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“METODOS DE PREPARAGAO DE UMA MANTA E DE UMA MANTA DE
ELETRETO E MEIO FILTRANTE A BASE DE ELETRETO”

CAMPO DA INVENCAO

[001] A presente descricdo refere-se a elementos auxiliares ao
processamento para preparar mantas, incluindo mantas fibrosas de n&o-tecido
como mantas de microfibra termoplasticas nédo-tecido, incluindo mantas de
eletreto contendo aditivos acentuadores de carga, e a métodos de preparacao
e uso dos mesmos.

ANTECEDENTES

[002] Véarios métodos de processamento sdo usados para
processar materiais poliméricos, especialmente materiais olefinicos
poliméricos, para preparar artigos. Muitos desses métodos de processamento
envolvem o uso de calor, pressao ou uma combinagdo de ambos. Exemplos de
métodos de processamento usados incluem, por exemplo, extrusdo
termofusivel e modelagem por injecdo. Entre os artigos preparados por
técnicas de extrusdo termofusivel estdo as mantas poliméricas. Exemplos de
mantas poliméricas Uteis incluem filmes e mantas fibrosas de ndo-tecido. Entre
0s usos de tais mantas poliméricas estdo os artigos de eletreto.

[003] Um eletreto € um material dielétrico que tem uma carga
elétrica semipermanente. Os eletretos sdo Uteis em uma variedade de
dispositivos incluindo, por exemplo, filmes plasticos, filtros para ar, pecas
faciais filtrantes e respiradores, e como elementos eletrostaticos em
dispositivos eletroacusticos como microfones, fones de ouvido e gravadores
eletrostaticos.

[004] O desempenho de mantas de microfibra usadas para a
filtracdo de aerossol pode ser aprimorado conferindo-se uma carga elétrica as
fibras, formando um material de eletreto. Em particular, eletretos séo eficazes em

melhorar a captura de particulas em filtros de aerossol. InUmeros métodos séo
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conhecidos para a formagéo de materiais de eletreto em mantas de microfibra.
Tais métodos incluem, por exemplo, bombardear fibras produzidas por sopro
fundido & medida que saem dos orificios da matriz, conforme as fibras séo
formadas, com particulas carregadas eletricamente como elétrons ou ions.
Outros métodos incluem, por exemplo, carregar as fibras depois que a manta é
formada, através de uma descarga de corona CC ou conferindo-se uma carga
ao tapete de fibras através de cardacdo e/ou agulhagem (tribocarga).
Recentemente, foi descrito um método em que jatos de dgua ou uma corrente
de goticulas de agua incide sobre uma manta de ndo-tecido a uma pressao
suficiente para fornecer carga de eletreto otimizadora da filtracdo
(hidrocarregamento).
SUMARIO

[005] Nesta descricdo sdo apresentados métodos de preparacao
de mantas poliméricas. Entre as mantas poliméricas apresentadas estdo as
mantas de eletreto.

[006] Em algumas modalidades, é apresentado um método de
preparacdo de uma manta que compreende preparar uma blenda que
compreende uma resina termoplastica, e um elemento auxiliar de processamento
gue compreende um oligdbmero de succinimida N-substituido de amina impedida,
misturar a blenda por termofuséo, sendo que a viscosidade do fundido da blenda
do elemento auxiliar de processamento e da resina termoplastica € menor que a
viscosidade do fundido da resina termoplastica sem o elemento auxiliar de
processamento; e formar uma manta a partir da blenda termofundida.

[007] Em algumas modalidades, a manta polimérica € uma
manta de eletreto, e 0 método compreende preparar uma blenda que
compreende uma resina termoplastica e um elemento auxiliar de

processamento que compreende um oligbmero de succinimida N-substituido de
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amina impedida, misturar a blenda por termofuséo, formar uma manta a partir
da blenda termofundida, e carregar a manta eletrostaticamente.

[008] A presente invencao refere-se também a um meio filtrante de
eletreto que compreende uma manta de microfibra de ndo-tecido que compreende
uma blenda de uma resina termoplastica, e um aditivo acentuador de carga que
compreende um oligbmero de succinimida N-substituido de amina impedida.

DESCRICAO DETALHADA

[009] A presente invencdo descreve métodos de preparacao de
mantas poliméricas que séo blendas de resinas termoplasticas e um elemento
auxiliar de processamento. Tipicamente, as resinas termoplasticas sao
materiais poliolefinicos. Os elementos auxiliares de processamento permitem a
formagcdo mais facil da manta. O elemento auxiliar de processamento é um
oligbmero de succinimida N-substituido de amina impedida. Quando s&o
utilizados elementos auxiliares de processamento para preparar mantas de
eletreto, os elementos auxiliares de processamento fornecem, também, mantas
que podem ter propriedades aprimoradas em relacdo as mantas preparadas
apenas com resinas termoplasticas. Dessa forma, o elemento auxiliar de
processamento ndo sé auxilia no processamento da resina termoplastica, mas
também serve como um aditivo acentuador de carga na manta de eletreto
formada.

[010] As mantas poliméricas podem ser em uma variedade de
formas. Por exemplo, a manta pode ser um filme continuo ou descontinuo, ou uma
manta fibrosa. Mantas fibrosas sdo particularmente Uteis para a formacdo de
artigos de eletreto, como meios filtrantes. Em algumas modalidades, a manta é
uma manta de microfibra nao-tecida. Tipicamente, as microfibras tém de 1-
100 micrdmetros, ou, mais tipicamente, de 2-30 micrometros de diametro efetivo

(ou didmetro meédio se medidas por meio de um método como microscopia
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eletrbnica de varredura) e sendo necessério que as microfibras tenham uma
secao transversal circular.

[011] Os termos "um”, "uma", "a" e "0" sdo usados de maneira
intercambiavel com "pelo menos um" para representar um ou mais dos
elementos sendo descritos.

[012] O termo "eletreto” refere-se a um material que exibe uma
carga elétrica semipermanente.

[013] Para uso na presente invencédo, o termo "oligbmero"
refere-se a um composto com um namero limitado de unidades de repeticao.
Isso contrasta com um polimero que, a0 menos em principio, contém um
namero ilimitado de unidades de repeticdo. Em geral, os oligdbmeros contém
de 1 a 100 unidades de repetigao.

[014] O termo "amina impedida " refere-se a grupos amina que séo
estericamente impedidas por grupos substituintes. Exemplos de aminas impedidas
séo descritas, por exemplo, na patente US 3.925.376 (Chalmers et al.).

[015] O termo "succinimida" refere-se a uma imida heterociclica

com a estrutura geral da formula 1:

R3 O]
N—R1
R2 O
Formula 1

em que R!, R? e R3® sdo todos atomos de hidrogénio. O
termo "succinimida N-substituida" refere-se as moléculas da formula 1 em que
R! é um grupo além de hidrogénio.

[016] Para uso na presente invencdo, os termos "poliolefina" e
"poliolefinico” quando utilizados para discutir polimeros, refere-se a polimeros

preparados a partir de monémeros de olefina ou alceno. Polimeros de
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poliolefina incluem polimeros a base de polipropileno, polietileno, poli-4-metil-1-
penteno, olefinas policiclicas, e similares.

[017] Para uso na presente invengdo, os termos "a base de
prolileno" e "a base de polipropileno" quando utilizados para discutir polimeros,
incluem homopolimeros de polipropileno e copolimeros contendo prolileno nos
quais prolileno € o componente principal.

[018] O termo "alquila" refere-se a um grupo monovalente que €
um radical de um alcano, que € um hidrocarboneto saturado. A alquila pode ser
linear, ramificada, ciclica, ou combinacdes das mesmas, e tem, tipicamente, de
1 a 20 atomos de carbono. Em algumas modalidades, o grupo alquila contém
de 1al8 delal2, delal0,dela8,dela6, oudeladatomos de
carbono. Exemplos de grupos alquila incluem, mas nao se limitam a, metila,
etila, n-propila, isopropila, n-butila, isobutila, ter-butila (t-butila), n-pentila, n-
hexila, cicloexila, n-heptila, n-octila e etil hexila.

[019] O termo "alquenila” refere-se a um grupo monovalente
que € um radical de um alceno, que é um hidrocarboneto com pelo menos
uma ligacdo dupla carbono-carbono. O alquenila pode ser linear,
ramificado, ciclico ou combina¢des dos mesmos e contém, tipicamente, 2
a 20 atomos de carbono. Em algumas modalidades, o alquenila contém 2
alg8 2al2 2al0,4a10,4a8, 2a8 2a6ou?2a4datomos de
carbono. Os grupos alquenila exemplificadores incluem etenil, n-
propenila e n-butenila.

[020] O termo "alquinila" refere-se a um grupo monovalente que
é um radical de um alcino, que € um hidrocarboneto com pelo menos uma
ligacdo tripla carbono-carbono. O alquinila pode ser linear, ramificado, ciclico
ou combinacBes dos mesmos e contém, tipicamente, 2 a 20 atomos de

carbono. Em algumas modalidades, o alquinila contém 2 a 18,2 a 12, 2 a 10, 4
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al0,4a8,2a8, 2a6ou?2 a4 atomos de carbono. Os grupos alquinila
exemplificadores incluem etinil, n-propinila e n-butinila.

[021] O termo "heteroalquila" refere-se a um grupo alquila que
contém heterodtomos. Estes heterodtomos podem ser &tomos pendentes, por
exemplo, halogénios como fluor, cloro, bromo ou iodo ou &tomos de catenério
como nitrogénio, oxigénio ou enxofre. Um exemplo de um grupo heteroalquila é
um grupo poliéxi alquila como —CH2CH2(OCH2CH2)nOCH2CHs.

[022] O termo "alquila substituido" refere-se a um grupo alquila
que contém substituintes ao longo da cadeia principal de hidrocarboneto. Estes
substituintes podem ser grupos alquila, grupos heteroalquila ou grupos arila.
Um exemplo de um grupo alquila substituido é um grupo benzila.

[023] O termo "arila" refere-se a um grupo carbociclico aromético,
que é um radical contendo de 1 a 5 anéis que podem ser conectados ou
fundidos. O grupo arila pode ser substituido por grupos alquila ou heteroalquila.
Os exemplos de grupos arila incluem grupos fenila, grupo naftalenos e grupo
antracenos.

[024] O termo "alquileno" refere-se a um grupo divalente que é
um radical de um alcano, que € um hidrocarboneto saturado. O alquileno pode
ser linear, ramificado, ciclico, ou combina¢cées dos mesmos e tem, tipicamente,
de 1 a 20 atomos de carbono. Em algumas modalidades, o grupo alquileno
conttmdelal8,delal2 delall,dela8,delab,oudela4atomosde
carbono. Exemplos de grupos alquileno incluem, mas néo se limitam a, metileno
(-CH2-), etileno (-CH2CH2-), e similares. Os grupos alquileno podem ser
substituidos por alquila, arila, heteroalquila, alquila substituido ou grupos arila
substituido.

[025] Os termos "polimero” e "material polimérico" referem-se a
ambos 0s materiais preparados a partir de um mondémero como um

homopolimero, ou a materiais preparados a partir de dois ou mais monémeros
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como um copolimero, um terpolimero, ou similares. Semelhantemente, o termo
"polimerizar" refere-se ao processo para producdo de material polimérico que
pode ser um homopolimero, copolimero, terpolimero, ou similares. Os termos
"copolimero” e "material copolimérico” referem-se a um material polimérico
preparado a partir de pelo menos dois monémeros.

[026] O termo "temperatura ambiente" € usado para representar
temperaturas na faixa de 20°C a 25°C.

[027] O termo "processavel a quente", para uso na presente
invencéo, refere-se a uma composicao que pode se transformar, por exemplo,
através de calor e pressédo, de um sdlido para um fluido viscoso. A composi¢cao
deve ser capaz de ser processada por termofusdo sem ser substancialmente
transformada quimicamente ou tornar-se inutil para a aplicacédo pretendida.

[028] Exceto onde indicado em contrério, todas as referéncias
numéricas que expressam atributos de tamanhos, quantidades e propriedades
fisicas usadas no relatorio descritivo e nas reivindicacdes devem ser
compreendidas no sentido de serem modificadas em todas as instancias pelo
termo "cerca de". Consequentemente, exceto onde indicado em contrario, 0s
nameros estabelecidos sdo aproximacfes que podem variar dependendo das
propriedades desejadas, usando-se as técnicas aqui apresentadas.

[029] Mantas poliméricas sao tipicamente preparadas por
processos de termofuséo, incluindo técnicas de microfibra soprada (BMF). Nos
processos de termofusdo que utilizam uma extrusora de rosca dupla, resinas
termoplasticas e aditivos desejados sdo adicionados a extrusora aquecida,
submetidos a calor, presséo e forcas de cisalhamento no interior da extrusora
e, entdo, deixam a extrusora através de uma matriz. As propriedades materiais
das resinas termoplasticas determinam a temperatura, a configuracéo de rosca,
e velocidade da rosca adequada para extruséo das resinas, e, portanto, ditam a

velocidade de extrusdo que pode ser alcancada usando-se tal resina. Em
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alguns processos de extrusdo por termofusdo séo adicionados elementos
auxiliares de processamento que reduzem a viscosidade do fundido da resina
fundida e, portanto, podem proporcionar maior velocidade, menores
temperaturas de processamento, ou mesmo a capacidade de utilizar resinas
que, de outro modo, ndo poderiam ser usadas.

[030] Os elementos auxiliares de processamento da presente
descricdo, quando utilizados com resinas termoplasticas poliolefinicas,
reduzem a viscosidade do fundido das resinas termoplasticas fundidas e,
portanto, permitem um processamento mais facil. Tipicamente, a reducdo em
viscosidade do fundido fornece trés beneficios para auxiliar a controlar a
reologia dos materiais durante o processamento. Esses trés beneficios séo: a
capacidade de produzir mantas poliméricas mais rapidamente; a capacidade de
processar materiais a uma temperatura mais baixa do que seria de outro modo
possivel sem o elemento auxiliar de processamento; e a capacidade de usar
materiais que de outro modo ndo seriam processaveis de modo prético.

[031] Em geral, a resina termoplastica € uma resina termoplastica
poliolefinica. O uso do elemento auxiliar de processamento causa uma reducdo na
viscosidade do fundido da resina termoplastica poliolefinica. Tipicamente, a Ultima
zona da extrusora de rosca dupla é a zona de temperatura mais alta. E desejavel
gue essa temperatura seja tdo baixa quanto possivel. Em algumas modalidades, a
resina termoplastica poliolefinica é a base de polipropileno. Nessas modalidades, os
beneficios do elemento auxiliar de processamento s&o tipicamente mais
pronunciados. Tipicamente, muitas resinas termoplasticas a base de polipropileno
séo processadas por termofuséo a uma temperatura de cerca de 200-400°C, mais
tipicamente de 250-350°C. Quando o elemento auxiliar de processamento é usado,
a viscosidade do fundido da resina termoplastica a uma temperatura de cerca de
290°C ou mais alta é drasticamente reduzida em relacdo a viscosidade da resina

termoplastica usada separadamente. Em algumas modalidades, a viscosidade do
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fundido a uma dada temperatura é reduzida em 20%, 30%, ou mesmo 50% ou mais
em relacdo a viscosidade da resina termoplastica sem elemento auxiliar de
processamento. Essa reducdo drastica da viscosidade na faixa desejada de
temperaturas de processamento permite maior velocidade de processamento. A
velocidade de processamento para produzir mantas poliméricas € as vezes
chamada de "velocidade" para descrever a taxa segundo a qual os materiais podem
passar através do processo de extrusdo e produzir mantas poliméricas. Aumentar a
velocidade permite que a preparacdo de mantas seja feita a uma taxa maior,
resultando em mantas aprimoradas, custos reduzidos, ou ambos.

[032] Além de aumentar a velocidade de processamento, 0 USO
do elemento auxiliar de processamento pode também permitir o uso de
processamento a temperatura mais baixa do que seria de outro modo possivel,
Oou 0 uso de materiais que, de outro modo, ndo poderiam ser utilizados. Alguns
graus de polimeros a base de polipropileno ndo podem ser processados na
faixa desejada de temperaturas de processamento descritas acima. Alguns
desses materiais exigem temperaturas muito mais altas, de até 400°C ou mais,
para produzir uma viscosidade processavel. Essas temperaturas nao sao
praticas ou mesmo impossiveis de serem alcancadas para a preparacédo de
mantas poliméricas. O uso do elemento auxiliar de processamento pode reduzir
as temperaturas necessarias para processar esses materiais e permitir que os
materiais sejam utilizados em processos em que, de outro modo, ndo poderiam
ser Uteis. Por exemplo, o uso de um polipropileno de baixo fluxo de material
fundido, como um material com um indice de fluxo de material fundido menor
que 25, para produzir microfibras sopradas com um diametro eficaz da fibra de
10 micrébmetros ou menos, seria comercialmente impraticavel sem o uso de um
elemento auxiliar de processamento.

[033] Sem ater-se a teoria, acredita-se que o elemento auxiliar

de processamento cause uma queda no peso molecular do material a base
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de polipropileno, que permite a queda de viscosidade do fundido. Esse efeito
€ bastante pronunciado na preparacdo de mantas de eletreto, especialmente
mantas de microfibra de eletreto preparadas por processos de produc¢éo por
extrusdo em blocos com passagem de ar quente em alta velocidade
(meltblown). Com o0s processos de "melt-blown", € desejada uma
viscosidade do fluxo de material fundido relativamente baixa para formar
fiboras com um diametro eficaz da fibra na faixa de 1-100 microbmetros,
especialmente para formar fibras com um diametro eficaz da fibra menor que
10 micrémetros.

[034] Materiais a base de peréxido poderiam ser usados como
elementos auxiliares de processamento para reduzir a viscosidade do fluxo de
material fundido de polimeros olefinicos, especialmente polipropileno, mas
elementos auxiliares de processamento a base de peréxido sdo mais
probleméticos devido as questdes inerentes de segurangca € manuseio
associadas aos peroxidos. Uma vantagem adicional dos elementos auxiliares
de processamento da presente descricdo é que, além de mais seguros de
manusear e usar, eles podem agir em muitas situacdes como antioxidantes,
fornecendo um beneficio adicional & manta de polimero formada.

[035] Como em algumas modalidades os materiais usados como
elementos auxiliares de processamento nesta descricdo sdo vendidos como
estabilizantes poliméricos, € surpreendente que funcionem como elementos
auxiliares de processamento for polimeros olefinicos. Ainda mais
surpreendente € o fato de que esses elementos auxiliares de processamento
nao apenas auxiliam no processamento de mantas poliméricas, incluindo
mantas de eletreto, mas funcionam também como aditivos acentuadores de
carga para as mantas de eletreto.

[036] Entre as mantas poliméricas U(teis que podem ser

preparadas pelos métodos da presente descricdo estdo as mantas de eletreto.
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As mantas de eletreto da presente descricio compreendem resinas
termoplésticas e elementos auxiliares de processamento que sao mesclados e
extrudados. Esses elementos auxiliares de processamento oferecem o recurso
adicional inesperado de agirem como aditivos acentuadores de carga nas
mantas de eletreto formadas.

[037] As resinas termoplasticas Uteis na preparacdo de mantas
de eletreto incluem qualquer polimero termoplastico ndo-condutor capaz de
reter uma alta quantidade de carga eletrostatica aprisionada quando formado
em uma manta e carregado. Tipicamente, tais resinas tém uma resistividade
CC (corrente continua) maior que 10 ohm-cm, na temperatura de uso
pretendido. Polimeros capazes de adquirir uma carga aprisionada incluem
poliolefinas como polimeros a base de polipropileno, polietileno, olefinas
policiclicas, e poli-4-metil-1-penteno; cloreto de polivinila, poliestireno,
policarbonatos; poliésteres, incluindo polilactidas; e polimeros e
copolimeros perfluorinados. Materiais particularmente Uteis incluem
polimeros a base de polipropileno, poli-4-metil-1-penteno, olefinas
policiclicas, blendas dos mesmos ou copolimeros formados a partir de ao
menos um de prolileno e 4-metil-1-penteno.

[038] Em geral, polimeros termoplasticos Uteis para a presente
descricdo sdo caracterizados pela descricdo do "indice de fluxo de material
fundido”. O indice de fluxo de material fundido (IFM) € uma medida da
facilidade de fluxo do material fundido de um polimero termoplastico. O indice é
definido como a massa do polimero em gramas que flui em 10 minutos através
de um capilar de diametro e comprimento especificos em funcédo da presséo
aplicada via pesos gravimeétricos alternativos prescritos para temperaturas
alternativas prescritas. O método é fornecido nos padrées ASTM D1238 e ISO
1133. Tipicamente, o indice de fluxo de material fundido do polipropileno &

medido a uma temperatura de 230°C.
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[039] Exemplos de resinas termoplasticas adequadas
incluem, por exemplo, as resinas de polipropileno: ESCORENE PP 3746G,
disponivel comercialmente junto a Exxon-Mobil Corporation, Irving, TX,
EUA; TOTAL PP3960, TOTAL PP3860 e TOTAL PP3868, disponiveis
comercialmente junto a Total Petrochemicals USA Inc., Houston, TX, EUA;
e METOCENE MF 650W, disponivel comercialmente junto a LyondellBasell
Industries, Inc., Rotterdam, Holanda; a resina de poli-4-metil-1-penteno:
TPX-MX002, disponivel comercialmente junto a Mitsui Chemicals, Inc.,
Toquio, Japdo; e a resina de olefina policiclica: TOPAS-6013, disponivel
comercialmente junto a TOPAS Advanced Polymers, Frankfurt, Alemanha.

[040] Os elementos auxiliares de processamento sao oligbmeros
de succinimida N-substituidos de amina impedida. Os oligdbmeros de
succinimida N-substituidos de amina impedida podem ser descritos como tendo

unidades de repeticdo com a estrutura geral da formula 2, mostrada abaixo:
R4 @)

ot

R6 N_Rl

>~
O

R7

Férmula 2

em que o grupo R! compreende um grupo de amina
impedida;

0os grupos R* e R’ compreendem, independentemente,
alquileno ou grupos de ligacdo de alquileno substituido, ligando-se a outro anel
de succinimida, ou sdo grupos de terminais de alquila;

os grupos R® e R® compreendem, independentemente, um
atomo de hidrogénio, um alquila, um alquenila, um alquinila, um arila, um
heteroalquila, um alquila substituido, ou um arila substituido. Em geral, os

elementos auxiliares de processamento contém uma ou mais unidades de
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repeticéo, geralmente 100 ou menos unidades de repeticdo, ou seja, 0S grupos
R* e R’ ligam-se entre si até 100 unidades da férmula 2. Em algumas
modalidades, o elemento auxiliar de processamento compreende 50, 30 ou
menos unidades de repeticdo, 25 ou menos unidades de repeticdo, 20 ou
menos unidades de repeticdo, ou mesmo 10 ou menos unidades de repeticéo.

[041] Véarios materiais diferentes que sdo descritos pela formula
2 sdo uteis como elementos auxiliares de processamento que funcionam,
também, como aditivos acentuadores de carga. Tais aditivos sdo as vezes
chamados de "succinimidas" porque quando R?, R4 R® R® e R’ na férmula 2
sdo atomos de hidrogénio, a molécula € conhecida como succinimida.
Succinimidas adequadas incluem, por exemplo, succinimidas da formula 2 em
que R! compreende um grupo de amina impedida. Tipicamente, esses grupos
amina impedida sdo grupos ciclicos com grupos alquila que bloqueiam
estericamente o nitrogénio da amina.

[042] Os grupos R® e R® da formula 2 podem ser,
independentemente, atomos de hidrogénio, alquila, alquenila, alquinila, arila,
heteroalquila, alquila substituido, ou grupos arila substituido. Tipicamente, sao
atomos de hidrogénio. Os grupos R* e R’ compreendem, independentemente,
alquileno ou grupos de ligacdo de alquileno substituido, ligando-se a um outro
anel de succinimida ou grupos terminais de alquila. Em algumas modalidades, o
elemento auxiliar de processamento que funciona como um aditivo acentuador
de carga em que R! compreende um anel heterociclico de 6 elementos alquila
substituido como o grupo 2,2,6,6-tetrametil piperidina em que o grupo R* é ligado
ao atomo N do anel de succinimida na posi¢éo 3, 4 ou 5 no anel piperidina. Em
uma modalidade particularmente adequada, o0 elemento auxiliar de
processamento que funciona como um aditivo acentuador de carga encontra-se
comercialmente disponivel como "UVINUL 5050H" junto a BASF, Ludwigshafen,

Alemanha. A estrutura desse aditivo € mostrada na formula 3 (abaixo). Esse
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material tem um peso molecular de 3.000-4.000 gramas/mol, o que implica que o

ndamero de unidades de repeticdo, n, para esse oligbmero é cerca de 5-7.

- ?Hg_
CH2)17/
07 °N” o
N
H
I —n
Férmula 3

[043] Tipicamente, o elemento auxiliar de processamento é
mesclado a resina termoplastica em proporcfes de até cerca de 10%, mais
tipicamente na faixa de 0,1 a 5%, em peso, com base no peso total da blenda.
Em algumas modalidades, o elemento auxiliar de processamento esta presente
em uma quantidade que varia de 0,1 a 3%, em peso, ou de 0,25 a 2%, em
peso.

[044] A blenda da resina termoplastica e o elemento auxiliar de
processamento podem ser preparados por métodos bem conhecidos.
Tipicamente, a blenda é processada com o uso de técnicas de extrusao por
fusdo, de modo que a blenda pode ser pré-mesclada para formar péletes em
um processo por lotes, ou a resina termoplastica e o elemento auxiliar de
processamento podem ser misturados na extrusora de rosca dupla em um
processo continuo. Quando é utilizado um processo continuo, a resina
termoplastica e o elemento auxiliar de processamento podem ser pré-
misturados como soélidos ou adicionados separadamente na extrusora de rosca
dupla e deixados misturar no estado fundido.

[045] Exemplos de misturas de material fundido que podem ser
usadas para formar péletes pré-misturados incluem aquelas que fornecem

mistura dispersiva, mistura distributiva, ou uma combinacdo de misturas
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dispersivas e distributivas. Os exemplos de métodos por lote incluem aqueles
que usam uma extrusora BRABENDER (por exemplo, uma BRABENDER
PREP CENTER, disponivel comercialmente junto a C.W. Brabender
Instruments, Inc.; South Hackensack, NJ, EUA) ou mistura interna BANBURY
e equipamento de fresagem laminadora (por exemplo, equipamento
disponivel junto a Farrel Co.; Ansonia, CT, EUA). Apds a mistura por lote, a
mistura criada pode ser imediatamente arrefecida e armazenada abaixo da
temperatura de fusdo da mistura para processamento subsequente.

[046] Exemplos de métodos continuos incluem extrusdo por
rosca Unica, extrusdo por rosca gémea, extrusdo por disco, extrusdo
reciprocante por rosca Unica e extrusdo codnica por rosca Unica. Os métodos
continuos podem incluir a utilizagdo de elementos distributivos, como
misturadores de transferéncia de cavidade (por exemplo, CTM, disponivel
comercialmente junto & RAPRA Technology, Ltd., de Shrewsbury, Inglaterra) e
elementos misturadores coOnicos, elementos misturadores estaticos ou
elementos misturadores dispersivos (disponiveis comercialmente junto a, por
exemplo, elementos misturadores MADDOCK ou elementos misturadores
SAXTON).

[047] Exemplos de extrusoras que podem ser usadas para
extrudar péletes pré-misturados preparados por um processo por lotes incluem
0S mesmos tipos de equipamento descritos acima para processamento continuo.
Condicoes uteis de extrusdo sédo geralmente aquelas que sdo adequadas para
extrudar a resina sem o elemento auxiliar de processamento, embora, conforme
anteriormente discutido, o uso do elemento auxiliar de processamento oferece
maior flexibilidade na escolha das condi¢ces de processamento.

[048] A blenda extrudada de resina termoplastica e o elemento
auxiliar de processamento podem ser moldados ou revestidos em filmes ou

folhas, ou podem ser produzidos por extrusdo em blocos com passagem de ar
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guente em alta velocidade (meltblown) em mantas fibrosas de nao-tecido com
0 uso de técnicas conhecidas. As mantas produzidas por extrusdo em blocos
com passagem de ar quente em alta velocidade (meltblown) ndo-tecidas séo,
particularmente util como meios filtrantes.

[049] Os filtros a base de eletreto microfibrosos néo-tecidos
produzidos por extrusdao em blocos com passagem de ar quente em alta
velocidade (meltblown), sdo especialmente Uteis como um elemento de
filtro de ar de um respirador, como uma peca facial filtrante, ou para
propdsitos como ares condicionados residenciais e comerciais, limpadores
de ar, aspiradores de po, filtros de linha de ar médicos e sistemas de ar
condicionado para veiculos e equipamento comum, como computadores,
drive de disco de computador e equipamento eletrbnico. Em algumas
modalidades, os filtros & base de eletreto sdo combinados com um
conjunto de respirador para formar um dispositivo respiratério projetado
para ser usado por uma pessoa. Em aplicagcdes como respirador, os filtros
a base de eletreto podem ser sob a forma de respiradores de meia-face
moldados, pregueados, ou dobrados, cartuchos substituiveis ou tubos, ou
pré-filtros.

[050] As microfibras produzidas por fusdo e sopro uteis na
presente descricdo podem ser preparadas conforme descrito em Van A. Wente,
"Superfine Thermoplastic Fibers", Industrial Engineering Chemistry, vol. 48,
paginas 1342 a 1346 e no relatério n° 4364 dos Naval Research Laboratories,
publicado em 25 de maio de 1954, intitulado "Manufacture of Super Fine
Organic Fibers" de Van A. Wente et al.

[051] Microfibras Uteis produzidas por fuséo e sopro para filtros a
base de eletreto fibroso tém, tipicamente, um diametro eficaz da fibra de cerca
de 1-100 micrébmetros, mais tipicamente de 2 a 30 micrébmetros, em algumas

modalidades de cerca de 7 a 15 micrdmetros, conforme calculado de acordo
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com o método demonstrado em Davies, C. N., "The Separation of Airborne
Dust and Particles"”, Institution of Mechanical Engineers, Londres, Ata 1B, 1952.

[052] Fibras téxteis também podem estar presentes na manta. A
presenca de fibras téxteis fornece, em geral, uma manta aerada, menos densa
gue uma manta de apenas microfibras sopradas. Em geral, ndo mais que cerca
de 90 por cento em peso de fibras téxteis estdo presentes, mais tipicamente
nao mais que cerca de 70 por cento em peso. Exemplos de mantas contendo
fibras téxteis sdo apresentados na patente U.S. n° 4.118.531 (Hauser).

[053] Material particulado absorvente como carvdo ativado ou
alumina também pode ser incluido na manta. Tais particulas podem estar
presentes em quantidades de até cerca de 80 volumes por cento dos
conteldos da manta. Exemplos de mantas carregadas de particulas séo
descritos, por exemplo, na patente U.S. n° 3.971.373 (Braun), na patente U.S.
n° 4.100.324 (Anderson) e na patente U.S. n° 4.429.001 (Kolpin et al.).

[054] Vérios aditivos opcionais podem ser mesclados com a
composicado termoplastica incluindo, por exemplo, pigmentos, fotoestabilizantes,
antioxidantes primarios e secundarios, desativadores de metal, aminas impedidas,
fendis impedidos, sais metélicos de acidos graxos, fosfitos de triéster, sais de
acido fosférico, compostos contendo flior, e combinacées dos mesmos. Além
disso, outros aditivos acentuadores de carga podem ser combinados com a
composicdo termoplastica. Possiveis aditivos de carga incluem compostos ou
oligbmeros de triazina organicos e termicamente estaveis, sendo que 0s
compostos ou oligdbmeros contém ao menos um atomo de nitrogénio além
daqueles no anel de triazina; consulte, por exemplo, as patentes U.S. nuUmeros
6.268.495, 5.976.208, 5.968.635, 5.919.847 e 5.908.598 concedidas para
Rousseau et al. Um outro aditivo conhecido como acentuador de eletretos é
"CHIMASSORB 944 LF: (poli[[6-(1,1,3,3,-tetrametilbutila) amino]-s-triazina-2,4-

diila][[(2,2,6,6-tetrametila-4-piperidil) imino] hexametileno [(2,2,6,6-tetrametila-4-
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piperidil) imino]]), disponivel junto & Ciba Specialty Chemicals, Inc. Os aditivos
acentuadores de carga podem ser compostos aromaticos de N-amino substituido,
particularmente compostos de triamino substituido, como 2,4,6-trianilino-p-(carbo-
2’-etil hexila-1-0xi)-1,3,5-triazina, comercialmente disponivel como "UVINUL T-
150" junto a BASF, Ludwigshafen, Alemanha. Outro aditivo de carga é 2,4,6-tris-
(octadecilamino)-triazina, conhecido também como tristearil melamina ("TSM").
Exemplos adicionais de aditivos acentuadores de carga sao fornecidos no pedido
de patente U.S. n° de série 61/058,029, pedido de patente U.S. n° de série
61/058.041, patente U.S. n° 7.390.351 (Leir et al.), patente U.S. n° 5.057.710
(Nishiura et al.), e nas patentes U.S. nUmeros 4.652.282 e 4.789.504 (Ohmori et
al.).

[055] Além disso, a manta pode ser tratada de modo a modificar
quimicamente sua superficie. A fluoracdo de superficie pode ser realizada
colocando-se um artigo polimérico em uma atmosfera que contenha uma espécie
contendo flior e um gas inerte e, entédo, aplicando-se uma descarga elétrica para
modificar a quimica da superficie do artigo polimérico. A descarga elétrica pode
estar sob a forma de um plasma, como uma descarga corona em CA. Esse
processo de fluoragdo por plasma causa o aparecimento dos atomos de flor
sobre a superficie do artigo polimérico. O processo de fluoracdo por plasma é
descrito em inimeras patentes U.S.: 6.397.458, 6.398.847, 6.409.806, 6.432.175,
6.562.112, 6.660.210, e 6.808.551 para Jones/Lyons et al. Artigos de eletreto que
tém uma alta razéo de saturacdo de flior sdo descritos na patente U.S. 7.244.291
para Spartz et al., e artigos de eletreto que tém uma baixa razdo de saturacéo de
fldor, em conjunto com heteroatomos, sdo descritos na patente U.S. 7.244.292
para Kirk et al. Outras publicacbes que apresentam técnicas de fluoragcéo incluem:
As patentes U.S. numeros 6.419.871, 6.238.466, 6.214.094, 6.213.122, 5.908.598,
4.557.945, 4.508.781, e 4.264.750; as Publicagdes U.S. 2003/0134515 Al e U.S.
2002/0174869 Al; e a publicacao internacional WO 01/07144.
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[056] O meio filtrante de eletreto preparado de acordo com a
presente descricdo tem, em geral, um peso base (massa por unidade de area)
na faixa de cerca de 10 a 500 g/m?, e em algumas modalidades, cerca de 10 a
100 g/m?. Na producdo de mantas de microfibra produzidas por extrusdo em
blocos com passagem de ar quente em alta velocidade (meltblown), o peso
base pode ser controlado, por exemplo, alterando-se ou a velocidade do coletor
ou a velocidade da matriz. A espessura do meio de filtragem é de tipicamente
cerca de 0,25 a 20 mm, e em algumas modalidades, cerca de 0,5 a 2 mm.
Multiplas camadas de mantas de eletreto fibroso sdo comumente usadas em
elementos filtrantes. A solidez da manta de eletreto fibroso tipicamente é de
cerca de 1% a 25%, mais tipicamente de cerca de 3% a 10%. A solidez é o
parametro adimensional que define a fracdo solida da manta. Em geral 0s
métodos da presente invencdo desta descricdo fornecem mantas de eletreto
com distribuicdo de carga geralmente uniforme através da manta, sem levar em
consideracdo o peso base, espessura ou solidez do meio. O meio filtrante a
base de eletreto e a resina a partir da qual o mesmo € produzido nao devem
ser submetidos a qualquer tratamento desnecessario que possa aumentar sua
condutividade elétrica, por exemplo, exposicdo a radiacdo ionizante, raios
gama, irradiacao ultravioleta, pirolise, oxidacao, etc.

[057] A manta de eletreto pode ser carregada enquanto a
mesma € formada, ou a manta pode ser carregada depois que a manta €
formada. Em meio filtrante de eletreto, 0 meio €, em geral, carregado apés a
formacdo da manta. Em geral, qualquer método de carregamento padrdo
conhecido na técnica pode ser usado. Por exemplo, a carga pode ser feita em
uma variedade de maneiras, incluindo tribocarga, descarga de corona CC ou
hidrocarregamento. Pode ser usada também uma combinacdo de métodos.

[058] Os exemplos de processos de descarga de corona CC

adequados sdo descritos na patente U.S. n° 30.782 (van Turnhout), patente
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U.S. n° 31.285 (van Turnhout), patente U.S. n° 32.171 (van Turnhout), patente
U.S. n° 4.215.682 (Davis et al.), patente U.S. n°® 4.375.718 (Wadsworth et al.),
patente U.S. n° 5.401.446 (Wadsworth et al.), patente US n° 4.588.537 (Klaase
et al.), patente U.S. n°® 4.592.815 (Nakao) e patente U.S. n° 6.365.088 (Knight
et al.).

[059] O hidrocarregamento da manta é executado pela incidéncia
de jatos de &gua ou de uma corrente de goticulas de 4gua na manta a uma
presséo suficiente para fornecer a manta uma carga de eletreto otimizadora de
filtracdo. A pressdo necessaria para alcancar resultados O6timos varia
dependendo do tipo de aspersor usado, o tipo de polimero a partir do qual a
manta é formada, o tipo e concentracdo de aditivos do polimero, a espessura e
densidade da manta e se o pré-tratamento, como tratamento de superficie de
corona CC, foi executado antes do hidrocarregamento. Em geral, pressdes da
agua na faixa de cerca de 69 a 3450 kPa (10 a 500 psi) sdo adequadas. O
tratamento de superficie de corona CC pode também ser utilizado como um
tratamento pés-hidrocarregamento, se for desejado, mas tal pos-tratamento nédo
é tipico.

[060] O jato de &gua ou a corrente de goticulas de agua podem ser
fornecidos por qualquer meio de aspersdo adequado. Um aparelho util para
entrelacar hidraulicamente as fibras é, em geral, Ut no método da presente
descricdo, apesar do fato de que a operacéo € executada a pressdes mais baixas
no hidrocarregamento do que geralmente usado no hidro-entrelagamento.
Entende-se que o hidrocarregamento inclui o método descrito na patente U.S. n°
5.496.507 (Angadjivand) e outros varios métodos derivados para conferir uma
carga de eletreto usando-se o processo de molhagem e desmolhagem de fluido
conforme descrito, por exemplo, no Pedido de Patente Japonés n° JP
2002161467 (Horiguchi), no Pedido de Patente Japonés n° JP 2002173866
(Takeda), no Pedido de Patente Japonés n° JP 2002115177 (Takeda), no Pedido
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de Patente Japonés n° JP 2002339232 (Takeda), no Pedido de Patente Japonés
n° JP 2002161471 (Takeda), na patente Japonesa n° 3.780.916 (Takeda), no
Pedido de Patente Japonés n° JP 2002115178 (Takeda), no Pedido de Patente
Japonés n° JP 2003013359 (Horiguchi), na patente U.S. n° 6.969.484 (Horiguchi),
na patente U.S. n° 6.454.986 (Eitzman), no Pedido de Patente Japonés n° JP
2004060110 (Masumori), no Pedido de Patente Japonés n° JP 2005131485
(Kodama), e no Pedido de Patente Japonés n° JP 2005131484 (Kodama).

[061] O hidrocarregamento da manta pode também ser realizado
usando-se um novo método apresentado no pedido de patente US intitulada
"Method of Making Electret Articles Based On Zeta Potential" (US n° de série
12/131770) depositado em 6/2/2008. O método compreende: (a) fornecer um
artigo polimérico para ser carregado; e (b) colocar o artigo polimérico, a ser
carregado, em contato com um liquido aquoso que tem um pH e condutividade da
seguinte forma: (i) se o artigo tiver um potencial zeta menor que -7,5 milivolts
(mV), entdo a agua em contato tem uma condutividade de cerca de 5 a
9.000 microSiemens por centimetro (microS/cm) e um pH maior que 7; e (i) se 0
artigo tiver um potencial zeta maior que -7,5 mV, entdo a 4gua de contato tem uma
condutividade de cerca de 5 a 5.500 microSiemens por centimetro (microS/cm) e
um pH de 7 ou menos. O artigo pode ser seco ativamente (Ccom um vacuo ou
calor) ou passivamente (secagem por suspenséo) ou combinacdes das mesmas.

[062] A fim de modelar o desempenho de filtragcdo, uma
variedade de protocolos de teste de filtracdo foi desenvolvida. Estes testes
incluem medicdo da penetracdo de aerossol na manta de filtro usando-se um
aerossol de provocacdo padrdo como ftalato de dioctila (DOP), que é
geralmente apresentado como a porcentagem de penetracdo do aerossol
através da manta de filtro (% de Pen), e medicdo da queda de pressao ao
longo da manta de filtro (AP). A partir dessas duas medi¢des, uma quantidade

conhecida como “fator de qualidade" (FQ) pode ser calculada por meio da
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seguinte equacéao:

[063] FQ =-1In(% de Pen/100)/ AP,

[064] onde In corresponde ao logaritmo natural. Um valor de FQ
mais alto indica o melhor desempenho de filtracao e os valores de FQ menores
se correlacionam efetivamente ao desempenho de filtragcdo reduzido. Detalhes
para a medicdo destes valores sdo apresentados na secdo de exemplos.
Tipicamente, os meios filtrantes desta descricdo possuem valores de FQ de 0,3
(mm de H20)* ou maiores a uma velocidade de face de 6,9 centimetros por
segundo.

[065] Para assegurar que um determinado meio filtrante esteja
eletrostaticamente carregado na natureza, pode-se examinar seu desempenho
antes e depois da exposicao a radiacdo por raios X ionizante. Conforme descrito
na literatura, por exemplo, Air Filtration de autoria de R.C. Brown (Pergamon
Press, 1993) e "Application of Cavity Theory to the Discharge of Electrostatic
Dust Filters by X-Rays", A. J. WAKER e R. C. BROWN, Applied Radiation and
Isotopes, Vol. 39, n° 7, paginas 677-684, 1988, se um filtro eletrostaticamente
carregado for exposto a raios X, a penetracdo de um aerossol através do filtro
serd maior apdés a exposicdo do que antes da exposicdo, porque 0s ions
produzidos pelos raios X nas cavidades de gas entre as fibras neutralizam parte
da carga elétrica. Dessa forma, pode ser obtido um gréafico da penetracdo em
funcdo da exposigdo cumulativa a raios X que mostra um aumento continuo até
um nivel constante, depois do qual a irradiacdo adicional ndo produz alteracdes.
Nesse ponto, toda a carga tera sido removida do filtro.

[066] Essas observacdes levaram a adocao de outro protocolo de
teste para caracterizar o desempenho de filtragéo: o Teste de Descarga de Raios
X. Nesse protocolo de teste, partes selecionadas do meio filtrante a ser testado
séo submetidas a radiacdo por raios X para descarregar a manta de eletreto. Um

atributo desse teste é a confirmacao de que a manta € um eletreto. Sabendo-se
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que os raios X neutralizam a carga de eletreto, a exposi¢cdo de um meio filtrante
aos raios X e a medi¢céo do desempenho de filtro antes e depois da exposicéo e a
comparacao desses desempenhos indicam se o meio filtrante € um eletreto. Se o
desempenho de filtro ndo for alterado apds a exposi¢édo a radiagdo por raios X,
isso sera uma indicacéo de nenhuma carga foi neutralizada e que o material ndo é
um eletreto. Contudo, se o desempenho de filtro diminuir apds a exposicao a
radiagcdo por raios X, isso serd uma indicacéo de que o meio filtrante é um eletreto.

[067] Quando o teste € executado, tipicamente, o0 desempenho de
filtracdo € medido antes e depois da exposi¢cdo do meio filtrante a radiacdo por
raios X. Pode ser calculada uma razdo de porcentagem de penetracédo (% de
Pen) de acordo com a seguinte equacdo: Razéo de % de penetracdo = (In(% de
penetracdo de DOP inicial/100)/(In(% de penetracdo de DOP apds 60 min de
exposi¢ao aos raios X)))x100, quando o teste é feito de acordo com o método do
teste de desempenho de filtragéo, descrito na se¢do Exemplos abaixo. Para que
a manta tenha carga suficiente para ser utilizada como um filtro, a razéo de % de
penetracdo € tipicamente ao menos 300%. A medida que a razdo de % de
penetracdo aumenta, o desempenho de filtracdo da manta também aumenta.
Em algumas modalidades, a razao de % de penetracdo é de pelo menos 400%,
500% ou 600%. Em modalidades preferenciais, a razao de % de penetragcéo é
de pelo menos 750% ou 800%. Em algumas modalidades, a manta tem uma
razéo de % de penetracdo de ao menos 1000%, ou ao menos 1250%.

[068] O fator inicial de qualidade (antes da exposi¢ado aos raios
X) é tipicamente ao menos 0,3 (mm de H20)1, mais tipicamente ao menos 0,4
ou mesmo 0,5 (mm de H20)! para uma velocidade de face de 6,9 cm/s
quando o teste € feito de acordo com o método do teste de desempenho de
filtracdo, descrito na secdo Exemplos abaixo. Em algumas modalidades, o
fator inicial de qualidade é pelo menos 0,6 ou 0,7 (mm de H20). Em outras

modalidades, o fator inicial de qualidade é pelo menos 0,8, ao menos 0,90, ao
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menos 1,0, ou mesmo maior que 1,0 (mm de H20)?1. O fator de qualidade
apos 60 minutos de exposi¢cdo aos raios X é tipicamente menor que 50% do
fator inicial de qualidade. Em algumas modalidades, o fator inicial de
qualidade é pelo menos 0,5 (mm de H20)! ou maior e o fator de qualidade
apos 60 minutos de exposicédo aos raios X é menor que 0,15 (mm de H20)1.
EXEMPLOS

[069] Esses exemplos se destinam somente a propositos
ilustrativos, e ndo pretendem ser limitadores do escopo das reivindicagbes em
anexo. Todas as partes, porcentagens, razdes, etc. nos exemplos e no restante
do relatério descritivo sdo em peso, exceto onde especificado em contrério. Os
solventes e outros reagentes usados foram obtidos junto a Sigma-Aldrich

Chemical Company; Milwaukee, Wisconsin, EUA exceto onde especificado em

contrario.
TABELA DE ABREVIACOES
Abreviacéo ou Descricéo

Designagéo
Comercial

Derivado de 1-(2,2,6,6-tetrametil piperidina-4-ila)-pirrolidina-2,5-diona

- comercialmente disponivel como "UVINUL 5050H" (CAS: 152261-33-

Aditivo-1 1) junto & BASF, Ludwigshafen, Alemanha.

N,N’-bisformil-N,N’-bis(2,2,6,6-tetrametila-4-piperidinil)-
Aditivo-2 hexametilendiamina comercialmente disponivel como "UVINUL
4050H" (CAS: 124172-53-8) junto a BASF, Ludwigshafen, Alemanha.

Grau da resina de polipropileno, TOTAL PP3860 (indice de fluxo de
material fundido 100), disponivel comercialmente junto a Total
PP-1 Petrochemicals USA Inc., Houston, TX, EUA.

Resina de polipropileno, TOTAL PP3868 (indice de fluxo de material
fundido 35), disponivel comercialmente junto a Total Petrochemicals

PP-2 USA Inc., Houston, TX, EUA.
Resina de polipropileno, ESCORENE PP 3746G (indice de fluxo de
PP-3 material fundido 1200), disponivel comercialmente junto a Exxon-Mobil
Corporation, Irving, TX, EUA.
PMP-1 Poli-4-metil-1-penteno, TPX-MX002, disponivel comercialmente junto a

Mitsui Chemicals, Inc. Téquio, Japéo.
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Abreviacé&o ou Descricéo
Designagéo
Comercial

Copolimero de olefina ciclica, TOPAS-6013, disponivel comercialmente

coc-1 junto a TOPAS Advanced Polymers, Frankfurt, Alemanha.

Agua DI Agua desionizada

Manta de microfibra produzida por extrusdo em blocos com passagem

BMF de ar quente em alta velocidade (meltblown)

METODOS DE TESTE

MEDICOES DE VISCOSIDADE

[070] Foram utilizadas duas técnicas diferentes para a medicéo
da viscosidade. Essas medicfes sdo definidas como Método de medicdo de
viscosidade 1 e Método de medicdo de viscosidade 2.

a) METODO DE MEDICAO DE VISCOSIDADE 1- REOMETRO CAPILAR

[071] Um rebmetro capilar com um orificio de 0,318 cm
(0,125 polegada) de diametro e 20,3 cm (8 polegadas) de comprimento foi
conectado a uma extrusora BRABENDER B-K com de rosca dupla cénica
(disponivel junto a Brabender Instruments, Inc.). A extrusora foi operada a uma
velocidade de extrusdo 0,9 a 3,6 kg/h (2-8 Ib/h) e temperaturas de 250-310°C.

[072] Para gerar os dados de viscosidade a partir das amostras
experimentais, os aditivos foram mesclados a seco com as resinas
poliméricas na concentragcdo desejada, em peso, e as blendas foram
extrudadas sob as temperaturas e velocidades especificadas na Tabela 3.
Exemplos comparativos foram preparados a partir dos lotes correspondentes
de polimero, mas sem a adicdo de aditivos. A Tabela 3 resume os resultados
experimentais de cada exemplo.

[073] A viscosidade aparente e a taxa de cisalhamento das
amostras podem ser calculadas a partir da queda de pressao e taxa de fluxo
das amostras através do rebmetro capilar presumindo-se um fluido

7

Newtoniano. Isso € descrito, por exemplo, em Rheology: Principles,
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Measurements, and Applications (Wiley, John and Sons, Inc., 1994) por Chris
Macosko, p. 242, equacao 6.2.12. Os dados experimentais foram inseridos na
seguinte equacao para o célculo da viscosidade aparente. Assumiu-se uma
densidade do material fundido para o polipropileno de 0,91 gramas/cm?3.

[074] Equacéo para calcular a viscosidade aparente:
aD*AP
128QL

JMapp =

D: Diametro capilar (0,3175 cm, neste caso)

AP: Queda de pressdo durante a medicdo do viscosimetro
(9/(cm-s?)

Q: Fluxo volumétrico (cm3/segundo; cm?®/s) ou taxa de fluxo de
massa (gramas/segundo; g/s) dividida pela densidade (W/p)

L: Comprimento capilar (20,32 cm de comprimento, neste caso)

A taxa de cisalhamento do fluxo pode ser calculada por:
_4Q, _ 32M

TSR o

y: Taxa de cisalhamento (1/segundo; s™)

Qv: Fluxo volumétrico através do capilar (cm3segundo; cm?/s)
R: Raio do tamanho do capilar (0,1588 cm, neste caso)

D: Diametro do capilar (0,3175 cm, neste caso)

M: Taxa de fluxo de massa (gramas/segundo; g/s)

p: Densidade dos materiais de fluxo (gramas/cm?; g/cm3)

b) METODO DE MEDICAO DE VISCOSIDADE 2- REOMETRO DE PLACA PARALELA

[075] As alteracdes de viscosidade das amostras foram medidas
com o uso de um redmetro ARES (TA Instruments, New Castle, Delaware,
EUA). As amostras usadas para a medi¢cdo da reologia foram compostas
usando-se um micro-misturador Xplore de 15 milimetros (DSM Xplore, Geleen,
Holanda). Os exemplos e exemplos comparativos foram preparados sob o

mesmo histérico térmico para evitar efeitos de historico térmico sobre a
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viscosidade. As amostras contendo PP-1 e PP-2 foram misturadas a 220°C
durante 6 minutos. As amostras contendo PMP-1 foram misturadas a 280°C
durante 6 minutos, e as amostras contendo COC-1 foram misturadas a 260°C
durante 6 minutos. Todas as amostras foram prensadas a quente sob a forma
de filmes em sua temperatura de composi¢cdo com a espessura variando de 0,6
a 1,0 mm. Essas amostras de reologia foram cortadas por matriz em discos de
25 mm de diametro. Os discos de amostra foram carregados em duas placas
paralelas do redmetro (cone de 31,5 mm e placa de 25 mm em aluminio). A
viscosidade por cisalhamento dinamico foi medida com uma variacdo de
temperatura de 180°C a 350°C e novamente a 180°C para as amostras PP-1 e
PP-2; de 220°C a 350°C e novamente a 220°C para as amostras COC-1 e de
250°C a 350°C e novamente a 250°C para as amostras PMP-1 com uma
frequéncia de 1 Hz (taxa de cisalhamento dindmico de 6,28 rad/segundo). A
viscosidade dindmica das amostras em funcédo do tempo foi medida também a
uma temperatura constante (300, 320, 330 e 340°C) com uma frequéncia de
1 Hz durante 15 minutos. Os dados de viscosidade apdés 10 minutos foram
coletados e usados como os dados de viscosidade dos exemplos e exemplos
comparativos, que sao apresentados na Tabela 3.

TESTE DE FILTRAGEM

[076] As amostras foram testadas quanto a % de penetracédo de
aerossol DOP (% de Pen) e queda de pressédo (AP), e o fator de qualidade
(FQ) foi calculado. O desempenho de filtracdo (% de Pen e FQ) das mantas de
microfibra de ndo-tecido foi avaliado com o uso de um equipamento para teste
de filtros automatizado (AFT) modelo 8130 (disponivel junto a TSI, Inc., St.
Paul, MN, EUA) usando-se ftalato de dioctila (DOP) como o0 aerossol de teste.
O aerossol de DOP é nominalmente uma massa monodispersa de
0,3 micrometro de diametro mediano com uma concentracdo a montante de 70-

120 mg/m3. O aerossol foi forcado através de uma amostra de meio filtrante a
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uma taxa de fluxo calibrada de 42,5 litros/minuto (velocidade de face de 6,9 cm/s)
com o neutralizador de aerossol TSI AFT modelo 8130 desligado. O periodo de
teste total foi de 23 segundos (tempo de elevacdo de 15 segundos, tempo de
amostra de 4 segundos, e tempo de purga de 4 segundos). Simultaneamente com a
% de Pen, foi medida a queda de presséo (AP em mm de agua) no filtro usando-se
o instrumento. A concentracéo de aerossol de DOP foi medida através de dispersao
de luz tanto a montante como a jusante no meio filtrante, usando-se fotdbmetros
calibrados. A % de Pen de DOP é definida como: % de Pen = 100x(concentracao
de DOP a jusante/concentracdo de DOP a montante). Para cada material, 6
medicdes separadas foram feitas em locais diferentes na manta de BMF e a média
dos resultados foi obtida.

[077] A % de Pen e o AP foram usados para calcular um FQ através
da seguinte férmula:

FQ =-In(% de Pen/100)/ AP,
onde In corresponde ao logaritmo natural. Um valor de FQ

maior indica melhor desempenho de filtragdo, e valores menores de FQ
correlacionam-se efetivamente com um desempenho de filtragdo menor.

TESTE DE DESCARGA DE RAIOS X

[078] O fator de qualidade e a % de penetracdo das mantas de
amostra a serem testadas foram determinados antes da exposicdo a radiacdo por
raios X com o uso do meétodo de teste descrito acima. O fator inicial de qualidade é
designado como "FQo". Cada lado da manta de amostra foi exposto aos raios X
usando-se o sistema descrito a seguir, assegurando-se que toda a amostra fosse
exposta uniformemente a radiacéo por raios X. ApOs a exposi¢cao aos raios X, a
amostra do meio filtrante foi testada novamente para medir seu desempenho de
filtro (FQ e % de Pen). O procedimento foi repetido até se alcancar um teto para o
desempenho de filtro, indicando que toda a carga eletrostatica da amostra havia

sido neutralizada. A razao de % de penetracao (razéo de % de Pen) também esta
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reportada. A razéo de % de Pen foi calculada a partir da % de Pen a O minutos e a

60 minutos com o uso da equacéao onde In corresponde ao logaritmo natural:
In(%de Pen(0min)/100)
In(%de Pen(60min)/100)

Razdo de % de Pen = x 100 %.

[079] A exposicdo aos raios X foi realizada com o uso de um
sistema de exposicdo a raios X Baltograph 100/15 CP (Balteau Electric Corp.,
Stamford, CT, EUA) que consiste em um gerador de potencial constante ligado a
terra com classificacdo de 100 KV a 10 mA, uma janela de berilio (0,75 mm de
filtrac&o inerente) e uma producao de até 960 Roentgen/min a 50 cm do ponto focal
de 1,5mm x 1,5mm. A tensdo foi ajustada para 80 KV com uma corrente
correspondente de 8 mA. Um suporte para amostra foi disposto a uma distancia
aproximada de 57,2 centimetros (22,5 polegadas) do ponto focal para produzir uma
exposicao de cerca de 580 Roentgen/min.

ANALISE DE ESTABILIDADE TERMICA

[080] A estabilidade térmica de cada elemento auxiliar de
processamento foi medida com um analisador termogravimétrico (TGA), modelo
2950, disponivel junto a TA Instruments, New Castle, Delaware, EUA.
Aproximadamente 5 a 10 miligramas de material sdo colocados no TGA e
aquecidos a partir da temperatura ambiente até 500°C, a uma taxa de 10°C/min sob
um ambiente de ar, enquanto a perda de peso € medida. A Tabela A relaciona as
temperaturas nas quais foram detectadas uma perda de peso de 2%, bem como

uma perda de peso de 5%.

TABELA A
Aditivo Temperatura a 2% de perda de | Temperatura a 5% de perda de
peso (°C) peso (°C)
1 268 335
2 265 289
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EXEMPLOS 1-20 E EXEMPLOS COMPARATIVOS C1-C12

[081] Para cada um dos exemplos e exemplos comparativos, 0s
procedimentos descritos a seguir foram seguidos. Os dados destes exemplos
sao apresentados nas tabelas 1 e 2.

PREPARACAO DAS AMOSTRAS:

ETAPA A - PREPARACAO DAS MANTAS DE MICROFIBRA:

[082] Para cada manta dos exemplos 1-9, o Aditivo 1 foi mesclados
a seco com um dos graus de polipropileno, ou poli-4-metil-1-penteno na
concentracdo mostrada na Tabela 1, e a blenda foi extrudada conforme descrito em
Van A. Wente, "Superfine Thermoplastic Fibers", Industrial Engineering Chemistry,
vol. 48, paginas 1342 a 1346. A temperatura de extrusdo situava-se na faixa de
cerca de 250°C — 340°C e a extrusora era uma extrusora de rosca dupla conica
BRABENDER (disponivel comercialmente junto a Brabender Instruments, Inc.)
operando a uma taxa de cerca de 2,5 a 3kg/h (5-7Ib/h). A matriz tinha
25,4 centimetros (10 polegadas) de largura com 10 orificios por centimetro (25
orificios por polegada). As mantas de microfibra produzidas por extruséo em blocos
com passagem de ar quente em alta velocidade (meltblown) (BMF) foram formadas
com um peso base de cerca de 57 g/m?, didmetro eficaz da fibra de cerca de
8,0 micrébmetros e uma espessura de cerca de 1 mm. Similarmente, para cada
Exemplo comparativo C1-C6, uma manta de BMF foi preparada a partir do mesmo
grau de polipropileno ou poli-4-metil-1-penteno correspondendo a manta dos
exemplos, mas na condicdo de nenhum aditivo adicionado ou com o Aditivo 2
adicionado. A Tabela 1 resume as caracteristicas das mantas especificas para cada
um dos exemplos e exemplos comparativos.

ETAPA B - PREPARACAO DO ELETRETO:

[083] Cada uma das mantas de BMF preparadas para oS
Exemplos 1-10 e C1-C6 na Etapa A acima foi carregada usando-se o método

de carga mostrado abaixo.
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METODO DE CARGA 1:

[084] As mantas de BMF selecionadas preparadas na Etapa A
acima foram carregadas por hidrocarregamento com agua desionizada. A
manta de BMF foi hidrocarregada com o uso de uma aspersao fina de agua
desionizada gerada por um bocal operando a uma pressao de 896 kiloPascals
(130 psig) e um fluxo de aproximadamente 1,4 litros/minuto. As mantas de BMF
selecionadas preparadas na etapa A foram transportadas por uma esteira
porosa através da aspersao de 4gua a uma velocidade de aproximadamente
10 centimetros/segundo enquanto um vacuo remove simultaneamente a agua
através da manta por debaixo. Cada manta de BMF foi passada duas vezes
através do hidrocarregador (uma vez sequencialmente em cada lado) durante a
aspersdo, e, entdo, duas vezes sem aspersao com apenas O VACUO para
remover qualquer excesso de &gua. As mantas foram deixadas secar
completamente em ar de um dia para o outro antes do teste de filtracao.

PROCEDIMENTO DO TESTE DE FILTRACAO:

DESEMPENHO DE FILTRACAO INICIAL:

[085] Cada uma das amostras carregadas preparadas na Etapa
B acima foi cortada em uma sec¢éo de 1 metro, e cada secao foi testada em seu
estado inicial quanto a % de penetracdo de aerossol DOP (% de Pen de DOP)
e queda de pressao (AP), e o fator de qualidade (FQ) foi calculado conforme
descrito nos Meétodos de Teste descritos acima. Esses resultados estédo

reportados na Tabela 2 abaixo como % de Pen de DOP, queda de pressao e

FQ.
TABELA 1
Exemplo N s
Grau da Concentracéo de Eficacia Solidez Peso Espessura
Aditivo Resina aditivo (%, em Didmetro da (%) base F()mm)
peso) fibra (um) 0 (g/m?)
C1 nenhum| PP-1 0 8,1 54 60 1,20
1 1 PP-1 0,1 7.9 59 58 1,09
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Exemplo L,
. Grau da Con'c_entragao de .IAEf|céC|a Solidez Peso Espessura
Aditivo Resina aditivo (%, em Dl_ametro da (%) basg (mm)
peso) fibra (um) (g/m?)
2 1 PP-1 0,2 8,3 6,1 60 1,08
3 1 PP-1 0,5 8,2 6,1 60 1,08
4 1 PP-1 0,75 8,1 6,2 57 1,01
5 1 PP-1 1,0 7,9 6,1 59 1,04
Cc2 nenhum| PP-2 0 8,3 56 7,1 0,85
6 1 PP-2 0,5 7,7 58 7,5 0,85
7 1 PP-2 1 7,5 57 6,7 0,93
C3 nenhum| PMP-1 0 8,1 55 7,3 0,89
8 1 PMP-1 0,5 9,3 58 7.8 0,88
9 1 PMP-1 1 9,2 55 7.4 0,88
C4 2 PP-3 0,5 8,0 53 55 1,14
C5 2 PP-3 1 8,1 5,6 55 1,06
C6 nenhum| PP-3 0 8,0 55 57 1,0
10 1 PP-3 1 8,1 5,8 55 1,03
TABELA 2

Namero | S1au | Corcenvaedo [ManateBVF| siae | quesase | o
do Resina em peso) NUumero Pen. de | pressdo (mm (/mm H»0)

exemplo DOP de H»0)
Cc7 PP-1 nenhum C1 32,82 2,58 0,43
11 PP-1 0,1 1 8,17 2,36 1,07
12 PP-1 0,2 2 5,56 2,24 1,32
13 PP-1 0,5 3 19,82 1,72 0,95
14 PP-1 0,75 4 1,46 2,16 1,99
15 PP-1 1,0 5 1,69 2,34 1,79
Cs8 PP-2 nenhum Cc2 35,66 2,26 0,46
16 PP-2 0,5 6 0,68 2,84 1,77
17 PP-2 1,0 0,289 3,0 1,96
C9 PMP-1 nenhum C3 14,98 2,16 0,88
18 PMP-1 0,5 6,17 2,06 1,36
19 PMP-1 1,0 9 3,55 2,18 1,54
C10 PP-3 0,5 C4 29,42 2,54 0,48
Cc11 PP-3 1 C5 29,88 2,26 0,54
C12 PP-3 0 C6 34,66 1,96 0,55
20 PP-3 1 10 2 34 1,69

EXEMPLOS 21-25 E EXEMPLOS COMPARATIVOS C13-C16

[086] Para cada um dos exemplos e exemplos comparativos

apresentados abaixo, as amostras foram preparadas e os testes executados
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conforme descrito usando-se os métodos de testes de viscosidade descritos

acima. Os dados séo apresentados na tabela 3.

TABELA 3
Nimero |Resina Conce;rytragéo Temp. Visco's’ida'lde Cisalhamento ViscogidNade
do Nota | de aditivo (%, (°C) | (Equilibrio) Taxa (s%) Me,dlgao
exemplo em peso) Método
C13 PP-1 nenhum 250 336
270 211
290 127 265 1
310 65
330 7,52 6,28
21 PP-1 0,5 330 7,34 6,28
22 PP-1 1,0 250 378
270 237
290 96 265 !
310 33
330 5,75 6,28 2
Cl4 PP-2 nenhum 310 254 353 1
330 35,6 6,28 2
23 PP-2 1,0 310 205 353 1
330 18,4 6,28 2
C15 PMP-1 nenhum 250 17757
270 11937
290 6421 6,28 2
310 1891
330 266
24 PMP-1 1,0 250 10959
270 6989
290 3861 6,28 2
310 1375
330 166
C16 COoC-1 nenhum 270 3936
290 1827
310 960 6,28 2
330
600
25 COC-1 1,0 270 2142
290 1031
310 460 028 2
330 277
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[087] Para o exemplo 26, uma amostra de manta preparada no

exemplo 10 acima foi carregada usando-se hidrocarregamento (Método de

carga 1) e exposta aos raios X ionizantes, de acordo com o método do teste de

descarga de raios X descrito acima. Para o exemplo comparativo C17, a manta

de amostra preparada no exemplo 10 foi usada sem carga, e 0 mesmo teste foi

executado. Os dados séo apresentados na tabela 4.

TABELA 4
Desempenho de filtracdo apés exposicdo aos raios X
Exposi¢cédo = 0 min Exposicéo = Exposicéo = Exposicéo =
30 min 40 min 60 min
Ex.| AP |%de| FQo | AP |%de| FQ AP (%de| FQ AP |%de| FQ |Razéo
n® | (mm | Pen | (A/mm | (mm | Pen | (I/mm | (mm | Pen |(I/mm | (mm | Pen |(1/mm | de %
de | (%) de de de de | (%) de de | (W) de |dePen
H-0) H.0) | H20) H20) | H.0) H20) | H.0) H.0) | (%)
C17| 2,1 |79,9| 0,11 2 |795]| 0,11 2 795 0,11 2 793 0,12 97
26| 2 34 | 1,69 2 |42,7| 0,43 2 |57,2| 0,28 2 |73,7| 0,15 | 1108
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REIVINDICACOES

1. METODO DE PREPARAQAO DE UMA MANTA,
caracterizado pelo fato de que compreende:
preparar uma blenda que compreende:
resina termopléstica; e
elemento  auxiliar de  processamento que
compreende um oligbmero de succinimida N-substituido de amina impedida;
misturar a blenda por termofusao, sendo que a viscosidade
do fundido da blenda do elemento auxiliar de processamento e da resina
termoplastica € menor que a viscosidade do fundido da resina termoplastica
sem o elemento auxiliar de processamento; e
formar uma manta a partir da blenda termofundida.
2. METODO, de acordo com a reivindicacéo 1, caracterizado
pelo fato de que o elemento auxiliar de processamento compreende um

material contendo uma unidade de repeticdo com a seguinte formula:
R4 @)
<
R6 N—R:

I

em gue o grupo R! compreende grupo de amina impedida;

0s grupos R* e R’ compreendem, independentemente, alquileno
ou grupos de ligagcdo de alquileno substituido, ligando-se a um outro anel de
succinimida ou grupos terminais de alquila;

0s grupos R® e R® compreendem, independentemente, atomo de
hidrogénio, alquila, alquenila, alquinila, arila, heteroalquila, alquila substituido,
ou arila substituido, sendo que o material compreende até 100 unidades de
repeticao.

3. METODO, de acordo com a reivindicacdo 1, caracterizado

pelo fato de que o elemento auxiliar de processamento compreende um
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material com a seguinte férmula:

Iz

emque n éumnumerode5a?.
4. METODO DE PREPARO DE UMA MANTA DE
ELETRETO, caracterizado pelo fato de que compreende:
preparar uma blenda que compreende:
resina termoplastica; e
elemento  auxiliar de  processamento que
compreende um oligbmero de succinimida N-substituido de amina impedida;
misturar a blenda por termofuséo;
formar uma manta a partir da blenda termofundida; e
carregar eletrostaticamente da manta.
5. METODO, de acordo com a reivindicacéo 4, caracterizado
pelo fato de que o elemento auxiliar de processamento compreende um

material com a seguinte formula:
R4 @)
o
R6 N_Rl

o

em gue o grupo R! compreende grupo de amina impedida;

os grupos R* e R’ compreendem, independentemente, alquileno
ou grupos de ligacdo de alquileno substituido, ligando-se a um outro anel de
succinimida ou grupos de terminais de alquila;

0s grupos R® e R® compreendem, independentemente, atomo de

hidrogénio, alquila, alquenila, alquinila, arila, heteroalquila, alquila substituido,
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ou arila substituido, sendo que o material compreende até 100 unidades de
repeticao.

6. METODO, de acordo com a reivindicagio 4, caracterizado
pelo fato de que o elemento auxiliar de processamento compreende um

material com a seguinte férmula:

e
CH2)17
O N O
N
H n
emque n éumnumerode5a?.
7. METODO, de acordo com a reivindicacéo 4, caracterizado

pelo fato de que o elemento auxiliar de processamento compreende de 0,1 a
5,0% em peso da blenda.
8. MEIO FILTRANTE A BASE DE ELETRETO, caracterizado
pelo fato de que compreende:
manta de microfibra n&o-tecida que compreende uma
blenda de:
resina termoplastica; e
aditivo acentuador de carga que compreende um
oligbmero de succinimida N-substituido de amina impedida.
9. MEIO, de acordo com a reivindicagcao 8, caracterizado pelo
fato de que a manta de microfibra n&o-tecida compreende:
polipropileno, poli(4-metil-1-penteno), copolimeros de
propileno e 4-metil-1-penteno; ou misturas dos mesmos.
10. MEIO, de acordo com a reivindicacao 8, caracterizado pelo
fato de que o aditivo acentuador de carga que compreende um oligbmero de
succinimida N-substituido de amina impedida compreende de 0,1 a 5,0% em

peso da manta.
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