@1 P 0713202:6 B1 MODRD AT

(22) Data do Depésito: 11/07/2007

Replblica Federativa do Brasil (45) Data de Concesséo: 08/05/2018

Ministério da Industria, Comércio Exterior
e Servigos
Instituto Nacional da Propriedade Industrial

(54) Titulo: TAPETE E PROCESSOS PARA A PRODUGAO DE UM TAPETE
(51) Int.Cl.: DO6N 7/00; DO6P 3/52; DO6P 3/54

(30) Prioridade Unionista: 13/07/2006 US 60/830,941
(73) Titular(es): E.I. DU PONT DE NEMOURS AND COMPANY

(72) Inventor(es): JING C. CHANG; STEVEN D. BEARE; GREGORY A. UROVE; JOHN J.
KOZLOWSKI



119

“TAPETE E PROCESSOS PARA A PRODUGAO DE UM TAPETE”

CAMPO DA INVENCAO

[001] A presente invencao se refere a tapetes substancialmente
livres de retardantes da chama fabricados de fibras de poli(tereftalato de
trimetileno) que compreendem um veiculo minimo e, de preferéncia, um agente
antiestatico minimo.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

[002] Os tapetes que compreendem filamentos continuos
texturizados (BCF) e/ou fios descontinuos séo fabricados em uma variedade de
maneiras conhecidas pelos técnicos no assunto. Tipicamente, uma série de fios
sdo cabos torcidos juntos (cerca de 3,5 a 6,5 voltas por polegada (cerca de
1,38 a 2,56 voltas/ cm)) e fixado a quente em um dispositivo (tal como uma
autoclave) e, entdo, acolchoado em um suporte primario. O adesivo de latex e
um suporte secundario sao entdo aplicados. Os tapetes do estilo fio cortado
que possuem uma altura do fio entre cerca de 0,25 a 1 polegada (cerca de 0,64
a 2,54 cm), ou os tapetes do estilo fio em lago que possuem uma altura do fio
entre cerca de 0,125 a 0,375 polegada (cerca de 0,318 a 0,953 cm), podem ser
fabricados com fios BCF. Os pesos dos tapetes tipicos estdo entre cerca de 25
a 90 oncas por jarda quadrada (cerca de 847,8 a 3051,9 g/m?).

[003] Os tapetes fabricados a partir dos fios de poli(tereftalato de
trimetileno) (“3GT” ou “PTT”) possuem uma resisténcia intrinseca a mancha
comparavel aos fios de poli(tereftalato de etileno) (“2GT”) e uma retengao da
textura satisfatéria e resisténcia a compressdo. Ainda, os tapetes que
compreendem fios 3GT possuem maciez superior e capacidade de tingimento
comparado aos tapetes fabricados a partir dos fios 2GT, e maciez superior
comparada aos tapetes fabricados a partir do nailon.

[004] Os tapetes de poliéster sdo, em geral, tingidos com

corantes dispersos com o auxilio de um veiculo, que € um composto que tem
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por fungao abrir a estrutura de um poliéster para melhorar a capacidade de
tingimento com os corantes dispersos. O veiculo & particularmente util para
melhorar a capacidade de tingimento 3GT em tonalidades escuras durante o
tingimento continuo.

[005] Os agentes antiestaticos sdo, em geral, bem conhecidos
pelo técnico no assunto regular e, no contexto dos tapetes, sdo geralmente uma
substancia quimica aplicada topicamente, de natureza tipicamente higroscopica
para reduzir os niveis estaticos. Os agentes antiestaticos sao uteis para reduzir
os niveis estaticos 3GT para aplicagdes de maior demanda, tais como salas de
computador e tapetes comerciais, sob o Método de Teste 134 (GSA) da
American Association of Textile Chemists and Colorists (AATCC).

[006] O veiculo (e corante) e/ou agente antiestatico sdo, em
geral, aplicados no tapete pds-acolchoado.

[007] Idealmente, os tapetes de escala de laboratério produzidos
a partir de fios 3GT sdo conhecidos por possuirem uma classificacdo de
inflamabilidade de Classe |, sem a necessidade dos retardantes de chama.
Estes tapetes de escala de laboratério ideais também ndo contém um veiculo
ou agentes antiestaticos.

[008] Os tapetes que compreendem fios 3GT realmente
utilizados nas aplicagdes mundiais, porém, contém tipicamente ambos o
veiculo e o agente antiestatico e ndo satisfazem esta exigéncia de
inflamabilidade sem a utilizagdo de quantidades significativas de retardantes da
chama. Os retardantes da chama, enquanto melhoram a classificacido de
inflamabilidade de um tapete, ndo sdo economicamente vantajosos, e seria
desejavel minimizar a quantidade de retardante da chama necessario enquanto
ainda se retém as classificagdes de inflamabilidade apropriadas.

DESCRICAO RESUMIDA DA INVENCAO

[009] Foi verificado agora que os tapetes substancialmente livres de
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retardantes da chama podem ser produzidos a partir de fibras 3GT ao minimizar a
quantidade de veiculo e de agente antiestatico aplicado nas fibras 3GT.

[010] De acordo com um aspecto da presente invencéo,
portanto, € apresentado um tapete que compreende um fio de poli(tereftalato
de trimetileno), um sistema de refor¢o e um sistema adesivo, em que o fio de
poli(tereftalato de trimetileno) compreende um veiculo em um intervalo de cerca
de 25 a cerca de 3.000 ppm em peso do fio, e/ou um agente antiestatico em
uma quantidade de até cerca de 2.500 ppm, e em que o tapete é
substancialmente livre de retardante da chama.

[011] Preferencialmente, quando um veiculo € utilizado, o
veiculo esta presente em um intervalo de cerca de 25 a cerca de 2.000 ppm, de
maior preferéncia, em um intervalo de cerca de 25 a cerca de 1.000 ppm e, de
maior preferéncia, ainda, em um intervalo de cerca de 25 a cerca de 500 ppm,
em peso do fio.

[012] Preferencialmente, quando o agente antiestatico é
utilizado, ele esta presente em uma quantidade de até cerca de 2.000 ppm, de
maior preferéncia, de até cerca de 1.000 ppm e, de maior preferéncia, ainda,
de até cerca de 760 ppm, em peso do fio. Quando o agente antiestatico é
utilizado, deve haver pelo menos algum agente antiestatico (embora ndo tenha
sido explicitado nenhum limite inferior) em uma quantidade que seja efetiva
pelo menos na redugao parcial da estatica em conjunto com o efeito pretendido
deste componente, conforme sera reconhecido por um técnico no assunto.

[013] Estes tapetes possuem, de preferéncia, uma classificagao
de inflamabilidade Classe |, conforme determinado pelo teste do tipo ASTM
E648.

[014] Outro aspecto é fornecer um primeiro processo para a
producdo de um tapete substancialmente livre de retardante da chama,

conforme apresentado acima, que compreende as etapas de:
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(a) produgdo de um tapete que compreende um fio de
poli(tereftalato de trimetileno), um sistema de suporte e um sistema adesivo;

(b) aplicagdo de um veiculo ao fio de poli(tereftalato de
trimetileno); e

(c) tingimento do fio de poli(tereftalato de trimetileno) que possui
um veiculo aplicado ao mesmo.

[015] Opcionalmente, o primeiro processo compreende uma
etapa adicional de aplicagdo do agente antiestatico ao fio de poli(tereftalato de
trimetileno).

[016] Outro aspecto € fornecer um segundo processo para a
producdo de um tapete substancialmente livre de retardante da chama,
conforme apresentado acima, que compreende as etapas de:

(@) produgdo de um tapete que compreende um fio de
poli(tereftalato de trimetileno), um sistema de suporte e um sistema adesivo;

(b) tingimento do fio de poli(tereftalato de trimetileno); e

(c) aplicagdo de um veiculo ao fio de poli(tereftalato de
trimetileno).

[017] Opcionalmente, o segundo processo compreende uma
etapa adicional de aplicacdo de um veiculo ao fio de poli(tereftalato de
trimetileno) antes do tingimento.

[018] Ainda, a etapa (a) nos métodos acima compreende, de
preferéncia, as etapas de:

(a1) acolchoar o fio de poli(tereftalato de trimetileno) em um
suporte primario;

(a2) aplicar um adesivo de latex ao suporte primario; e

(a3) aplicar um suporte secundario sobre o adesivo de latex.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

[019] Todas as publicacées, pedidos de patente, patentes e
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outras referéncias mencionadas no presente, caso n&o indicadas, sao
incorporadas como referéncia no presente em sua totalidade para todos os
propositos como se totalmente apresentado.

[020] Salvo indicagdes em contrario, todos os termos técnicos e
cientificos utilizados no presente possuem o mesmo significado que aquele
comumente compreendido pelo técnico no assunto regular ao qual esta
presente invencdo se refere. Em caso de conflito, o presente relatorio
descritivo, incluindo as defini¢des, ira controlar.

[021] Exceto onde expressamente observado, as marcas
comerciais sdo mostradas em letras maiusculas.

[022] Salvo indicagdes em contrario, todas as porcentagens,
partes, proporgoes, etc., estdo em peso.

[023] Quando uma quantidade, concentragdo ou outro valor ou
parametro € dado como um intervalo, o intervalo preferido ou uma lista de
valores superiores preferiveis e valores inferiores preferiveis, deve ser
entendido como descrevendo especificamente todos os intervalos formados a
partir de qualquer par de qualquer limite de intervalo superior ou valor preferido
e qualquer limite de intervalo inferior ou valor preferido, independentemente se
os intervalos sao descritos separadamente. Onde um intervalo de valores
numeéricos é citado no presente, salvo indicagbes em contrario, o intervalo é
destinado a incluir seus pontos finais, e todos os numeros inteiros e fragdes
dentro do intervalo. Nao se pretende que o escopo da presente invengao seja
limitado aos valores especificos citados na definicdo de um intervalo.

[024] Quando o termo “cerca de” é utilizado na descricdo de um
valor ou um ponto final de um intervalo, a descricdo deve ser entendida como
incluindo o valor especifico ou o ponto final referido.

[025] Conforme utilizado no presente, os termos “compreende”,

“‘compreendendo”, “inclui”, “incluindo”, “possui”, “possuindo” ou qualquer outra
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variagdo do mesmo, pretendem abranger uma inclusdo ndo exclusiva. Por
exemplo, um processo, método, artigo ou equipamento que compreende uma
lista de elementos n&o € necessariamente limitado apenas aqueles elementos,
mas pode incluir outros elementos ndo expressamente listados ou inerentes a
tal processo, método, artigo ou equipamento. Ainda, salvo expressamente
indicado em contrario, “ou” se refere a um ou inclusivo e ndo a um ou
exclusivo. Por exemplo, uma condicdo A ou B é satisfeita por qualquer um dos
seguintes: A é verdadeiro (ou presente) e B é falso (ou ndo presente), A é falso
(ou nédo presente) e B é verdadeiro (ou presente), e ambos A e B sao
verdadeiros (ou presentes).

[026] A utilizagdo de “um” ou “uma” € empregada para descrever
os elementos e componentes da presente invencdo. Isto € realizado
meramente por conveniéncia e para fornecer um sentido geral da presente
invengao. Esta descricdo deve ser interpretada como incluindo um ou pelo
menos um e o singular também inclui o plural, a menos que o contrario seja
Obvio.

[027] Os materiais, métodos e exemplos no presente sdo apenas
ilustrativos e, exceto conforme explicitamente afirmados, ndo pretendem ser
limitantes. Embora os métodos e materiais similares ou equivalentes aqueles
descritos no presente possam ser utilizados na pratica ou no teste da presente
invencgao, os métodos e materiais apropriados sdo descritos no presente.

[028] No contexto deste relatério descritivo, uma série de outros
termos é utilizada.

[029] “Tapete” conforme utilizado no presente, mas sem ser
limitado a tapetes de fio cortado e fio em lago utilizados em aplicacbes
residenciais e comerciais, tapetes automotivos, placas de carpete, e tapetes de
banheiro e area, fabricados a partir de fio de filamento descontinuo e/ou

continuo texturizado.
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[030] “Retardante de chama” conforme utilizado no presente
significa qualquer aditivo e/ou na fibra e/ou no sistema suporte e/ou adesivo de
latex, conforme € conhecido no estado da técnica, para reduzir a tendéncia de
que um carpete queime, continue a queimar ou flua apds uma fonte de ignigéo
ter sido removida. Os exemplos ndo limitantes de retardantes da chama
utilizados na producao de tapetes incluem os compostos inorgéanicos, incluindo,
mas nao limitados a, trihidrato de aluminio (ATH), éxido de antimdnio, borato
de zinco e estanato de zinco; compostos organicos halogenados, incluindo,
mas nao limitados a, pentabromodifenil éter, octabromodifenil éter e
hexabromobenzeno; e compostos de fosfato incluindo, mas n&o limitados a,
fosfato de tribromopropila. As classificagbes de inflamabilidade se referem ao
sistema de classificagdo National Fire Protection Association’s (NFPA) para a
inflamabilidade dos materiais, NFPA 253, também conhecido como Método de
Teste Ferederal 372 e American Society for Testing Materials ASTM E648.

[031] Tipicamente, os retardantes da chama estdo presentes na
fibra e/ou no sistema de suporte e/ou no sistema adesivo de um tapete 3GT em
um intervalo de cerca de 2% a cerca de 6% em peso da fibra e/ou sistema de
suporte (cerca de 20.000 ppm a cerca de 60.000 ppm). Por exemplo, tapetes
3GT contendo ATH medem tipicamente cerca de 2 a cerca de 4% em peso de
aluminio, em peso do tapete. Os tapetes nao contendo quantidades detectaveis
de ATH geralmente contém cerca de 1.755 ppm (0,1755%) de aluminio ou
menos. Os tapetes nao contendo quantidades detectaveis de retardantes da
chama contendo fésforo contém, tipicamente, cerca de 1.100 ppm (0,11% em
peso) ou menos fosforo e, em geral, no intervalo de cerca de 600 ppm (0,06%
em peso) a cerca de 1.100 ppm (0,11% em peso) de fosforo. Os tapetes néo
contendo quantidades detectaveis de retardantes da chama contendo zinco
contém, tipicamente, cerca de 1.100 ppm (0,11% em peso) de zinco ou menos

e, em geral, no intervalo de cerca de 120 ppm (0,012% em peso) a cerca de

Peticao 870180015134, de 26/02/2018, pag. 16/31



8/19

1.100 ppm (0,11% em peso) de zinco. O termo “quantidade detectavel de uma
substancia”, conforme utilizado no presente, pode incluir uma quantidade de
substancia detectavel utilizando técnicas padrao conhecidas no estado da
técnica relacionada para os propésitos de detecgao da substancia.

[032] “Substancialmente livre de retardante da chama” conforme
utilizado no presente significa menos de uma quantidade util, isto €, uma
quantidade capaz de reduzir a tendéncia de um tapete de queimar, continuar a
queimar, ou fluir apés uma fonte de ignigéo ter sido removida, do retardante da
chama e/ou na fibra e/ou no sistema de suporte e/ou no sistema adesivo. Uma
quantidade util de retardante da chama e/ou na fibra e/ou no sistema de
suporte e/ou no sistema adesivo de um tapete 3GT € de mais de cerca de
20.000 ppm de retardante da chama (cerca de 2% em peso), em peso do
tapete. Um “tapete substancialmente livre de retardante da chama” contém, de
preferéncia, menos de cerca de 2.000 ppm (0,2% em peso), de maior
preferéncia, menos de cerca de 1.000 ppm (0,1% em peso), de maior
preferéncia, ainda, menos de cerca de 500 ppm (0,05% em peso), de maior
preferéncia, ainda, menos de cerca de 50 ppm (0,005% em peso) e, de maior
preferéncia, ainda, 0 ppm de retardante(s) da chama (“livre de retardante da
chama”), em peso do tapete.

[033] Na auséncia de uma indicacdo contraria, uma referéncia
ao “poli(tereftalato de trimetileno)” (“3GT” ou “PTT”) pretende englobar os
homopolimeros e os copolimeros contendo pelo menos cerca de 70% em mol
de umidade repetidas de tereftalato de trimetileno e composi¢cdes poliméricas
compreendendo pelo menos cerca de 70% em mol de homopolimeros e
copolimeros. Os poli(tereftalato de trimetileno)s preferidos contém pelo menos
cerca de 85% em mol, de preferéncia, pelo menos cerca de 90% em mol, de
maior preferéncia, pelo menos cerca de 95% em mol, de maior preferéncia,

ainda, pelo menos cerca de 98% em mol e, de maior preferéncia, ainda, cerca
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de 100% em mol de unidades repetidas de tereftalato de trimetileno.

[034] O “fio de filamento continuo texturizado de poli(tereftalato
de trimetileno)” ou “fio de filamento continuo texturizado 3GT” ou “fio de
filamento continuo texturizado PTT” pode ser fabricado, por exemplo, pelos
processos descritos dos documentos US 5.662.980, US 5.645.782, US
6.242.091, US 6.684.618 e US 2005/0147784 A1. Entretanto, qualquer método
de fabricacdo de tal fio € aceitavel, conforme € conhecido pelo técnico no
assunto regular.

[035] O “fio descontinuo de poli(tereftalato de trimetileno)” ou “fio
descontinuo 3GT” ou “fio descontinuo PTT” pode ser fabricado, por exemplo,
pelos processos descritos dos documentos US 6.752.945, US 6.458.455, US
6.641.916 e US 2004/0146711 A1. Entretanto, qualquer método de fabricacao
de tal fio é aceitavel, conforme € conhecido pelo técnico no assunto regular.

[036] “Veiculo” conforme utilizado no presente significa um
composto orgénico aromatico cuja fungdo é abrir a estrutura do 3GT, um
poliéster aromatico, para melhorar a capacidade de tingimento com corantes
dispersos. Os exemplos de veiculos incluem, mas ndo estdo limitados a,
benzoato de benzila; benzoato de bifenil butila; benzoato de buitila; ftalimida de
butila; N,N-dietil-m-toluamida (DEET); ftalato de dimetila; difenil éter;
hexilbenzoato de 2-etila; benzoato de hexila; benzoato de isopropila; benzoato
de octila; o-fenil fenol; ftalimida de propila; e tricloro benzeno. Nas realiza¢des
em que um veiculo esta presente, o veiculo esta presente no tapete em um
intervalo de cerca de 25 a cerca de 3.000 ppm em peso do fio de
poli(tereftalato de trimetileno), de maior preferéncia, em um intervalo de cerca
de 25 a cerca de 2.000 ppm, de maior preferéncia, ainda, em um intervalo de
cerca de 25 a cerca de 1.000 ppm e, de maior preferéncia, ainda, em um
intervalo de cerca de 25 a cerca de 500 ppm.

[037] “Agente antiestatico” conforme utilizado no presente € uma
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substancia quimica aplicada topicamente de natureza higroscopica. Os
exemplos de agentes antiestaticos incluem, mas n&o estdo limitados a, fosfatos
de dibutila, dietanolamidas, aminas de acido graxo terciarias etoxiladas,
compostos de 6xidos de polietileno de cadeia longa, e compostos de amdnio
quaternario. A quantidade de agente antiestatico em uma amostra de tapete é
determinada por meios bem conhecidos pelos técnicos no assunto regular da
arte relevante.

[038] Por exemplo, o fosfato de dibutil residual € detectado pela
Cromatografia Liquida de Alta Pressé&o (HPLC). Para os propdésitos da presente
invencgao, os valores de fosfato de dibutila residual em ppm refletem o fosfato
de dibutila compreendendo cerca de 75% do agente antiestatico. Portanto, por
exemplo, 500 ppm de fosfato de dibutila residual reflete o agente antiestatico
estando presente no tapete em cerca de 666,7 ppm em peso de fio de
poli(tereftalato de trimetileno). Nas realiza¢gées onde o agente antiestatico esta
presente no tapete, o agente antiestatico esta presente em até cerca de 1.875
ppm de fosfato de dibutila residual (2.500 ppm de agente antiestatico) em peso
de fio de poli(tereftalato de trimetileno), de preferéncia, até cerca de 1.500 ppm
de fosfato de dibutila residual (2.000 ppm de agente antiestatico), de maior
preferéncia, até cerca de 750 ppm de fosfato de dibutila (1.000 ppm de agente
antiestatico) e, de maior preferéncia, ainda, até cerca de 570 de fosfato de
dibutila residual (760 ppm de agente antiestatico).

[039] Nas realizagdes livre de um veiculo, um método para a
producao de tapetes livres de retardante da chama compreende:

(a) acolchoar o fio de poli(tereftalato de trimetileno) para produzir
um tapete;

(b) tingir dito tapete; e

(c) aplicar o agente antiestatico em dito tapete.

[040] O veiculo e/ou o agente antiestatico séo, tipicamente (mas
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nao sempre), aplicados ao tapete pds-acolchoamento. A aplicagcdo de um
veiculo e, opcionalmente, um agente antiestatico ao tapete acolchoado pode
ser realizada por qualquer método conforme é conhecido pelo técnico no
assunto regular. De preferéncia, um veiculo é aplicado por adicdo a um banho
de corante ou licor no tingimento em partes (batelada) e continuo (intervalo),
bem como por meio de um veiculo residual nos tanques de enxagie de um
intervalo de corante continuo. O agente antiestatico €, de preferéncia, aplicado
por aplicagdo em spray no tapete tingido apos a extragdo e antes da secagem.

[041] Os tapetes da presente invengdao, compreendendo um
veiculo, podem ser tingidos por qualquer método conhecido por um técnico
regular no assunto. Os métodos particularmente preferidos sdo aqueles
utilizados para tingir tapetes compreendendo fios de poli(tereftalato de etileno).
Em uma realizagdo, a aplicagédo do veiculo e o tingimento do tapete podem ser
realizados de modo substancialmente simultdneo, de preferéncia,
simultaneamente.

EXEMPLOS

[042] A presente invencdo ¢é definida adicionalmente nos
seguintes Exemplos. Deve ser entendido que estes Exemplos, embora
indiguem as realizacdes preferidas da presente invengao, sdo dados apenas
como meio de ilustracdo. A partir da discussao acima e destes Exemplos, um
técnico no assunto pode verificar as caracteristicas preferidas da presente
invengcao e, sem se desviar do espirito e do escopo do mesmo, pode realizar
diversas mudancas e modificacbes da presente invencdo para adapta-la a
diversos usos e condigdes.

[043] O significado das abreviagbes € conforme segue: “h”

““ ”

significa hora(s), “min” significa minutos(s), “sec” significa segundo(s), “m

significa metro(s), “cm” significa centimetro(s), “g” significa grama(s), “oz

significa onga(s), “yd?” significa jarda(s) quadrada, “dpf’ significa denier por
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filamento, “mg” significa miligrama(s), “kg” significa quilograma(s), “mL” significa
mililitro(s), “pL” significa microlitro(s), “in” significa polegada(s), “3GT" significa
poli(tereftalato de trimetileno), “2GT” significa poli(tereftalato de etileno), “mpm”
significa metros por minuto, “rpm” significa rotagdes por minuto, “ppm” significa
partes por milhdo, e “% em peso” significa porcentagem em peso.

EXPERIMENTAL

[044] Um fio de filamento continuo texturizado (BCF) de 1.400 —
1.500 denier, 18 — 20 dpf, foi fiado a partir do polimero 3GT em uma
temperatura de fiagao de cerca de 250°C e em uma velocidade de fiagao de
cerca de 2.500 a 3.500 mpm. A secéao transversal da fibra era trilobal com uma
Proporgao de Modificacdo de 1,7 a 3,0.

[045] Os fios de BCF foram torcidos em cabo em um nivel de
tor¢do de cerca de 3,5 a 6 voltas por polegada (8,9 a 15,2 voltas/cm) e uma
velocidade de cerca de 4.500 a 7.000 rpm em uma maquina de torcdo de cabo.
Os fios de BCF torcidos foram continuamente fixados por calor utilizando um
tunel Superba equipado com um sistema de valor circulante. Um carretel de
série exclusiva ou uma caixa de vedacido convencional foram utilizados, com
uma temperatura de pré-texturizagado de cerca de 190 a 208°F (87,8 a 97,8°C)
e uma temperatura do tunel de cerca de 270 a 300°F (132,2 a 148,9°C). A
velocidade da correia era de cerca de 10 a 20 mpm, e o comprimento do tunel
erade6a12m.

[046] Os tapetes de fio cortado residenciais de densidade média
com um peso de base de 25 a 75 oz/yd? (847,8 — 2543,3 g/m?) foram
acolchoados a partir dos fios fixados a quente 3GT. A largura total (12 a 15 pés
de largura (3,62 — 4,57 m)) foi tingida em intervalo continuamente em um pH de
4,0 a 8,0 em uma cor bege utilizando um vaporizador horizontal, ou foi tingido
de outra maneira por um processo de tingimento por partes (tal conforme seria

conhecido pelo técnico no assunto regular). De 0,5% a 5,0% do veiculo em
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peso do tapete, normalmente utilizado para tingir o poliéster 2GT, foi
adicionado a mistura do corante. As substancias quimicas que foram utilizadas
no tingimento e no acabamento do processo de tingimento estdo listadas na
Tabela 1. As substancias quimicas tipicas foram utilizadas para o latex (83,5%
de sélidos) — carga (CaCO:s) e latex de borracha de estireno butadieno (SBR).

O latex estava em 425 partes.

TABELA 1
Substéancia quimica % em peso
Condicionador de agua 0,172 1%
Agente molhante nao iénico 0,1a1%
Tampéao Conforme necessario
Veiculo 0,5a5%
Corantes dispersos (bege) 0,1a2%

[047] O processo de tingimento continuo era:

1. Back beat & vacuo;

2. Pré-vapor a 175 - 200°F (79,4-93,3°C);

3. Aplicagao do corante a 400% de umidade retida, aplicar a 90°F
(32,2°C);

4. Vapor por 8 a 10 minutos a 208°F (97,8°C);

5. Trés pos-lavagens & -extragdes;

6. Secadores topicos opcionais; por exemplo, agente antiestatico,
fluoroquimico;

7. Secar em um secador de zona multipla iniciando a 280°F
(137,8°C) e terminando a 260°F (126,7°C);

8. A velocidade do processo era 50 a 150 pés por minuto (15,2-
45,7 mpm).

[048] O processo de aplicacao de latex era:

1. Aplicar latex de 4 a 10 oz/ yd? (135,6 a 339,1 g/m?) no suporte
secundario;

2. Aplicar latex de 15 a 35 oz/ yd? (508,7 a 1186,9 g/m?) no
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suporte primario;

3. Passar sob o rolo casamento;

4. Velocidade do processo — 50 a 150 pés por minuto (15,2-45,7
mpm);

5. Inicio da cura a cerca de 425°F (218.3°C) e final a cerca de
320°F (160°C).

PROCESSO DE ANALISE DO VEICULO

[049] As fibras da face foram cisalhadas do tapete, tal que nao
permaneceu nenhum material de suporte nas fibras. 1,0 g de fibra foi colocado
em um frasco de tampa de rosca de 40 mL, que foi entdo preenchido com 20
mL de metanol. O frasco foi entdo colocado em um banho de agua a 60°C por
2 horas, apos o qual o frasco foi removido e deixado em temperatura ambiente.
Uma pipeta descartavel foi utilizada para transferir 2 mL de solugdo em um
frasco de cromatografia a gas (GC). A solugdo foi entdo analisada por GC
utilizando um procedimento de calibracdo padrao externa. Este procedimento
determinou a concentracdo de um veiculo.

PARAMETROS DE INSTRUMENTAGCAO

condicdes do GC:

modelo do GC: Agilent 6890;

coluna do GC: HP 5, 30 m x 0,25 mm x 250 mm;
condicdes do forno: temp. inicial = 40°C,;

tempo inicial = 0 min;

velocidade = 10°C/ min;

temp. final = 200°C;

tempo final = 16 min;

proporcao da divisdo: 20,92:1;

fluxo da divisao: 20,9 ml/min;

fluxo total: 24,5 mL/min;
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taxa do fluxo: 1,0 mL/min;

modo do fluxo: fluxo constante;

gas do veiculo: hélio;

temp. do detector (FID): 300°C;

fluxo de hidrogénio: 30 mL/min;

fluxo de ar: 400 mL/min;

fluxo combinado: 25,0 mL/min;

taxa de dados: 10 Hz;

volume de injecdo: 1 uL;

modo de calculo: Porcentagem Padréo Externa;

software: HP Chemstation Version A. 08.03;

frasco de extracdo: VWR Traceclean Precleaned, frasco de 40
mL, borossilicato claro;

solucdo de extragdo: metanol, EMD Science, para GC,
cromatografia liquida de alta pressdo (HPLC), espectrometria e analise de
gradiente.

EXEMPLO 1

[050] O teste da pilula de metamina é descrito no FF 1-70
conforme encontrado em 16 CFR § 1630 e também ASTM D-2859,
Inflamabilidade de Superficie de Tapetes e Tapetes Pequenos.

[051] O desempenho de queima descreve a distancia média de
queima dos totais do teste de pilula indicada nas Tabelas abaixo. Apds a
chama ter sido extinguida em uma amostra, foi realizada uma medida da
queima, que era a distdncia minima a partir extremidade queimada para um
molde de metal circular de oito polegadas (a distdncia da queima).
Tipicamente, uma amostra de tapete foi dividida em oito subamostras, cada um
do tamanho do molde de metal circular, e foi calculada uma distancia da

queima média com base nas medidas de queima média (a distdncia da
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queima). A distancia da queima era, portanto, uma medida inversa da
quantidade de uma amostra de tapete queimado; por exemplo, um tapete que
nao queima possuia uma distancia de queima de 1 polegada, enquanto o
tapete que queimou completamente do centro do modelo de metal circular para
as extremidades do molde de metal circular possuem uma distancia de 0O
polegada.

[052] Conforme utilizado no presente, uma distancia de queima
meédia superior a 3 polegadas indica um desempenho excelente. Uma distancia
de queima média superior a 1,0 polegada a 3,0 polegada (desempenho de
queima superior a 1 polegada em um “passe” sob o teste da pilula) indica um
desempenho de queima marginal. Uma distancia de queima média inferior ou
igual a 1 polegada (falha no teste da pilula) indica um baixo desempenho de
queima. Uma distancia de queima média para as amostras de tapete 1 — 4 é

apresentada na Tabela 2.

TABELA 2
Amostra do Estagio Veiculo (ppm)| Teste da pilula| Desempenho | Distancia de
tapete (passaltotal) de queima |queima (pol.)’
1 Acolchoado 0 5/5 Marginal 2.85
Tingido 3968
Acabado 3557
2 Acolchoado 0 7/8 Marginal 2,35
Tingido 4328
Acabado 4062
3 Acolchoado 0 8/8 Marginal 2,72
Tingido 4077
Acabado 3651
4 Acolchoado 0 7/8 Marginal 2,35
Tingido 4843
Acabado 3617

' a distancia média das extremidades da queimadura no molde
circular — distancia preferida > 3 polegada.
[053] Os exemplos na Tabela 2 eram resultados do teste da

pilula tipicos para os niveis de veiculo residual no intervalo de 3500 a 4000
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ppm para quatro tapetes de fio cortado residenciais diferentes. Os tapetes
acolchoados deste modo n&o possuiam um veiculo detectavel, enquanto que
os tapetes tingidos com uma pequena quantidade de veiculo continham de
4.000 a 5.000 ppm do veiculo. Apés o acabamento (suporte/ latex), o veiculo
caiu visivelmente para o intervalo de 3.500 a 4.000 ppm. Em todos os casos, as
distdncias da queimadura para os tapetes tingidos com 4.000 a 5.000 ppm de
veiculo foram relativamente baixas, isto €, < 3 polegadas, indicando um
desempenho de queima marginal apesar de passar tecnicamente no teste da
pilula. A produgcédo comercial de veiculo com estes resultados do teste da pilula
marginal iria requerer um retardante da chama para assegurar os resultados

consistentes.

TABELA 3
Amostra de Peso do Peso do latex | Veiculo | Teste da pilula [Desempenho de
tapete |[tapete (0z/yd?) (ozlyd?) (ppm) (passal total) queima
5 26 (881,7 g/m?)| 28,2 (956,3 368 8/8 Excelente
g/m?)
6 40 (1356,4 30,7 (1041,0 273 8/8 Excelente
g/m?2) g/m?2)

[054] As amostras do tapete na Tabela 3 eram resultados do
teste da pilula tipicos para diferentes tapetes de fio cortado residenciais
contendo niveis de veiculo residuais no intervalo de 25 a 400 ppm. As
distdncias de queima eram tipicamente superiores a 3,5 polegadas, um
resultado excelente. As amostras de tapete contendo entre 25 a 3000 ppm de
veiculo passaram no teste da pilula e queimaram distancias tipicamente
superiores a 3,5 polegada, um resultado excelente, ndo requerendo a utilizagéo
de retardantes da chama. As amostras de tapete controle ndo contendo o
veiculo passaram no teste da pilula e queimaram distancias superiores a 3,5
polegadas.

EXEMPLO 2

[055] Para analisar o fosfato de dibutila residual, as amostras
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foram testadas utilizando um HPLC com um sistema de detecgao
espectrofotométrica de massa eletrospray de ion negativo (modo SIM). A fase
movel era agua (contendo 200 mg/L de carbonato de amdnio) com um
gradiente de isopropanol. As amostras foram extraidas com agua deionizada
em um banho ultrassénico e filtradas antes da injecdo (amostras quentes ao

toque quando removidas do banho apds cerca de 1 hora). A coluna utilizada

era um Hypercarb (Thermo Electron Corp., San Jose, Cal., EUA) 3 x 150 mm, 5

pm, a 80°C.
TABELA 4
Amostra do |Tapete apoés o| Veiculo Fosfato de | Teste da pilula | Desempenho de
tapete tratamento (ppm) dibutila (passal total) queima
(ppm)
7 Controle 542 4200 5/8 Baixo
7A Seco a 150°C 214 3200 2/8 Baixo
por 1 hora
7B Extragao por 413 570 8/8 Excelente
agua quente

[056] Uma amostra 7 do tapete controle 3GT foi topicamente
tratada com 3M Protective Chemical PM-1451 (disponivel pela 3M Protective
Materials Division, 3M Center, St. Paul, Minn., EUA) e agente antiestatico. De
uma perspectiva do fabricante de tapete, seria pratico tingir um tapete 3GT no
mesmo moinho acerca de do mesmo tempo que o tapete 2GT. Um tapete 3GT
tingido em tal moinho poderia absorver o veiculo residual presente apos um
processo de tingimento 2GT. Portanto, a amostra de tapete contém uma
pequena quantidade de veiculo residual, 542 ppm, absorvido a partir do banho
de enxagule apés um tingimento do tapete 2GT. A presenga de uma quantidade
relativamente alta, 4200 ppm, de agente antiestatico, conforme medido pelo
fosfato de dibutila, era responsavel pelo baixo desempenho no teste da pilula e
pelo baixo desempenho de queima. Quando a amostra do tapete 7 foi aquecida
a cerca de 150°C por cerca de 1 hora, um pouco do veiculo foi removido junto

com algum agente antiestatico, mas o desempenho do teste da pilula e o
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desempenho de queima ainda eram baixos (amostra do tapete 7A). Pelo fato
de agente antiestatico ser insoluvel em agua, a extragcdo em agua quente (um
procedimento de limpeza a vapor comum utilizado para limpar tapetes) reduziu
significativamente o nivel de agente antiestatico, conforme medido pelo fosfato
de dibutila residual, que resultou no desempenho aceitavel do teste da pilula
(amostra do tapete 7B) e um excelente desempenho de queima.

[057] Assumiu-se que o fosfato de dibutila compreendeu cerca
de 75% do agente antiestatico presente nas amostras do tapete. Portanto, para
a amostra do tapete 7, o agente antiestatico estava presente no tapete em
cerca de 5.600 ppm; para a amostra do tapete 7A, o agente antiestatico estava
presente no tapete em cerca de 4.267 ppm e, para a amostra do tapete 7B, o

agente antiestatico estava presente no tapete a cerca de 760 ppm.

TABELA 5
Amostrado | Veiculo (ppm) |Fosfato de dibutilaj Teste da pilula |Desempenho de
tapete (ppm)? (passal total) queima
8 74 <150 8/8 Excelente
9 29 <150 8/8 Excelente
10 52 <150 8/8 Excelente
11 51 <150 8/8 Excelente
12 33 <150 8/8 Excelente
13 278 <150 8/8 Excelente
14 185 <150 8/8 Excelente

2 O limite de detecgao era de 150 ppm.

[058] As amostras do tapete na Tabela 5 eram resultados do
teste de pilha tipicos para diferentes tapetes de fio cortado residenciais
contendo o veiculo residual no intervalo de 25 a 300 ppm e 0s niveis de agente
antiestatico residual inferiores a 150 ppm (limite de detecg¢ao) conforme medido
pelo fosfato de dibutila residual. As distancias queimadas eram tipicamente

superiores a 3,5 polegadas, um resultado excelente.
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REIVINDICACOES

1. TAPETE, caracterizado por compreender um fio de
poli(tereftalato de trimetileno), um sistema de reforgo e um sistema adesivo, em
que o fio de poli(tereftalato de trimetileno) compreende um veiculo em um
intervalo de 25 a 3.000 ppm em peso do fio, em que o tapete contém menos de
2.000 ppm do(s) retardante(s) da chama, em peso do tapete, e em que o tapete
possui uma classificagdo de inflamabilidade Classe |, conforme determinado
pelo teste do tipo ASTM E648.

2. TAPETE, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fio de poli(tereftalato de trimetileno) compreender o veiculo em um
intervalo de 25 a 2.000 ppm em peso do fio de poli(tereftalato de trimetileno).

3. TAPETE, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fio de poli(tereftalato de trimetileno) compreender o veiculo em um
intervalo de 25 a 1.000 ppm em peso do fio de poli(tereftalato de trimetileno).

4. TAPETE, de acordo com a reivindicagao 1, caracterizado
pelo fio de poli(tereftalato de trimetileno) compreender o veiculo em um
intervalo de 25 a 500 ppm em peso do fio de poli(tereftalato de trimetileno).

5. TAPETE, de acordo com qualquer uma das reivindicagcoes
1 a 4, caracterizado pelo fio de poli(tereftalato de trimetileno) compreender
adicionalmente um agente antiestatico em uma quantidade de até 2.500 ppm
em peso do fio de poli(tereftalato de trimetileno).

6. TAPETE, de acordo com qualquer uma das reivindicagdes
1 a 5, caracterizado pelo tapete conter até 1.755 ppm (0,1755% em peso) de
aluminio, até 1.100 ppm (0,11% em peso) de fosforo, e até 1.100 ppm (0,11%
em peso) de zinco, em peso do tapete.

7. PROCESSO PARA A PRODUCAO DE UM TAPETE,
conforme definido em qualquer uma das reivindicacbées 1 a 4 e 6, caracterizado

por compreender as etapas de:
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(a) acolchoar o fio de poli(tereftalato de trimetileno) para produzir
um tapete que compreende um fio de poli(tereftalato de trimetileno), um
sistema de suporte e um sistema adesivo;

(b) aplicar um veiculo ao fio de poli(tereftalato de trimetileno); e

(c) tingir o fio de poli(tereftalato de trimetileno).

8. PROCESSO, de acordo com a reivindicagdo 7,
caracterizado por compreender ainda a etapa de aplicar um agente antiestatico
ao fio de poli(tereftalato de trimetileno).

9. PROCESSO PARA A PRODUCAO DE UM TAPETE,
conforme definido em qualquer uma das reivindicagdes 1 a 6, caracterizado
pelo fato de compreender as etapas de:

(a) acolchoar o fio de poli(tereftalato de trimetileno) para produzir
um tapete que compreende um fio de poli(tereftalato de trimetileno), um
sistema de suporte e um sistema adesivo;

(b) tingir o fio de poli(tereftalato de trimetileno); e

(c) aplicar um agente antiestatico ao fio de poli(tereftalato de
trimetileno).

10. PROCESSO, de acordo com a reivindicacdo 9,
caracterizado por compreender ainda a etapa de aplicar um veiculo ao fio de
poli(tereftalato de trimetileno) antes do tingimento.

11. PROCESSO, de acordo com qualqguer uma das
reivindicagbes 7 a 10, caracterizado pela etapa de acolchoamento (a)
compreender as etapas de:

(a1) acolchoar o fio de poli(tereftalato de trimetileno) em um
suporte primario;

(a2) aplicar um adesivo de latex ao suporte primario; e

(a3) aplicar um suporte secundario sobre o adesivo de latex.
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