uso do ASTM D3236 pode ser

convertida em uma viscosidade na temperatura de fusdo no formador de

goticulas, com o uso da relagdo empirica

N =nye""""T ouln(n) = In(n,) — b(T - To),
[0131]em que n € a viscosidade de fusdo a temperatura T do polimero no
formador de goticulas, e no é a viscosidade do polimero a temperatura de
referéncia To que é 177 °C. O coeficiente b indica a sensibilidade a temperatura
da viscosidade do polimero, e seu valor é de 0,02 a 0,03 °C-' para polimeros a
base de olefina (consultar Chris Rauwendaal, Polymer Extrusion, Capitulo 6,
Hanser Publishers, 1996). O valor de b pode ser determinado medindo-se a
viscosidade do polimero a diferentes temperaturas e plotando In(n) versus (T-
To) e calculando-se a inclinacao do perfil do mesmo. Para os polimeros a base
de olefina usados nesse trabalho, o coeficiente b foi determinado como 0,026
°C-'.
CALORIMETRIA DE VARREDURA DIFERENCIAL (DSC)

[0132] A Calorimetria de Varredura Diferencial (DSC) é usada para medir a

cristalinidade nos polimeros (por exemplo, polimero a base de etileno (PE) e
polimero a base de propileno (PP)). Cerca de 5 a 8 mg de amostra de polimero
sdo pesados e colocados em um recipiente de DSC. A tampa é frisada no
recipiente para garantir uma atmosfera fechada. O recipiente da amostra é
colocado em uma célula DSC e, em seguida, aquecido a uma taxa de

aproximadamente 10 °C/min, a uma temperatura de 180 °C para PE (230 °C
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para PP). A amostra é mantida nessa temperatura durante trés minutos. Em
seguida, a amostra é resfriada a uma taxa de 10 °C/min até -60 °C para PE (-
40 °C para PP) e mantida isotermicamente a essa temperatura por trés
minutos. A amostra €, a seguir, aquecida a uma taxa de 10 °C/min, até a fusao
completa (segundo aquecimento). A cristalinidade percentual é calculada
dividindo-se o calor de fusao (Hs), determinado a partir da curva de segundo
aquecimento, por um calor teérico de fusdo de 165 J/g para PP e multiplicando
essa quantidade por 100 (por exemplo, % de crist. = (Hf / 165 J/g) x 100 (para
PP)). Salvo quando indicado em contrario, o ponto de fusdo (ou pontos de
fusdo) (Tm) de cada polimero é determinado a partir da curva de segundo
aquecimento (pico de Tr,) e a temperatura de cristalizacao (Tc) € determinada a
partir da curva de primeiro arrefecimento (pico de Tc).

CROMATOGRAFIA DE PERMEACAO DE GEL (GPC) PARA PESO
MOLECULAR

[0133]Um sistema de cromatografia por permeacao de gel (GPC) de alta

temperatura, equipado com o sistema de entrega por assistente robético (RAD)
foi usado para preparagdao de amostra e injecao de amostra. O detector de
concentragdo € um detector de infravermelho (IR-5) da Polymer Char Inc.
(Valéncia, Espanha). A coleta de dados é realizada com uso de uma caixa de
aquisicao de dados Polymer Char DM 100. O solvente carreador é 1,2,4-
triclorobenzeno (TCB). O sistema esta equipado com um dispositivo de
desgaseificacao de solventes online da Agilent. O compartimento de coluna é
operado a 150 °C. As colunas sao quatro colunas Misturadas A LS de 30 cm,
20 microns. O solvente é 1,2,4-triclorobenzeno (TCB) purgado com nitrogénio
que contém cerca de 200 ppm de 2,6-di-t-butil-4-metilfenol (BHT). A taxa de
fluxo € de 1,0 ml/min, e o volume de injecdo é de 200 pl. Foi preparada uma
concentracdo de amostra de “2 mg/ml” dissolvendo-se a amostra em TCB
“purgado com N2” e preaquecido (contendo 200 ppm de BHT), durante 2,5
horas a 160 °C, com agitacao suave.

[0134] A configuracdo de coluna de GPC foi calibrada executando-se vinte

padroes de poliestireno de distribuicdo de peso molecular estreita. O peso
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molecular (MW) dos padroes esta na faixa de 580 g/mol a 8.400.000 g/mol, e
0s padrdes estdo contidos em seis misturas de “coquetel”. Cada mistura de
padrao tem pelo menos uma década de separacao entre pesos moleculares
individuais. Os pesos moleculares equivalentes de polipropileno de cada
padrao de PS sao calculados usando a seguinte equacao, com os coeficientes
de Mark-Houwink relatados para polipropileno (Th.G. Scholte, N.L.J. Meijerink,
H.M. Schoffeleers, & A.M.G. Brands, J. Appl. Polym. Sci., 29, 3763 a 3782
(1984)) e poliestireno (EP Otocka, RJ Roe, NY Hellman, & PM Muglia,
Macromolecules, 4, 507 (1971)):

KPSM§§S+1 app+i
Mrp = (52—
PP (Eq. 1),
em que Mpp € MW equivalente a PP, MPS é MW equivalente a PS , os valores

de log K e dos coeficientes de Mark-Houwink para PP e PS estdo listados

abaixo.
Polimero a log K
Polipropileno 0,725 -3,721
Poliestireno 0,702 -3,900

[0135] Uma calibragdo de peso molecular logaritmico € gerada com o uso de
um ajuste polinomial de quarta ordem como uma funcéo do volume de eluicao.
Pesos moleculares médio numérico e médio ponderal sdo calculados de
acordo com as seguintes equacdes:
o .
TS ) g g, M
a.2), 2 (Eq.9),

em que Wfi e Mi sdo a fracdo de peso e peso molecular do componente de
eluicéo i, respectivamente.

[0136] A constante do detector de massa, constante do detector de
espalhamento de luz laser e a constante do detector de viscosimetro sao
determinadas com o uso de uma referéncia padrao (polimero de referéncia é
um homopolimero de polietileno linear) com um valor conhecido de peso
molecular médio ponderal (Mw = 120.000 g/mol; dn/dc= -0,104 ml/g; MWD =
2,9) e viscosidade intrinseca (1,873 dl/g). As concentracbes cromatograficas

foram consideradas baixas o suficiente para eliminar a abordagem de
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Segundos Efeitos de Coeficiente Viral (efeitos de concentracdo no peso
molecular).

[0137] Tempo de residéncia da correia: O tempo de residéncia da correia foi
calculado usando a razao entre o comprimento de resfriamento da correia (1,98
m) e a velocidade da correia (cm/s) e multiplicando por 100.

[0138] Capacidade especifica: A capacidade especifica foi calculada usando a
razdo entre a taxa de alimentacdo ou taxa de descarga e a area de
resfriamento da correia. A &rea de resfriamento da correia que tinha um
comprimento de resfriamento de 1,98 m (6,50 pés) e largura de resfriamento de
0,07 m (0,23 pés) era de 0,13 m2 (1,50 pés?).

EXPERIMENTO

MATERIAIS

[0139] Os materiais utilizados neste estudo sao listados na Tabela 1.

TABELA 1: MATERIAIS

- : Densidade | Viscosidade | Tm, | Tc, | % de
Polimero Tipo g/cm? cPa 177 °C oC oz | crist.
PE1 Priﬁ’j’g}fﬁ;}f”" 0.88 1.000 998 | 656 | 288
PE2 Pr%‘;}'f{ﬂﬁfg;ﬁ”“ 0,88 3.000 992 | 641 | 27.0
EO1 Etileno/octeno
(AEFINITY GA 1875%) copolimero 0,87 6.700 705 57,0 217

*Disponivel junto a The Dow Chemical Company.
POLIMERIZACAOQO PE
VISAO GERAL DA POLIMERIZACAQO

[0140] O processo de polimerizagdo é um processo de polimerizagdo em

solugdo que utiliza um ou mais reatores, por exemplo, reatores de circuito
fechado, reatores isotérmicos, reatores de fluxo pistonado e/ou reatores de
tanque agitado. Tais reatores podem ser utilizados em paralelo, série e/ou
qualquer combinacdo dos mesmos, em modo continuo ou por bateladas para
produzir polimeros a base de olefina (por exemplo, polimeros a base de
propileno ou polimeros a base de etileno). Consultar a Figura 1 para um
esquema de um processo de polimerizacao e isolamento em solugéo.

[0141] Uma polimerizacdo em solugcdo pode ocorrer em um ou mais reatores

Peticdo 870230057697, de 03/07/2023, pag. 37/104



27/43

bem agitados, como um ou mais reatores de circuito fechado ou um ou mais
reatores isotérmicos, e a uma temperatura na faixa de 100 °C a 300 °C (por
exemplo, de 120 °C a 190 °C), e a pressoes na faixa de 2,06 MPa a 6,89 MPa
(300 psig a 1.000 psig) (por exemplo, de 3,44 MPa a 5,71 MPa (500 psig a 750
psig)). O tempo de residéncia no processo de polimerizacdo de solugao esta
tipicamente na faixa de 2 a 30 minutos, por exemplo, de 5 a 20 minutos. Uma
ou mais a-olefinas (por exemplo, propileno ou etileno), solvente, hidrogénio, um
ou mais sistemas de catalisador e, opcionalmente, um ou mais comonémeros
sao alimentados continuamente ao reator. Os solventes exemplificativos
incluem, porém sem limitagdo, isoparafinas e nafténicos. Por exemplo, tais
solventes estdo comercialmente disponiveis sob o nome ISOPAR E® da
ExxonMobil Chemical Co., Houston, Texas ou sob o nome SBP 100/140 da
Shell Chemicals Europe. A temperatura de alimentacdo do reagente é
tipicamente controlada de 5 °C a 50 °C, passando-se a alimentacdo por um
sistema de trocador de calor. Tipicamente, a alimentacdo do reator é
controlada a 10 °C.

[0142] Os componentes do catalisador sdo injetados no reator de polimerizagao
através de, por exemplo, um dispositivo de injecao de entrada dentro do reator
e sao combinados com a solugdao de reacao de polimerizagdo. O complexo
catalisador e os componentes do cocatalisador também podem ser combinados
e alimentados ao reator como uma unica corrente, através do dispositivo de
injecdo. O complexo catalisador é continuamente injetado no reator, para
manter a concentragdo de mondémero do reator em um alvo especificado. Os
componentes do cocatalisador sdo alimentados, com base em razdes molares
calculadas com relacao ao complexo de catalisador.

[0143] O efluente do reator de polimerizacdo (contendo solvente, monémero,
comondémero, hidrogénio, componentes de catalisador e polimero fundido) é
colocado em contato com um agente desativador de catalisador (normalmente
agua) para interromper a reacado. Além disso, varios aditivos, como
antioxidantes, podem ser adicionados nesse momento. O efluente do reator

(contendo solvente, monémero, comonémero, hidrogénio, componentes de
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catalisador e polimero fundido), entdo, passa por um trocador de calor, para
aumentar a temperatura da corrente em preparagdo para a separagdao do
polimero dos componentes de reagdo de ebulicdo inferior. A corrente entéao
passa por uma valvula de controle de reducédo de pressao, que é usada para
manter a pressdao do reator no alvo especificado, e entdo passa para um
sistema de desvolatilizacdo de multiplos estagios, em que o polimero é
removido do solvente, hidrogénio e monémero e comondmero nao reagidos. As
impurezas sédo removidas dos componentes de reacdo de ebulicdo mais baixa
reciclados antes de entrar novamente no reator.

[0144] Os componentes volateis, removidos na etapa de desvolatilizagéo,
podem ser reciclados ou incinerados. Por exemplo, a maior parte do solvente é
condensada e reciclada de volta ao reator, ap6s passar por leitos de
purificacdo. Este solvente reciclado pode conter comondmero ndo reagido e
pode ser reforcado com comondmero fresco, antes da reentrada no reator.
Este solvente de reciclagem também pode conter hidrogénio e pode ser
fortificado com hidrogénio fresco.

[0145] A bomba na saida do desvolatilizador final pode bombear diretamente a
fusdo de polimero de baixa viscosidade para o sistema de pastilhamento.
Também existe a opcao de primeiro bombear a fusdo de polimero de baixa
viscosidade da bomba de desvolatilizador final através de um trocador de calor
e, em seguida, para o sistema de pastilhamento. Por fim, ha uma opcéo de
primeiro bombear a fusdo de polimero de baixa viscosidade da bomba de
desvolatilizador final primeiro para uma bomba de reforco que bombeia o
polimero diretamente para o sistema de pastiihamento ou opcionalmente
através de um trocador de calor e, em seguida, o sistema de pastilhamento. A
medida que o polimero flui através do trocador de calor, a energia térmica é
adicionada ou removida da fusdo de polimero, antes do pastilhamento. Para
polimeros com uma viscosidade do produto menor ou igual a 30 Pa-s (3.000
cP) a 177 °C (ASTM D3236), o trocador de calor é usado para resfriar a fusao
de polimero e para polimeros com uma viscosidade do produto maior que 30

Pa-s (3.000 cP) a 177 °C, o trocador de calor € usado para aquecer a fusao de
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polimero. A fim de evitar o entupimento do trocador de calor fundido e/ou do
sistema de pastilhamento, a temperatura minima da fusdo de polimero durante
a etapa de pastilhamento é “Tm + 20°C”, em que “Tm” é a temperatura do
ponto de fusdo do produto polimérico (conforme determinado por DSC). Para
evitar a degradacdo do polimero, a temperatura maxima é normalmente
limitada a 300°C.

[0146] A fusédo de polimero entra no sistema de pastilhamento através de um
formador de goticulas (consultar a Figura 1). No presente contexto, o “formador
de goticulas” consiste em uma barra de alimentagao estacionaria envolvida por
um involucro cilindrico de acgo giratério equipado com orificios em sua
circunferéncia. O polimero fundido da secdo da barra de alimentacdo do
formador de goticulas flui radialmente através do invélucro giratorio, antes de
descarregar dos orificios no invélucro de aco e para uma correia de transporte
de aco. As goticulas de polimero substancialmente uniformes ou pastilhas, se
depositam na correia de transporte. Para um determinado ganho, o diametro da
pastilha pode variar manipulando-se o numero de orificios no invélucro do
formador de goticulas e/ou o didmetro dos orificios, e um didmetro tipico da
pastilha € de 1 mm a 4 mm. O formador de goticulas gira no sentido anti-
horario, na direcao oposta da correia de movimento. Uma grande quantidade
de agua refrigerada € pulverizada diretamente na parte inferior da correia.
Conforme a temperatura da correia cai, ela resfria condutivamente as pastilhas
fundidas, removendo o calor necesséario das pastilhas antes de serem
descarregadas da correia. A medida que as pastilhas sdo descarregadas da
correia, elas sdo transportadas por ar (a temperatura ambiente) para uma
tremonha de armazenamento. A agua é coletada, refrigerada e reciclada de
volta para os bocais de pulverizacdo usados para descarregar a agua na parte
inferior da correia. A agua refrigerada pode estar a temperatura de 1 °C a 40
°C, com uma temperatura preferencial entre 1 °C a 5 °C.

[0147] As pastilhas de polimero tém tipicamente menos de 1.500 ppm,, (partes
por milhdo por base de peso), além disso, menos que 1.000 ppmy, além disso,

menos que 500 ppm,, de impurezas volateis, medidas imediatamente apo6s o
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pastilhamento. Os produtos poliméricos tém tipicamente uma viscosidade
inferior a 30 Pa-s (30.000 cP) (177 °C); por exemplo, na faixa de 1 a 10 Pa-s
(1.000 a 10.000 cP) (177 °C), quando medidos de acordo com a norma ASTM
D3236.

POLIMERIZACOES E PASTILHAMENTOS REAIS

[0148] A producédo das amostras descritas abaixo foi executada com o uso de

um reator de circuito fechado que compreende uma bomba de deslocamento
positivo que circulou continuamente o licor de reagdo através de dois
trocadores de calor de casco e tubo. SYLTHERM 800 fluiu através do lado do
casco dos trocadores de calor para remover parte do calor da reacao e manter
o licor da reacao na temperatura-alvo, 155 °C. Uma vez que o reator operou
hidraulicamente cheio, o efluente do reator era igual a soma dos fluxos de
alimentacdo dos componentes controlados individualmente descritos abaixo. A
producédo dessas amostras foi concluida a uma pressao de reacao igual a 3,79
MPa (550 psig), para garantir que o licor de reacao estivesse em fase liquida
Unica.

[0149] ISOPAR E (solvente) e propileno (monémero) foram, cada um,
bombeados individualmente para o reator. O fluxo ISOPAR E foi manipulado
para manter uma razao de solvente/mondémero igual a 2,3. A alimentagao de
etileno (comon6mero) foi pressurizada com o uso de um compressor e o fluxo
foi manipulado para manter uma razdo de monémero/comonémero igual a 15.
O fluxo de hidrogénio de alta pureza (dos cilindros de gas de alta pressao) foi
medido na corrente de etileno a uma taxa suficiente para manter a viscosidade
do polimero no alvo de 1 Pa-s (1.000 cP). Para as condicdes de reacao usadas
para produzir o polimero PE-1, a taxa de alimentagao foi de 28,0 gramas por
hora. A taxa de alimentacdo de hidrogénio para produzir PE-2 foi de 19,9
gramas/h. Todas as trés alimentacdes foram misturadas e subsequentemente
passadas por um sistema de trocador de calor para controlar a temperatura da
corrente a 10 °C. Essa corrente de alimentagao a frio foi injetada no reator de
polimerizacao operando a 155 °C e 3,79 MPa (550 psig).

[0150] O pacote de catalisador era um sistema de trés componentes. O

Peticéo 870230057697, de 03/07/2023, pag. 41/104



31/43

complexo de catalisador [[rel-2',2”"-[(1R,2R)-1,2-ciclo-hexanodi-ilbis(metilen-
oxi-.kappa.O)]bis[3-(9H-carbazol-9-il)-5-metil[1,1’-bifenil]-2-olato-.kappa.O]](2-
)]dimetil-hafnio foi uado para produzir as amostras de copolimero. O ativador
do cocatalisador foi bis(alquila de sebo hidrogenado)metilaménio,
tetracis(pentafluorofenil)borato. O sequestrante de aluminio consistia em
aluminoxanos, iso-Bu Me, ramificado, ciclico e linear; metil aluminoxano
modificado.

[0151] O fluxo do catalisador foi manipulado para controlar a conversao de
propileno a 91% em peso. A conversdo do etileno foi determinada pelas
condicbes da reagdo e pela cinética do catalisador e nao foi diretamente
controlada. O fluxo de etileno foi manipulado para manter a densidade do
polimero no alvo de 0,8830 g/cm®. A temperatura de fusdo a granel para o
polimero (Tm) foi de 103 °C. O fluxo do ativador do cocatalisador foi
manipulado (com base no fluxo do catalisador) para manter uma raz&o molar
de cocatalisador para metal catalisador em 2,4. O fluxo do sequestrante de
aluminio foi manipulado (com base no fluxo do catalisador) para manter uma
razao molar de aluminio para metal catalisador igual a um valor na faixa entre
30 e 50. Cada um dentre os trés componentes na embalagem do catalisador foi
bombeado de maneira separada diretamente para o reator com o0 uso da
tecnologia de bomba de deslocamento positivo.

[0152] Ap6s a saida do reator, o polimero foi contatado com quantidades
estequiométricas de agua desionizada (para componentes do catalisador) para
finalizar a polimerizacdo. Subsequentemente, a solu¢cdo de polimero passou
por um trocador de calor para aumentar a temperatura da corrente para 255 °C,
COMo preparacao para remover o solvente e 0s monémeros que ndo reagiram
do polimero. Ap6s 0 aquecimento, a corrente passou por uma valvula de
reducao de pressao e por um vaso de devolatizador que opera a 200 °C e 0,08
MPa (12 psig). A corrente de polimero foi resfriada a aproximadamente 200 °C,
como resultado da evaporacao dos componentes leves. A fusdo rica em
polimero foi bombeada do fundo do vaso usando uma bomba de engrenagem,

enquanto os componentes vaporizados sairam do topo do vaso. A fase rica em
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polimero foi bombeada através de outro trocador de calor para aquecer a
corrente a 225 °C para a segunda e final devolatizacdo. A corrente quente
entrou no segundo vaso de devolatizador que opera a 200 °C e 20 mmHg-
absoluto. A fusdo de polimero com menos de 2.000 ppm,, de componentes
volateis foi bombeada do fundo do vaso com o uso de uma bomba de
engrenagem enquanto os componentes vaporizados saiam do topo do vaso.

[0153] A fusdo de polimero foi bombeada da bomba de engrenagem do
segundo estagio para uma bomba de reforco. A bomba de reforco gerou a
pressao necessaria para empurrar o polimero através de um trocador de calor
a jusante e sistema de pastilhamento. A temperatura de fusdo do polimero foi
controlada em aproximadamente 140 °C para pastilhar adequadamente o
polimero sem formacédo de fibra. O formador de goticulas girava no sentido
anti-horario, a uma velocidade entre 0,14 metros por segundo e 0,20 metros
por segundo (28 e 40 pés por minuto), enquanto a correia de transporte girava
no sentido horario a uma velocidade intencionalmente equivalente, 0,14 metros
por segundo e 0,20 metros por segundo (28 e 40 pés por minuto). A agua, a
uma taxa de fluxo igual a 2721,55 kg/h (6.000 libras/hora) e a uma temperatura
dentro da faixa igual a 5 e a 10 °C foi pulverizada na parte inferior da correia
para resfriar e solidificar as pastilhas, antes de serem desengatadas da correia

e para um sistema de transporte de ar para transferir para uma tremonha.
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POLIMERO
Unidades PE-1 PE-2
Temperatura de " 10 10
Alimentacdo
Temperatura de reator C 155 155
Pressdo do Reator MPa (psig) 3,79 3,79
(550} (550)
Alimentagdo de ka/h (Ib/h) 85,27 90,26
Propileno (188) (199)
Alimentagdo de Etileno ka/h {Ib/h) 5,71 5,98
(12,6) (13,2)
Alimentacdo de gramas/hora 28,0 19,9
Hidrogénio
Alimentacdo de ka/h {Ib/h) 172,58 183,2
ISOPAR E (351) (404)
Alimentacado de Metal mg Hf/h 83 152
de Catalisador
Razdo molar de mol cocat./mol Hf 2.4 2.4
Ativador de
Cocatalisador®
Razdo Molar de mol Al/mol Hf £ Y| 47
Aluminio
Conversdo de % em peso [(propileno de 911 91,2
Propileno alimentacdo de reator —
propileno de saida do
reator)]/(propileno de
alimentacdo do reator)
Conversdo de Etileno % em peso, [(etileno de 529 931
alimentacdo de reator - etileno
de saida do reator)}/(etileno de
alimentacdo do reator)
Densidade de polimero (g/cm?®) 0,8832 | 08821
(ASTM D-792)
Viscosidade de Fa-s (cP)a 177 =C 1,044 2,904
Polimero (1.044) | (2.904)
(ASTM D-3236)

*Ativador de cocatalisador

= bis(alquila de sebo hidrogenado)metilaménio,

tetracis(pentafluorofenil)-borato

APARELHO

[0154] Foi usada uma linha de pastilhamento modular fabricada pela Kaiser
Process & Belt Technology GmbH. Consistia em uma caldeira de fusao agitada

(40 litros), com bomba de engrenagens de velocidade regulavel, cabeca de
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pastilhamento e correia de resfriamento. A cabeca de pastilhamento tinha 405
bocais (15 por fileira x 27 fileiras), cada um com um diametro de “1,5 mm”, e
configurados em um arranjo escalonado com um passo de 8 mm. Os bocais
também sdo chamados de orificios. A cabeca do pastilhamento foi aquecida a
6leo. A correia de resfriamento tinha uma largura total de 100 mm, uma largura
de resfriamento eficaz de 70 mm e um comprimento de correia de resfriamento
de 1,98 m. A agua de resfriamento pode ser pulverizada por baixo da correia, a
uma taxa predeterminada. A temperatura da agua foi mantida em 7 °C para
todos os experimentos.

[0155] A configuracdo acima foi modificada ainda mais para que a agua
pudesse ser pulverizada sobre a correia para resfriar as pastilhas com mais
eficiéncia. Um total de sete bocais de pulverizacdo foram instalados,
equidistantes sobre a correia, e as pontas dos bocais foram dispostas para
cobrir toda a largura da correia. Essa configuracéo incluiu uma bandeja de
drenagem abaixo da correia de pastilhamento para coletar a agua pulverizada.
Além disso, algumas execugdes foram realizadas removendo completamente a
correia de resfriamento e substituindo-a por um banho de agua.
EXPERIMENTOS

[0156] Os experimentos 1-1 a 1-4, na Tabela 3, foram executados usando

pastilhamento convencional (agua pulverizada por baixo da correia). Conforme
a taxa e a velocidade da correia aumentavam, a temperatura de descarga
aumentava. A uma taxa de descarga de cerca de “6,80 kg/h” (15 Ibs/h), a
temperatura de descarga excedeu 40 °C e as pastilhas estavam pegajosas e
agregadas. Para PE-1, a temperatura de descarga da pastilha deveria ser
inferior a 35 °C, para evitar aglomeragdo. Um aumento adicional na taxa de
descarga e na velocidade da correia aumentou ainda mais a temperatura de
descarga, resultando em aglomeracao. Um tempo de residéncia, superior a 40
segundos, foi necessario para resfriar completamente as pastilhas e evitar a
aglomeracao (ou seja, agregacao) a medida que elas eram descarregadas da
correia de transporte. A razdo da taxa de pulverizacdo de agua sobre a correia

para a taxa de alimentacéo foi zero, nesses casos comparativos. Acima de
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uma capacidade especifica de 0,18 kg/(s.m?) (13,9 Ibs/h/pé®) boas pastilhas
nao puderam ser obtidas.

TABELA 3: PASTILHAMENTO CONVENCIONAL COM 1 Pa-s (1.000 cP),
0,88D, COPOLIMERO PE (PE-1)

Experimento n°® 1-1 1-2 1-3 1-4
Comparativo | Comparativo | Comparativo | Comparativo
1 Pa-s (1.000 1 Pa-s (1.000 1 Pa-s (1.000 |1 Pa-s (1.000

Material cP), 088D, |cP), 0,88D,|cP), 088D, |cP), 0,88D,
PE PE PE PE

Temperatura da lateral da

caldeira, °C 160 160 160 160

Temperatura do lado

inferior da caldeira, °C 160 163 162 162

Agua de resfriamento sob | . ] ] ]

a correia Sim Sim Sim Sim

Pulverizacdo de agua de

resfriamento  sobre  a| Ndo Mo Nao Mo

correia

Taxa de pulverizacdo de

agua sob a correia, kg/min | 10,88 (24) 10,88 (24) 10,88 (24) 10,88 (24)

(Ibs/min)

Taxa de pulverizacdo de

dgua sobre a correia, | — - -

kg/min (Ibs/min)

Velocidade do invélucro

externo, rpm 12 15 15 20

Velocidade da correia,

cmis 36 5.1 5.1 6.7

Eg;‘fmde descarga, kg | ¢ 55 (130) |811(17.9) |10.38(229) |12565 (27.9)

Temperatura de produto
medida no tanque, °C
Viscosidade Calculada

na Temperatura do | 1,772 (1.772) | 1,772 (1.772) 1,726 (1.726) | 1,726 (1.726)
Produto, Pa-s (cP)

Tempo de Permanéncia
de Correia, s
Temperatura Medida da
Pastilha na Saida, =C
Taxa de Pulverizacdo de
Agua Sobre alo 0 0 0
Correia/Taxa de Descarga

155 1585 156 156

55 39 39 30

23 38 42 52

Ligeiramente
pegajosa

0,012 (9,28) | 0,016 (11,92) | 0,020 (15,22) | 0,025 (18,58)

Caroco  no

Observacdo de pastilhas | Boa final

Aglomeracédo

Capacidade  especifica,
kg/(s.m?) (Ibs/h/pe?)
Dimensdc medida da
pastilha,

Diametro, mm X
Espessura, mm

5.0x26 54x27T 5.8x2.8 6.2x28

[0157] Nos Experimentos 1-5 a 1-9, na Tabela 4, além da agua ser pulverizada
por baixo da correia, também foi pulverizada por cima da correia. A
temperatura da pastilha, mesmo em 18,14 kg/h (40 lbs/h), ficou abaixo de 20
°C, e as pastilhas ndo se aglomeraram. Outros aumentos de taxa n&o foram
possiveis porque a bomba de engrenagens estava operando na capacidade
maxima. Boas pastilhas puderam ser obtidas em um tempo de residéncia da
correia de transporte igual a 20 segundos (Experimento 1-9). A razdo da taxa
de pulverizacado de agua acima da correia para a taxa de alimentacgao foi de 9,7

a 21,5 nesses casos. Uma capacidade especifica de > 0,020 kg/(s.m?) (15
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Ibs/h/pé?) era possivel.
TABELA 4: PULVERIZACAO DE AGUA SOBRE E SOB A CORREIA COM 1
PA-S (1.000 CP), 0,88D, COPOLIMERO PE (PE-1)

Experimento n°® 1-9 1-6 1-7 1-8 1-9
Inventivo | Inventive | Inventivo | Inventivo | Inventivo
1 Pas |1 Pa-s |1 Pas|1 Pas|1 Pa-s
. (1.000 (1.000 {(1.000 (1.000 (1.000
Material ¢P), ¢P), cP), cP), cP),
0,880, PE [ 0,88D, PE | 0.88D, PE | 0,66D,PE | 0,868D, PE
Temperatura da lateral da caldeira, ®C | 159 159 160 161 161
Temperatura do lado inferior da
caldeira. °C 160 160 163 162 161
Agua de resfriamento sob a correia Sim Sim Sim Sim Sim
Pulverizacdo de agua de resfriamento | _. ] ] ] ]
sobre a correia Sim Sim Sim Sim Sim
Taxa de pulverizacdo de agua sob a| 10,84 10,84 10,84 10,84 10,84
correia, kg/min (Ibs/min) (23.9) (23.9) (23.9) (23.9) (23.9)
Taxa de pulverizacdo de agua sobre a | 3,06 3,06 3,06 3,06 3,06
correia, kg/min (Ibs/min) (6.75) (6.75) (6,75) (6,75) (6.75)
Welocidade do invélucro exierno, rpm 15 15 20 25 30
Velocidade da correia, cm/s 51 51 6.7 8.1 9,7
8,52 10,43 13,38 16,05 18,86
Taxa de descarga, ka/h (Ibs/h) (18.8) (23.0) (29.5) (35.4) (41,6)
Temperatura de produto medida no
tanque. <C 155 154 155 154 151
Viscosidade calculada na temperatura | 1,772 1,818 1,772 1,818 1,97
do produto, Pa-s (cP) (1.772) (1.818) (1.772) (1.818) (1.966)
Tempo de residéncia da correia, s 39 39 30 24 20
Temperatura medida da pastiha na
saida, °C 11 11 15 17 19
Taxa de pulverizacdo de agua sobre a
correia/Taxa de descarga 215 7.6 13,7 114 3.7
Observacédo de pastilhas Boa Boa Boa Boa Boa
Capacidade  especifica,  Kkg/(s.m®) | 0,017 0.020 0,026 0.031 0,037
{Ibs/h/p&?) (12,54) (15,31) (19,62) (23,58) (27.72)
Dimensdo medida da pastilha,
Diametro, mm x Espessura, mm 57x25 [67x25 |60x22 f0x23 [B8x25

CALCULOS REPRESENTATIVOS

[0158] 1) Viscosidade calculada na temperatura do produto, Pa-s (cP) - para

um exemplo comparativo.

[0159] Por exemplo, no Exemplo Comparativo 1-1, a viscosidade do material a
177C (To) é 1 Pa-s (1.000 cP) (no). A temperatura do tanque de produto medida
(T) foi de 155C. A sensibilidade a temperatura da viscosidade (b) foi de 0,026
°C-'. A viscosidade calculada na temperatura do produto (n) é entdo estimada
com o uso da férmula, n = n,e™®T~To) como 1,772 Pa-s (1772 cP).

[0160] 2) Viscosidade calculada na temperatura do produto, Pa-s (cP) - para
um exemplo inventivo.

[0161] Por exemplo, no Exemplo Inventivo 1-6, a viscosidade do material a
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177C (To) € 1 Pa-s (1.000 cP) (no). A temperatura do tanque de produto medida
(T) era 154C. A sensibilidade a temperatura da viscosidade (b) foi de 0,026 °C-
'. A viscosidade calculada na temperatura do produto () é entdo estimada com
o uso da férmula, n = n,e"*™~To) como 1,818 Pa-s (1818 cP).

[0162] 3) Tempo de residéncia da correia, s - para um exemplo comparativo.
[0163] Por exemplo, no Exemplo Comparativo 1-1, o tempo de residéncia da
correia foi calculado como 55s, usando a razdo entre o comprimento de
resfriamento da correia (1,98 m, comprimento da correia que recebe a
pulverizacao de agua) e a velocidade da correia (3,6 cm/s) e multiplicando por
100.

[0164] 4) Tempo de residéncia da correia, s - para um exemplo inventivo.

[0165] Por exemplo, no Exemplo Inventivo 1-6, o tempo de residéncia da
correia foi calculado como 39s com o uso da razdo do comprimento de
resfriamento da correia (1,98 m) para a velocidade da correia (5,1 cm/s) e
multiplicando por 100.

[0166]5) Capacidade especifica da unidade de pastilhamento, kg/(s.m?)
(Ibs/h/pé?) - para um exemplo comparativo

[0167] Por exemplo, no Exemplo Comparativo 1-1, a capacidade especifica foi
calculada dividindo a taxa de descarga (6,30 kg/h (13,9 Ibs/h)) pela area de
resfriamento da correia (0,13 m2 (1,50 pé?)) como 0,012 kg/(s.m?) (9,28
los/h/pé?).

[0168] 6) Capacidade especifica da unidade de pastilhamento, Ibs/h/pé? - para
um exemplo inventivo

[0169] Por exemplo, no Exemplo Inventivo 1-6, a capacidade especifica foi
calculada dividindo a taxa de descarga (10,43 kg/h (23 Ibs/h)) pela area de
resfriamento da correia (0,13 m2 (1,50 pé?)) como 0,020 kg/(s.m?) (15,31
los/h/pé?).

[0170]7) As taxas de pulverizacdo de agua para os exemplos sao medidas
como kg/min (lbs/min).

[0171] 8) As taxas de descarga para os exemplos sdo medidas em kg/h (lbs/h).

[0172] Nos experimentos, 1-10 a 1-13 na Tabela 5, as taxas de descarga foram
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aumentadas novamente para “20,41 kg/h” (45 lbs/h), mas todo o resfriamento
de agua foi aplicado por meio de pulverizacdo acima da correia (a agua de
resfriamento por baixo da correia foi desligada). Para esses experimentos, as
pastilhas ndo se aglomeraram, mas as limitacées da capacidade da bomba de
engrenagens proibiram uma taxa adicional. Boas pastilhas puderam ser obtidas
com um tempo de residéncia da correia de transporte de apenas 15 segundos
(Experimento 1-13). A razéo da taxa de pulverizacao de agua acima da correia
para a taxa de alimentacao foi de 9,7 a 21,5 nesses casos. Uma capacidade
especifica de > 0,020 kg/(s.m?) (15 Ibs/h/pé?) era possivel.

[0173] Outra observacao importante foi que a agua, pulverizada por cima da
correia, estava apenas em 2,26 a 3,17 kg/min (5 a 7 lbs/min), enquanto a agua,
por baixo da correia (como no pastilhamento convencional), era de 10,88
kg/min (24 Ibs/min). Isso demonstra ainda mais a melhoria da eficiéncia da
transferéncia de calor através da pulverizagédo direta de agua nas pastilhas. Os
Experimentos 2-1 a 2-4 na Tabela 6 foram realizados com PE-2. PE-2
pastilhado semelhante ao PE-1, descrito na secao anterior. Uma temperatura
de pastilhamento mais alta de 185 °C (versus 155 °C com PE-1) foi usada para
evitar o enrolamento (formacao de fibras). Os experimentos 2-3 e 2-4, na
Tabela 6, mostram que ao pulverizar a agua acima da correia, eram possiveis
taxas de pastilhamento de correia acima de 18,14 kg/h (40 Ibs/h), e foi obtida
uma boa qualidade de pastilha. A razdo da taxa de pulverizacao de agua acima
da correia para a taxa de alimentagao foi de 12,9 a 28,5 nesses casos. Uma
capacidade especifica de > 0,020 kg/(s.m?) (15 Ibs/h/pé?) era possivel.

[0174] A Tabela 7 mostra os experimentos 3-1 a 3-4 realizados com um
copolimero comercial de etileno octeno (AFFINITY GA1875, EO1). Uma
temperatura de operagdo de 210 °C foi usada devido a viscosidade
relativamente alta. Boas pastilhas puderam ser formadas a taxas superiores a
18,14 kg/h (40 Ibs/h) com o uso de pastilhamento hibrido. Boas pastilhas
puderam ser obtidas com um tempo de residéncia da correia de transporte tao
baixo quanto 15 segundos. A razao da taxa de pulverizacdo de agua acima da

correia para a taxa de alimentacdo foi de 12,9 a 28,5 nesses casos. Uma
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capacidade especifica de > 0,020 kg/(s.m?) (15 Ibs/h/pé?) era possivel. A
Tabela 8 compara os resultados deste processo inventivo com o processo
comparativo.

TABELA 5: PULVERIZACAO DE AGUA SOBRE A CORREIA COM 1 PA-S
(1.000 CP), 0,88D, COPOLIMERO PE (PE-1)

Experimento n? 1-10 1-11 1-12 1-13
Inventivo | Inventivo | Inventivo | Inventivo
1Pas 1 Pas 1Pas
1Pas {1.000 {1.000 {1.000
Iaterial {1.000 cP), cP, cF, cP,
0,880, PE 0,88D, 0,88D, 0,880,
PE PE PE
Temperatura da lateral da caldeira, °C 161 169 161 161
Temperatura do lado inferior da caldeira, °C 161 162 160 162
Agua de resfriamento sob a correia Ndo Ndo Ndo Nao
Fulverizacdo de agua de resfriamento sobre a ) i : i
correia Sim Sim Sim Sim
Taxa de pulverizacdo de agua sob a correia,
kgis (Ibs/min) B B B B
Taxa de pulverizacdo de agua sobre a correia, 3,06 238 238 2,38
kgis (Ibs/min) {6,75) (5,29) (5,25) (5,25)
Velocidade do involucro externo, rpm 30 30 33 37
Velocidade da correia, cm/s 9,7 97 11,3 13,5
Taxa de alimentacido ou taxa de descarga, 18,68 20,45 20,59 20,09
kg/h (Ibs/h) (41,2} (45,2) (45,4) (44,3)
Temperatura de produto medida no tanque, °C 151 155 156 156
Viscosidade calculada na temperatura do 1,96 1,726 1,726 1,726
produto, Pa-s (cP) {1.966) (1.726) (1.726) (1.726)
Tempo de residéncia da correia, s 20 20 18 15
Temperatura medida da pastilha na saida, °C 20 20 21 23
Taxa de pulverizacdo de agua sobre a
cormeia/Taxa de descarga 9.8 7.0 6.9 71
Observagdo de pastilhas Boa Boa Boa Boa
. . 2 . 0.037 0,040 0,040 0,039
Capacidade especifica, kg/(s.m?) (Ibs/h/pé2) (27.45) (30,09) (30.22) (29.48)
Dimensdo medida da pastilha,
Didmetro, mm x Espessura, mm B 66x22 | 99x23 | 6.3x24
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TABELA 6: PULVERIZACAO DE AGUA SOBRE A CORREIA COM 2.8 Pas
(2.800 cP), 0.88D, COPOLIMERO PE (PE-2)

Experimento n® 2-1 2-2 2-3 2-4
Inventivo Inventivo Inventivo Inventivo
2,8 Pas 28Pas 2.8 Pas 28Pas
Material (2800 cP), {2800 cP), (2800 cP), | (2800 cP),
0,88D, PE 0.88D, PE 0,88D, PE | 0,88D, PE
Temperatura da lateral da caldeira, °C 184 184 185 185
Temperatura do lado inferior da
caldeira, <C 186 186 187 185
Agua de resfriamento sob a correia NEo N3o RET Nao
Pulverizacdo de agua de resfriamento sim Sim Sim Sim
sobre a correia
Taxa de pulverizacdo de agua sob a
correia, kg/min (Ibs/min) B B B B
Taxa de pulverizacao de agua sobre a
correia, ka/min (Ibs/min) 412 (9.1) 412 (9,1) 412(9.1) | 412(9,1)
Velocidade do invélucro externo, rpm 15 20 37 30
elocidade da correia, cmis 5,8 7.3 14,2 10,6
Taxa de alimentacdo ou taxa de 19,68 19,18
descarga, kg/h (Ibs/h) 8,70(19.2) 12,83 (28.3) (43.4) (42,3)
Temperatura de produto medida no
tanque, °C 178 177 177 177
Wiscosidade calculada na temperatura 2,728
do produto, Pa-s (cP) (2 728) 2.8 (2800) 2.8 (2800) | 2.8 (2800)
Tempo de residéncia da correia, s 34 27 14 19
Temperatura medida da pastilha na
saida, °C 12 14 27 23
Taxa de pulverizacao de agua sobre a
correia/Taxa de descarga 28,5 19.3 12,6 12,9
Observacao de pastilhas Boa Boa Boa Boa
Capacidade especifica, kg/(s.m?) 0,017 0,039 0,038
(Ibs/h/pé2) {12,76) 0,025 (18,83) (28,90) (28,16)
Dimensdo medida da pastilha,
Didmetro, mm x ESpessura, mm 48x25 65,2x26 63x24 66x24
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TABELA 7: PULVERIZACAO DE AGUA SOBRE A CORREIA COM 6.7 Pas
(6.700 cP), 0,87D, COPOLIMERO EO (EO1)

Experimento n® 3-1 3-2 3-3 3-4
Inventivo Inventivo Inventivo Inventivo
6,7 Pas 6,7 Pas 6,7 Pas )
Material (6700 cP), (6700 cP), (6700 cP), SP?; Ii;aas?éai’érg
0,870, EO 0,870, EO 0,870, EO C :
Temperatura da lateral da
caldeira, °C 230 229 230 230
Temperatura do lado inferior da
caldeira, °C 230 23 230 230
Agua de resfriamento sob a " = " =
correia Nao Nao Nao Nao
Pulverizacdo de agua de ; ] ] .
resfriamento sobre a correia Sim Sim Sim Sim
Taxa de pulverizacdo de agua
sob a correia, kKg/min (Ibs/min) B B B B
Taxa de pulverizacdo de agua
sobre a correia, kg/min {lbs/min} 399 (8.8) 3.99(8.8) 399 (8.8) 3.99 (6.8)
Velocidade dorlgrs:]olucro extemno, 15 20 o8 30
Velocidade da correia, cmis 6.5 7.3 131 106
Taxa de alimentacdo ou taxa de
descarga, kg/h (Ibs/h) 5,07 (20,0} 12,65 (27,9) | 15,42 (34,0) 15,73 (34,7)
Temperatura de produto medida
no tanque, °C 208 208 210 211
Viscosidade calculada na
temperatura do produto, Pa-s 2.9(2992) 2.9(2992) 2,8(2.841) 2.7 (2.768)
(cP)
Tempo de I"ESICISEHCIE[ da correia, 30 o7 15 19
Pastilha Medida
Temperatura na saida, °C 12 14 19 7
Taxa de pulverizacdo de agua
sobre a correia/Taxa de 26,5 18,9 15,5 15,2
descarga
Observacao de pastilhas Boa Boa Boa Boa
Capacidade especifica, kg/(s.m?) 0,018 0,025 0,030 0,031
(Ibs/h/pé2) (13,29) (18,57) {22 66) (23,10)
Dimensédo medida da pastilha,
didmetro, mm x espessura, mm 9.2x25 3.4x26 5.1x04 5.1x24
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TABELA 8: PULVERIZACAO DE AGUA NO BANHO DE AGUA DA CORREIA
V/S SOB O PASTILHADOR

Experimento n° 4-1 42

Inventivo Comparativo

P TPas (1000 cP) 088D, | 1 Pas (1000 cP),

PE-1 0,880, PE-1

Temperatura da:gteral da caldeira, 159 159
Temperatura do lado inferior da
caldeira, °C 160 160
Temperatura de produto medida no

anaus. oG 155 154

O mesmo que no
Experimento 1-5,

Configuracio de Equipamentos | Pastilhador + correia + | Dann© de agua sob

pulverizacio de !igua pastilhador
sobre a correia
Viscosidade calculada na 1772 (1.772) T 51801518)

temperatura do produto, Pa-s (cP)

Aglomerados de
material e pastilhas
ndo sdo formados

Boas pastilhas sdo

Observacies formadas

[0175] Foi demonstrado que pulverizando agua diretamente sobre as pastilhas,
a eficiéncia do resfriamento foi significativamente melhorada, facilitando o
aumento da taxa de pastiihamento em mais de 2,5 vezes em relacdo ao
pastilhamento convencional. Os experimentos com uma taxa de alimentacao
ou taxa de descarga superior nao foram possiveis devido as limitacdes de
capacidade da bomba de engrenagens. Pode ser possivel pastilhar polimeros a
base de olefinas com um tempo de residéncia de apenas 8 segundos para
materiais de cristaliza¢ao rapida.

[0176] Os experimentos de pulverizacao direta de agua acima da correia foram
usados com sucesso para trés materiais: 1 Pa-s (1.000 cP) e 3 Pa-s (3.000 cP),
0,88D, copolimeros de propileno-etileno e AFFINITY™ GA 1875 (6,7 Pa-s
(6.700 cP), 0,87D, copolimero de etileno-octeno).

[0177] Os experimentos de pastiihamento também demonstraram que a
pulverizagdo de agua abaixo da correia ndo € necesséria. A pulverizagédo direta
de agua acima da correia € a maneira mais eficiente de resfriar as pastilhas.
Essa descoberta pode simplificar significativamente o projeto da correia de

resfriamento. Uma razdo adequada da taxa de pulverizagdo de agua sobre a
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correia para a taxa de alimentacao (ou taxa de descarga) é > 3. Abaixo dessa
faixa de razao, o resfriamento € menos eficiente. Embora o processo inventivo
funcione para essa razao que € acima de 40, o uso de agua de resfriamento é
superior ao necessario. Um outro beneficio observado foi que pulverizar agua
sobre a correia requer significativamente menos agua de resfriamento em
comparacao com o processo de pastilhamento convencional, em que a agua é

pulverizada sob a correia.
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REIVINDICACOES

1. Aparelho para agrupar lotes ou formar continuamente particulas de

polimero sélido, sendo o aparelho caracterizado pelo fato de compreender os

seguintes componentes:

A) pelo menos uma unidade de pastilhamento que compreende uma
cabeca de pastilhamento, a dita unidade usada para formar particulas de
polimero fundido discretas a partir de uma fusao de polimero;

B) uma correia de movimento para receber e transferir as particulas de
polimero fundido discretas da cabeca de pastilhamento;

C) um meio para transferir agua para a correia de movimento, de modo que
a agua entre em contato com as particulas de polimero fundido discretas na
correia de movimento para formar as particulas de polimero sélido; e

em que a agua do componente C é pulverizada sobre as particulas de polimero
fundido discretas, de modo que a razdo de “a taxa de pulverizacdo de agua”
para “a taxa de descarga” seja = 3,0; e

em que o tempo de residéncia da correia é < 50 segundos.

2. Aparelho, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de a

capacidade especifica da unidade de pastilhamento ser = 0,016 kg/(s.m?) (12
los/h/pé?).

3. Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicacées 1 ou 2,
caracterizado pelo fato de a temperatura da fusdo de polimero na cabeca de
pastilhamento ser de 80 °C a 275 °C.

4, Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 1 a 3,

caracterizado pelo fato de a fusdo de polimero compreender um polimero a

base de olefina.

5. Aparelho, de acordo com a reivindicacao 4, caracterizado pelo fato de a

fusdo de polimero compreender = 95% em peso do polimero a base de olefina,
com base no peso da fusao de polimero.

6. Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 4 a 5,
caracterizado pelo fato de o polimero a base de olefina ter uma viscosidade de
fusédo (177 °C) de 0,05 Pa-s a 20 Pa-s (50 cP a 20.000 cP).
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7. Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 4 a 6,

caracterizado pelo fato de que o polimero a base de olefina tem um peso

molecular médio numérico de 500 g/mol a 50.000 g/mol.

8. Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 4 a 7,
caracterizado pelo fato de o polimero a base de olefina ter uma densidade de
0,860 g/cm?3 a 0,960 g/cms.

9. Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 4 a 8,

caracterizado pelo fato de o polimero a base de olefina ter uma distribuicdo de
peso molecular (MWD) de 1,8 a 4,0.

10.  Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicagbes 4 a 9,

caracterizado pelo fato de o polimero a base de olefina ser um polimero a base

de propileno.

11.  Aparelho, de acordo com a reivindicacao 10, caracterizado pelo fato de o

polimero a base de propileno ser um interpolimero de propileno/alfa-olefina.

12.  Aparelho, de acordo com a reivindicacao 10, caracterizado pelo fato de o

polimero a base de propileno ser um interpolimero de propileno/etileno.
13.  Aparelho, de acordo com qualquer uma das reivindicacbes 1 a 9,

caracterizado pelo fato de o polimero a base de olefina ser um polimero a base

de etileno.

14.  Aparelho, de acordo com a reivindicacao 13, caracterizado pelo fato de o

polimero a base de etileno ser um interpolimero de etileno/alfa-olefina.

15.  Processo para formar particulas de polimero sélidas a partir de uma

fusdo de polimero, sendo o dito processo caracterizado pelo fato de
compreender pastilhar a fusdo de polimero com o uso do aparelho, definido em

qualquer uma das reivindicacdes 1 a 14.

Peticao 870230057697, de 03/07/2023, pag. 56/104



1/1

Jopesyisse|D
no/a opin|4
03137 3p JOopelas
eled sepedyIpIos

Se23S sey|used
B —

LD

ojuawey|ised

‘ @ eyIIsed 2p Apodsues] 2P eRL0)

@ ap ewslsIS

TYY99Y

1y 3p ayodsuel]

epesabuyay
enby ap equog

epesabuyay

se|njoo

enby ap JopedoiL

uidg Jopedag

) ap sopewioy
mEuwi&F oesns 3p
einpago)y 2\ eingessdus] |euciddo
P o510)2y 3p equiog
Al 0
| ¥ @ ¥\ O |oedezinejonag-sod
| opipung Jojed oesn4 ap equwog
{ / ap Jopedouy
\ HD)
N QP
~__~7
oedeziejonaq
sopibeay oeN
SOJBWOUOW 3 JUIAI0S
ap |enJeg og5esuapuo)
3 Jodep a3p ezadwin
sopibeay
= edyjeie) oﬂmwc_wmmo._a " OBN SOWQUON 2
oedalu| 2 oedeay mumuw_ o%m.wm._uc:& JUIA|OS 3D 0RIRdlLINg
P ogalu| 2 wabepnay

Peticéo 870210035971, de 20/04/2021, pég. 57/58



