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“COMPOSIGAO A BASE DE TEREFTALATO DE POLITRIMETILENO,
PROCESSO PARA PREPARAR UMA COMPOSIGCAO A BASE DE
TEREFTALATO DE POLITRIMETILENO E ARTIGO”

REFERENCIA CRUZADA A0S PEDIDOS RELACIONADOS

/ O presente pedido esta relacionado ao pedido US 11/834,232 de
propriedade comum dos Estados Unidos, depositado em 6 de Agosto de 2007,
intitulado "FLAME RETARDANT POLYTRIMETHYLENE TEREPHTALATE
COMPOSITION" (Referéncia interna CL3587); pedido US 11/834,248 de
propriedade comum dos Estados Unidos, depositado em 6 de Agosto de 2007,
intitulado "FLAME RETARDANT | POLYTRIMETHYLENE TEREPHTALATE
COMPOSITION" (Referéncia interna CL3879); pedido US. 11/834,260 de
propriedade comum dos Estados Unidos, depositado em 6 de Agosto de 2007,
intitulado "FLAME RETARDANT POLYTRIMETHYLENE TEREPHTALATE
COMPOSITION" (Referéncia interna CL3880); e pedido US 11/834,289 de
propriedade comum dos Estados Unidos, depositado em 6 de Agosto de 2007,
intitulado "FLAME RETARDANT POLYTRIMETHYLENE TEREPHTALATE
COMPOSITION" (Referéncia interna CL3942).

CAMPO DA INVENCAO

' A presente invengdo estd relacionada a composi¢ces de:

tereftalato de politrimetileno retardadoras de chamas compreendendo sais de
sulfonato fluorado como um aditivo retardador de chama.

ANTECEDENTES DA INVENCAO

O tereftalato de politrimetileno ("PTT") € em geral preparado pela
reagdo de policondensacgao de 1,3-propanodiol com acido tereftalico ou eésteres
de acido tereftalico. A resina PTT, quando comparada a tereftalato de
polietileno ("PET", produzido com etileno glicol em oposigéo a 1,3-propano diol)
ou tereftalato de polibutileno ("PBT", produzido com 1,4-butano diol em

oposicdo a 1,3-propano diol), & superior em caracteristicas mecanicas,
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resisténcia a intempéries, resisténcia a envelhecimento por calor e resisténcia a
hidrélise.

PTT, PET e PBT encontram uso em muitas areas de aplicagao
(tais como carpetes, decoragdo de ambientes, partes automotivas e partes
eletrénicas) que necessitam um determinado nivel de retardamento de chama.
E sabido que PTT em (e por) si mesmo pode, sob determinadas circunstancias,
apresentar retardamento a chama insuficiente, o que atualmente limita muitas
das referidas areas de aplicacgéo. ‘

Diversas téntativas de aprimorar as propriedades de retardamento
de chama das composi¢gées PTT tém sido feitas através da adi¢éo de diversos
aditivos retardadores de chama. Por exemplo, composi¢des PTT contendo
retardadores de chama do tipo halogénio foram amplamente estudadas. Por
exemplo, o documento GB 1473369 divulga uma composi¢cdo de resina
contendo tereftalato de polipropileno ou PBT, éter decabromodifenilico, triéxido
de antimonio e asbestos. O documento US 4131594 divulga uma composi¢éao
de resina contendo PTT e um copolimero de enxerto retardador de chama do
tipo halogénio, tais como um oligémefo de policarbonato de éter
decabromobifenilico oU tetrabromobisfenol A, 6xido de antiménio e fibra de
vidro.

Diversas tentativas tém sido feitas para preparar formulagbes de
poliéster retardadoras de chama livres de halogénio. Processos para produzir
retardador de chama de poliésteres ao usar retardadores de chama livres de
halogénio a base de compostos contendo P e contendo N s&o bem conhecidos.
Assim, o documento JP-A-06/157880 descreve tereftalatos de polialquileno
contendo cianurato de melamina e um fosfato aromatico. O documento JP-B-
3115195 descreve poliésteres com compostoé N-heterociclicos e um composto
de grupo polifuncional e opcionalmente um retardador de chama a base de P.

O documento US 4203888 divulga um poliéster com difosfatos orgénicos.
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Entretanto a composigdes nao exibem boa estabilidade térmica especialmente

em envelhecimento por calor prolongado.

Os documentos EP-A-0955338, EP-A-0955333 e JP-A-O
7/310284 propdem composigbes de resina PBT contendo cianurato de
melamina, polifosfato de amoénia ou polifosfato de melamina, éster fosfato e
fibra de vidro. As referidas composigdes, entretanto, apresentam uma grande
deformagdo de empenamento e uma aparéncia pobre quando moldadas, e
assim nao podem satisfazer de modo suficiente as necessidades do mercado.

O documento US 2002/0120076 A1 descreve uma composic¢ao de
moldagem de poliéster com uma combinagédo aprimorada de capacidade de
fluxo e propriedades mecanicas. A composicdo de moldagem compreende a
partir de 80 a 99,9 partes em peso de poliéster termoplastico e a partir de 0,1 a
20 partes em peso de um copolimero de enxerto de poliamina-poliamida onde
o total das partes em peso do poliéster e do copolimero de enxerto &€ 100. O
copolimero de enxerto de poliamina-poliamida é preparado utilizando os
mondmeros a seguir: (a) a partir de 0,5 a 25 % em peso, preferivelmente a
partir de 1 a 20 % em peso, e particularmente preferivelmente -a partir de 1,5 a
16 % em peso, com base no copolimero de enxerto, de uma poliamina
ramificada possuindo pelo menos 4 atomos de nitrogénio, preferivelmente pelo
menos 8 atomos de nitrogénio, e particularmente prefe_rivelmente. pelo menos
11 atomos de nitrogénio, e dotada de um nimero médio de massa molar M, de
pelo menos 146 g/mol, preferivelmente de pelo menos 500 g/mol, e
particularmente preferivelmente de pelo menos 800 g/mol, e (b) mondmeros de
formagdo de poliamida selecionados a partir de lactamas, acidos w-
aminocarboxilicos, e/fou a partir de combinagdes equimolares de diamina e
acido dicarboxilico.

Ha ainda necessidade de proporcionar composi¢cdes PTT com

propriedades aprimoradas de retardamento de chama.

3y
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DESCRICAO RESUMIDA DA INVENCAO

De acordo com a presente invengdo, foi observado que sais
sulfonato fluorados podem ser misturados em PTTs para aprimorar de modo
eficaz as propriedades de retardamento de chama dos referidos PTTs.

A presente invengdo assim proporciona uma composi¢ao a base
de PTT compreendendo: (a) de cerca de 75 a cerca de 99,9 % em peso de um
componente de resina (com base no peso total da composigcéo)
compreendendo pelo menos cerca de 70 % em peso de PTT (com base no
peso do componente de resina), e (b) de cerca de 0,02 a cerca de 25 % em
peso de um pacote de aditivos (com base no peso total da composi¢éo), em
que o pacote de aditivos compreende de cerca de 0,02 a cerca.de 5 % em
peso de um sal sulfonato fluorado como um aditivo retardador de chama (com
base no peso total da composigéo).‘

| O PTT é do tipo produzido por policondensagdo. de acido
tereftalico ou éacido equivalente e 1,3-propanodiol, com o 1,3-propanodiol
preferivelmente sendo do tipo que é obtido bioquimicamente a partir de uma
fonte renovavel (1,3-propanodiol “biologicamente derivado”).

A invengao também se refere a um processo para preparar uma
composicdo a base de PTT com retardamento de chama aprimorado,
compreendendo as etapas de:

a) fornecer o sal sulfonato fluorado e o PTT,;

b) misturar o PTT Ae o sal sulfonato fluorado para formar uma
mistura; e

c) aquecer e misturar a mistura com agitacéo para formar a
composigao.

Outro aspecto da invengdo se refere a artigos (tais como fibras,
fimes e partes moldadas) compreendendo a composi¢cdo PTT, os referidos

artigos dotados de propriedades aprimoradas de retardamento de chama.
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Preferivelmente a composicao PTT compreende de cerca de 0,1 a
cerca de 1 % em peso, mais preferivelmente a partir de cerca de 0,5 a cerca de
1 % em peso por cento, do sal sulfonato fluorado, com base no peso total da
composi¢ao.

DESCRICAO DETALHADA DA INVENCAO

Todas as publicagdes, pedidos de patente, patentes e outras
referéncias aqui mencionadas, se nao de outro modo indicado, s&o
explicitamente aqui incorporadas por referéncia em sua totalidade para todos
os fins como se amplamente determinado.

A nao ser que definido de outro modo, todos os termos técnicos e
cientificos usados aqui sdo dotados do mesmo significado comumente
entendido por aquele versado na técnica a qual pertence a presente invengéo.
Em caso de conflito, a presente especificagdo, incluindo defini¢cbes, ira
controlar.

Exceto onde expressamente observado, as marcas registradas
sao mostradas em letras mailsculas.

A nao ser que determinado o contrario, todos os percentuais,
partes, proporcdes, etc., sdo em peso.

Quando uma quantidade, concentragdo, ou outro valor ou
parametro é oferecido como uma faixa, a faixa preferida ou uma lista de valores
superiores preferidos e valores inferiores preferidos, isto deve ser entendido
como especificamente descrevendo todas as faixas formadas a partir de
qualquer par de qualquer faixa de limite superior ou valor preferido e qualquer
faixa de limite inferior ou valor preferido, independente de se as faixas sdo
separadamente descritas. Onde uma faixa de valores numéricos & descrita
aqui, a nado ser que de outro modo determinado, a faixa pretende incluir os
pontos finais da mesma, e todos os numeros inteiros e fragdes inseridos na

faixa. Nao é pretendido que o ambito da invengao seja limitado aos valores
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especificos recitados quando definindo uma faixa.

| Quando o termo "cerca de" é usado na descricao de um valor ou
um ponto final de uma faixa, a descrigao deve ser entendida de modo a incluir
o valor especifico ou ponto final referido aqui.

Como usados aqui, os termos "compreende,” "compreendendo,"

LI 1H

“inclui," "incluindo," "dotado de," "dotada de" ou qualquer outra variagdo dos
mesmos, pretendem cobrir uma inclusdo nao exclusiva. Por exemplo, um
processo, método, artigo, ou aparelho que compreende uma lista de elementos
ndo € necessariamente limitado a apenas os referidos elementos, mas pode
incluir outros elementos nao expressamente relacionados ou inerentes ao
referido processo, método, artigo, ou aparetho. Ademais, a ndo ser que
expressamente determinado o contrario, "ou" se refere a um “ou” inclusivo e
ndo a um “ou” exclusivo. Por exemplo, uma condi¢ao A "ou" B é satisfeita por
qualquer um dos a seguir: A é verdadeiro (ou presente) e B é falso (ou néo
presente), A é falso (ou ndo presente) e B é verdadeiro (ou presente), e ambos
A e B sao verdadeiros (ou presentes).

O uso de “um”, “uma” é empregado para descrever elementos e
componentes da invencgao. Isto é realizado meramente por conveniéncia e para
proporcionar um sentido geral da inVengéo. A presente descricao deve ser lida
para incluir um e pelo menos um e o singular também inclui o plural a nao ser
que seja 6bvio que signifique o contrario.

Os materiais, métodos, e exemplos aqui sdo apenas ilustrativos e,
exceto como especificamente determinado, ndo pretendem ser limitativos.
Embora métodos e materiais similares ou equivalentes aqueles descritos aqui
possam ser usados na pratica ou teste da presente invengédo, metodos e
materiais adequados sao aqui descritos.

COMPONENTE DE RESINA

* Como indicado acima, o componente de resina (e composigao
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como um todo) compreende a quantidade predominante de um PTT.

Os PTTs adequados para uso na invengao sdo bem conhecidos
na técnica, e convenientemente preparados pela policondensagio de 1,3-
propano diol com acido tereftalico ou equivalente de acido tereftalico.

Por "equivalente de acido tereftalico" se quer dizer compostos que
apresentem desempenho substancialmente como acidos tereftalicos em reagao
com glicdis poliméricos e didis, como seria em geral reconhecido por uma
pessoa versada na técnica relevante. Equivalentes de acidos tereftalicos para o
objetivo da presente invengdo incluem, por exemplo, ésteres (tais como
tereftalato de dimetila), e derivados de formacao de éster tais como haletos
acidos (por exemplo, cloretos acidos) e anidridos.

Preferidos sé@o acido tereftalico e ésteres de acido tereftalico, mais
preferivelmente o éster dimetilico. Métodos para a preparagéo de PTTs séo
discutidos, por exemplo, nos documentos US 6277947, US 6326456, US
6657044, US 6353062, US 6538076, US 2003/0220465A1 e pedido de patente
US 1 1/638919 (depositado em 14 De Dezembro de 2006, intitulado
"Continuous Process for Producing Poly(trimethylene Terephthalate”).

O 1,3-propancdiol para uso na produgdo do PTT &
preferivelmente bioquimicamente obtido a partir de uma fonte renovavel (1,3-
propanodiol “biologicamente derivado”).

Uma fonte particularmente preferida de 1,3-propanodiol & por
meio de um processo de fermentagédo usando uma fonte biolégica renovavel.
Como um exemplo ilustrativo de um material de partida a partir de uma fonte
renovavel, vias bioquimicas para 1,3-propanodiol (PDO) foram descritas as
quais utilizam matérias primas produzidas a partir de recursos bioldgicos e
renovaveis tais como matéria prima de milho. Por exemplo, cepas biol6gicas
capazes de converter glicerol em 1,3-propanodiol sdo encontradas nas

espécies Klebsiella, Citrobacter, Clostridium, e Lactobacillus. A técnica é
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descrita em diversas publicagdes, incluindo as anteriormente incorporadas, US
5633362, US 5686276 e US 5821092. O documento US 5821092 divulga, entre
outras coisas, um processo para produg¢ao biolégica de 1,3-propanodiol a partir
de glicerol usando organismos recombinantes. O processo incorpora bactéria
E. coli, transformada com gene desidratase pdu hiol heterélogo, dotada de
especificidade para 1,2-propanodiol. A E. coli transformada é desenvolvida na
presenga de glicerol como uma fonte de carbono e 1,3-propanodiol ¢ isolada a
partir do meio de desenvolvimento. Uma vez que ndo s6 bactéria como
levedura pode converter glicose (por exemplo, aglcar de milho) ou outros
carboidratos em glicerol, os processos descritos nas referidas publicagées
proporcionam uma fonte rapida, econémica e ambientalmente responsavel de
mondmero 1,3-propanodiol.

O 1,3-propanodiol biologicamente derivado, tal como: produzido
pelo processo descrito e referenciado acima, contém carbono proveniente do
dioxido de carbono atmosférico incorporado pelas plantas, que compde a
matéria prima para a produgdo do 1,3-propanodiol. Deste modo, o 1,3-
propanodiol biologicamente derivado preferido para uso no contexto da
presente invencao contém apenas carbono renovavel, e ndo carbono a base de
combustivel féssil ou a base de petroleo. O tereftalato de politrimetileno com
base no mesmo utilizando o 1,3-propanodiol biologicamente derivado, portanto,
oferece menos impacto ao ambiente na medida em que o 1,3-propanodiol
usado nao esgota os combustiveis fésseis em extingdo e, com degradagao,
libera carbono negro para a atmosfera para uso pelas plantas mais uma vez.
Assim, as composicdes da presente invencdo podem ser caracterizadas como
mais naturais e dotadas de menos impacto ambiental do que as composig¢des
similares compreendendo didis a base de petroleo.

O 1,3-propanodiol biologicamente derivado, e tereftalato de

politrimetileno baseado no mesmo, podem ser distinguidos a partir de
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compostos similares produzidos a partir de uma fonte petroquimica ou a partir
de carbono de combustivel féssil por impressao digital de carbono isotépico
dupla. O referido método distingue de modo util os materiais quimicamente
idénticos, e compartilha material de carbono pela fonte (e possivelmente ano)
de desenvolvimento do componente biosférico (planta). Os isétopos, “C e '°C,
aportam informagao complementar a este problema. O isé6topo de datagao de
carbono (“C), com sua meia vida nuclear de 5730 anos, claramente permite o
compartilhamento de espécime de carbono entre matérias primas féssil
(“morto”) e biosférico (“vivo”) (Currie, L. A. "Source Apportionment of

Atmospheric Particles," Characterization of Environmental Particles, J. Buffle e

H. P. van Leeuwen, Eds., 1 de Vol. | da IUPAC Environmental Analytical
Chemistry Series (Lewis Publishers, Inc) (1992) 3-74). A suposi¢édo
fundamental na datacéo de radiocarbono é que a constancia de concentragédo
de "C na atmosfera leva a constancia de "C em organismos vivos. Quando se
lida com uma amostra isolada, a idade da amostra pode ser deduzida
aproximadamente pela relagao:
= (-5730/0,693)_In(AIA0)

" em que t = idade, 5730 anos é a meia vida do radiocarbono, e A e
A, sdo a atividade especifica de '*C da amostra e do padrdo moderno,
respectivamente (Hsieh, Y., Soil Sci. Soc. Am J., 56, 460, (1992)). Entretanto,
em fungdo do teste nuclear atmosférico desde 1950 e da queima de
combustivel féssil desde 1850, C adquiriu uma segunda caracteristica de
tempo geoquimico. Sua concentracdo no CO, atmosférico, e
conseqlientemente na biosfera viva, aproximadamente dobrou no auge dos
testes nucleares, em meados dos anos 60. Desde entdo estd gradualmente
retornando ao coeficiente de isétopo de linha-basal (atmosférico) cosmogénico
de estado estavel (*C/'?C) de ca. 1.2 x 10?2, com uma “meia vida” de

relaxamento aproximada de 7-10 anos. (A referida ultima meia vida ndo deve
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ser entendida literalmente; ou seja, se deve usar a funcao de entrada/queda

nuclear atmosférica detalhada para se tragar a variagdo da ‘atmosfera de *C

biosférico desde o inicio da idade nuclear). E a referida Gltima caracteristica de
tempo de "*C biosférico que mantém a promessa de datagao anual de carbono
biosférico recente. C pode ser medido com espectrometria de massa com
aceleragéo (AMS), com resultados dados em unidades de “fragdo de carbono
moderno" (fu). fu € definido por National Institute de Standards and Technology
(NIST) Padrao Reference Materials (SRMs) 4990B e 4990C, conhecidos como
padrées de acidos oxalicos HOxl e HOxll, respectivamente. A definicdo
fundamental se refere a 0,95 vezes a propor¢cdo de isétopo '“C’'2C HOxI
(referenciado para AD 1950). Isto-‘é basicamente equivalente a deterioragéo
corrigida da madeira da revolugdo pré-industrial. Para a biosfera viva atual
(material vegetal), fu = 1,1. | |

A proporcéo de is6topo de carbono estavel (**C/'?C) proporciona
uma via complementar para originar discriminagdo e divisdo proporcional. A
proporgdo de '3C/'?C em um determinado material bio-original é uma
conseqliéncia da proporcdo de *C/'2C no diéxido de carbono atmosférico no
momento em que o didxido de carbono é fixado e também reflete o trajeto
metabdlico preciso. Variagdes regionais também ocorrem. Petréleo, plantas Cs
(as folhas grandes), plantas C4 (as gramineaé) e os carbonatos marinhos todos
apresentam diferengas.significantes em "*C/'?C e os valores correspondentes &
13C. Ademais, a matéria lipidica das plantas Cs e Cs analisam de modo
diferente do que os materiais derivados a partir de componentes carboidratos
das mesmas plantas como uma consequéncia do trajeto metabdlico. Com
relagdo a precisdo da medigdo, "°C apresenta grandes variagées em virtude
dos efeitos de funcionamento isotépico, o mais significante dos quais para a
presente invengdo € o mecanismo fotossintético. A principal” causa das

diferencas na proporgao de isétopo de carbono nas plantas esta proximamente
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associada com as diferengas na via fotossintética do metabolismo de carbono
nas plantas, particularmente a reagdo que ocorre durante a carboxilacdo
primaria, isto é, a fixagao inicial do CO, atmosférico. Duas grandes classes de
vegetacao sao aqueles que incorporam o ciclo fotossintético de "C3" (ou Calvin-
Benson) e aquelas que incorporam o ciclo fotossintético “C4” (ou Hatch-Slack).
Plantas Cs, tais como madeiras de lei e coniferas, sdo dominantes nas zonas
de clima temperado. Nas plantas C3, a fixagao primaria do CO; ou reagao de
carboxilagao envolve a enzima ribulose-1,5-difosfato carboxilase e o primeiro
produto estavel € um composto de carbono-3. As plantas C4, por outro lado,
incluem as referidas plantas tais como gramineas tropicais, milho e cana de
agucar. Nas plantas C4, uma reagdo de carboxilagdo adicional envolvendo
outra enzima, fosfenol-piruvato carboxilase, é a reagcdo de carboxilagao
principal. O primeiro composto de carbono estavel € um acido carbono-4, que é
subsequentemente descarboxilado. O CO, assim liberado é refixado pelo ciclo
C3.

Ambas as plantas C4 e C; exibem uma faixa de proporgdes
isotépicas *C/'2C, mas valores tipicos sdo ca. -10 to -14 por mil (C4) € -21 a -

26 por mil (C3) (Weber et al., J. Agric. Food Chem., 45, 2942 (1997)). Carvéo e

petroleo se encontram em geral nesta Ultima faixa. A escala de medigéo de '*C
foi originalmente definida por um ajuste zero por uma pedra calcéaria belenite
pee dee (PDB), onde os valores sdo dados em partes por mil desvios a partir
deste material. Os valores “5'°C” sao em partes por mil (por mil), abreviados %,
e sao calculados como a seguir:
5'°C = ("*c/'?C)amostra - (*C/'’C)padrio x 1000 %o
(**c/**C)padrao

Uma vez que o material de referéncia PDB foi esgotado, uma

série de alternativas RMs foi desenvolvida em cooperagdo com IAEA, USGS,

NIST, e outros laboratérios internacionais de isétopos selecionados. As
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notagcdes para o desvio por mil a partir de PDB é 613C. As medi¢des sao
produzidas em CO, por espectrometria de massa estavel de alta precisdo
(IRMS) em massas de ions moleculares 44, 45 e 46.

O 1,3-propanodiol biologicamente derivado, e composig¢des
compreendendo 1,3-propanodiol biologicamente derivado, portanto, podem ser
completamente distinguidas a partir de suas contrapartes petroquimicamente
derivadas a base de '“C (fu) e impressao digital de carbono isotopico duplo,
indicando novas composi¢cdes de matéria. A capacidade de distinguir os
referidos produtos é benéfica no rastreio dos referidos materiais no comércio.
Por exemplo, produtos que compreendem perfis de isétopos de carbono tanto
“novo” como “antigo” podem ser distinguidos a partir de produtos produzidos
apenas a partir de materiais “antigos”. Entao, os referidos materiais podem ser
seguidos no comércio com base em seus perfis Unicos e com o objetivo de
definir competicdo, para determinar vida de armazenamento, e em especial,
para avaliar o impacto ambiental.

Preferivelmente o 1,3-propanodiol usado como um reagente ou
como um componente do reagente na producao de PTT sera dotado de uma
pureza superior a cerca de 99 %, e mais preferivelmente superior a cerca de
99,9 %, em peso conforme determinado por andlise cromatografica a gas.
Particularmente preferidos sao os 1,3-propanodibis purificados como descrito
nos documentos US 7038092, US 7098368, US 708431 1 e US 20050069997
A1l

O 1,3-propanodiol purificado é dotado das caracteristicas a seguir:

(1)  uma absorgao de ultravioleta a 220 nm de menos do que
cerca de 0,200, e a 250 nm de menos do que cerca de 0,075, e a 275 nm de
menoé do QUe cerca de 0,075; e/ou

(2) a composicido dotada de um valor de cor CIELAB “b*" de

menos do que cerca de 0,15 (ASTM D6290), e uma absor¢édo a 270 nm de
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menos do que cerca de 0,075; e/ou

(3) uma composigéo perdxido de menos do que cerca de 10
ppm; e/ou | |

(4) uma concentragdo de impurezas organicas totais
(compostos orgéanicos diferentes de 1,3-propanodiol) de menos do que cerca
de 400 ppm, mais preferivelmente menos do que cerca de 300 ppm, e ainda
mais preferivelmente menos do que cerca de 150 ppm, como medido por
cromatografia a gas.

Os PTTs uteis na presente invengdo podem ser homopolimeros
de PTT (derivados substancialmente a partir de 1,3-propano diol e &acido
tereftalico e/ou equivalénte) e copolimeros, por si s6 ou em misturas. Os PTTs
usados na presente invengéo preferivelmente contém cerca de 70 moles % ou
mais de unidades de repeticdo derivadas a partir de 1,3-propano diol e acido
tereftalico (e/ou um equivalente das mesmas, tais como tereftalato de dimetila).

O PTT pode conter até 30 moles % de unidades de repeticao
produzidas a partir de outros didis ou diacidos. Os outros diacidos incluem, por
exemplo, acido isoftalico, acido 1,4-cicloexano dicarboxilico, acido 2,6-
naftaleno dicarboxilico, acido 1,3-cicloexano dicarboxilico, acido succinico,
acido glutarico, acido adipico, acido sebacico, acido 1,2-dodecano dibico, e os
derivados dos mesmos tais como os ésteres dimetila, dietila ou dipropila destes
acidos dicarboxilicos. Os outros diois incluem etileno incoI', 1,4-butano diol, 1,2-
propanodiol, dietileno glicol, trietileno glicol, 1,3-butano diol, 1,5-pentano diol,
1,6-hexano diol, 1,2-, 1,3- e 1,4-cicloexano dimetanol, e os di6is e polidis de
cadeia longa produzido pelos produtos de reagdo dos didis ou polidis com
oxidos de alquileno.

Polimeros PTT Uteis na presente invengédo podem também incluir
mondmeros funcionais, por exemplo, até cerca de 5 moles % de compostos

sulfonato Uteis para proporcionar capacidade de coloragéo catidnica. Exemplos
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especificos de compostos sulfonato catiénicos incluem 5-litio sulfoisoftalato, 5-
sodio  sulfoisoftalato, 5-potassio  sulfoisoftalato, 4-sédio  sulfo-2,6-
naftalenodicarboxilato, tetrametilfosfénio  3,5-dicarbéxibenzeno  sulfonato,
tetrabutilfosfonio 3,5-dicarbéxibenzeno suifonato, tributil-metilfosfénio 3,5-
dicarboxibenzeno  sulfonato, tetrabutilfosfonio  2,6-dicarbéxinaftaleno-4-
sulfonato, tetrametilfosfénio 2,6-  dicarboxinaftaleno-4-sulfonato,  3,5-
dicarboxibenzeno sulfonato de amodnia, e ésteres derivados dos mesmos tais
como metila, dimetila, e semelhante.

Mais preferivelmente, os PTTs contém pelo menos cerca de 80
moles %, ou pelo menos cerca de 90 moles %, ou pelo menos cerca de 95
mole %, ou pelo menos cerca de 99 moles %, de unidades de repetigéo
derivadas a partir de 1,3-propano diol e &cido tereftalico (ou equivalente). O
polimero mais preferido é homopolimero de tereftalato de politrimetileno
(polimero substancialmente de apenas 1,3-propano diol e acido tereftalico ou
equivalente).

O componente de resina pode conter outros polimeros misturados
com o PTT tais como PET, PBT, um nailon tal como nailon-6 e/ou nailon-6,6,
etc., e preferivelmente contém pelo menos cerca de 70 % em peso, ou pelo
menos cerca de 80 % em peso, ou pelo menos cerca de 90 % em peso, ou
pelo menos cerca de 95 % em peso, ou pelo menos cerca de 99 % em peso,
de PTT com base no peso do componente. de resina. Em uma modalidade
preferida, o PTT & usado sem outros polimeros.

PACOTE DE ADITIVOS

As composicdes a base de PTT da presente invengdo podem
conter aditivos tais como antioxidantes, catalisadores residuais, deslustrantes
(tais como TiO,, sulfeto de zinco ou 6xido de zinco), colorantes (tais como
corantes), estabilizadores, cargas (tais como carbonato de calcio), agentes

antimicrobianos, agentes antiestaticos, abrilhantadores oOpticos, extensores,
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auxiliadores de processamento e outros aditivos funcionais, daqui adiante
referidos como "aditivos de lascas". Quando usado, TiO, ou compostos
similares (tais como sulfeto de zinco e éxido de zinco) sdo usados como
pigmentos ou deslustrantes em quantidades normalmente usadas na producao
de composi¢des PTT, que é até cerca de 5 % em peso ou mais (com base no
peso da composi¢cao total) na produgdo de fibras e quantidades maiores em
alguns outros usos finais. Quando usado em polimero para fibras e filmes, TiO;
€ adicionado em uma quantidade preferivelmente de pelo menos cerca de 0,01
% em peso, mais preferivelmente pelo menos cerca de 0,02 % em peso, e
preferivelmente até cerca de 5 % em peso, mais preferivelmente até cerca de 3
% em peso, e ainda mais preferivelmente até cerca de 2 % em peso (com base
no peso da composigao total).

Por “pigmento” referéncia é feita aquelas substancias comumente
referidas como pigmentos na técnica. Pigmentos sao substancias, em geral na
forma de um pé seco, que proporcionam cor ao polimero ou artigo (por
exemplo, lasca ou fibra). Pigmentos podem ser inorganicos ou organicos, e
podem ser naturais ou sintéticos. Em geral, pigmentos séo inertes (por
exemplo, eletronicamente neutros e ndo reagem com o polimero) e sao
insolliveis ou relativamente insollveis ao meio ao qual os mesmos sé&o
adicionados, neste caso a composicdo de tereftalato de politrimetileno. Em
alguns casos, os mesmos podem ser sollveis.

O aditivo retardador de chama usado nas composi¢ces da
presente invengcdo é um sal sulfonato fluorado. Embora os compostos nao
sejam estritamente "liquidos idnicos”, os mesmos séo as vezes referidos como
tal.

Como usados aqui, o termo "liquido idnico" se refere a um liquido
que consiste inteiramente de ions. Liquidos ibnicos sdo também conhecidos

como sais organicos liquidos, sal fundido, sais derretidos, fustes idnicas,
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liquidos idnicos ndo aquosos, liquidos idnicos de temperatura ambiente,

liquidos ibnicos organicos e fluidos idnicos. Os referidos sdo mais amplamente

descritos por A. Stark e K. R. Seddon em Vol. 26 de Kirk-Othmer Enciclopedia

- of Chemical Technology, 5™ edition, John Wiley & Sons, Inc., 2007, paginas
5 836 -920.

Como usados aqui, "fluorado" se refere a um composto que

contém pelo menos um fltor em lugar de um hidrogénio. "Fluorado” n&o inclui
por definicao "perfluorado”, onde todos os hidrogénios possiveis foram

substituidos por fltor.
10 Preferivelmente o aditivo retardador de chama é um ou mais sais

sulfonato fluorados de férmula (1)
M'Q (1)
em que:
M* é um cation selecionado a partir do grupo que consiste em
litio, sodio, potassio, césio, piridinio, piridazinio, pirimidinio, pirazinio,
15  imidazélio, pirazélio, tiazolio, oxazdlio, triazolio, fosfénio e ambnio; e
Q é um é&nion selecionado a partir do grupo que consiste em

formula (I1)-e férmula (l11),

H F
R”—(IJ—C—SO3 (I
.
HF O
R12—(IJ—CI)—g——Ne (1)
1
- -2

em que cada de R'" e R'? s&o independentemente selecionados a
partir do grupo que consiste em:

20 (1)  halogénio;
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(2) -CHj3, -C2Hs ou C5 a Cy5, preferivelmente C5 a Cg, alcano ou
alceno linear ou ramificado, opcionalmente substituido com pelo menos um
membro selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, |, OH, NH, e SH;

(83) -OCHs3, -OC,Hs5 ou C3 a C4s, preferivelmente C; a Ce, alcoxi
linear ou ramificado, opcionalmente substituido com pelo menos um membro
selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, I, OH, NH, e SH;

(4) Cy 4 Cys, preferivelmente Ci 5 Cg, fluoroalquila linear ou
ramificado, opcionalmente substituido com pelo menos um membro
selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Bry |, OH, NH; e SH;

(5) Cq a Cys, preferivelmente C; 5 Cg, fluoroalcédxi linear ou
ramificado, opcionalmente substituido com pelo menos um membro
selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, I, OH, NH, e SH;

(6) C4 a4 Cys, preferivelmente C4 5 Cs, perfluoroalquila linear ou
ramificado; e

(7) C4 5 Cys, preferivelmente Cq 5 Cg, perfluoroalcodxi linear ou
ramificado.

Na férmula () acima, o cation piridinio preferivelmente € dotado

da férmula (V)

@) ’ )

R4
R3 RS
O
N
R2 N~
LY



R1

o cation pirazinio preferivelmente € dotado da formula (VII)

R3
|

pculily

R N RS

o cation imidazdlio preferivelmente é dotado da formula (VIil)

(VI

(1X)

R* R!

/
©
PO)
R g~ R
o cation oxazolio preferivelmente é dotado da férmula (XI)

R4 R,

/

N
(X1
R3 ®)\ R2
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o cation triazdlio preferivelmente é dotado da formula (XIi)

R1
/
N—N
O\,
4 2
R ’Tj R
R3
o cation fosfonio preferivelmente é dotado da formula (XIH)
R?
|
R1C_ p R® (X1
R9
o cation aménio preferivelmente é dotado da formuia (XIV)
R?
¥
R N — R8 (XIV)
|
R9

em que:

R', R% R? R* R® e R® sao cada independentemente selecionados
a partir do grupo que consiste em:

(@ H

(b)  halogénio

(c)  -CHjs, -CzHs, ou a C; a Cys (preferivelmente C; a Cy) linear,
alcano ou alceno ramificado ou ciclico, opcionalmente substituido com pelo
menos um membro selecionado a partir do grupo que consiste em CI, Br, F, |,
OH, NH; e SH;

(d) C; a Cys, preferivelmente C3 a Cy, alcano ou alceno ciclico
compreendendo de um a trés heteroatomos selecionados a partir do grupo que
consiste em O, N, Si,-e S, e opcionalmente substituido com pelo menos um
membro selecionado a partir do grupo que consiste em CI, Br, F, I, OH, NH; e

SH;
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(e) arila C¢ a Cz5 ndo substituida ou heteroarila Cg a Cy5 ndo
substituida- dotada de um a trés heteroatomos independentemente
selecionados a partir do grupo que consisteem O, N, Si,e S; e

(f) arila Cg a Cy5 substituida ou Heteroarila Cg a Co5 substituida
dotada de um a trés heteroatomos independentemente selecionados a partir do
grupo que consiste em O, N, Si, e S; e em que a referida arila substituida ou
heteroarila substituida é dotada de um a trés substituintes independentemente
selecionados a partir do grupo que consiste em:

(1)  -CHs, -C3Hs, ou C3 a Czs, preferivelmente C3; a Cyo, linear,
alcano ou alceno ramificado ou ciclico, opcionalmente substituido com pelo
menos um membro selecionado a partir do grupo que consiste em ClI, Br, F, |,

OH, NH; e SH,

(2) OH,
(3) NHy e
(4)  SH;

R’, R® R® e R'’ sao cada independentemente selecionados a
partir do grupo que consiste em:

()  -CHs, -C;Hs, ou C3 a Cys (preferivelmente C3 a Cy) linear,
alcano ou alceno ramificado ou ciclico, opcionalmente substituido com pelo
menos um membro selecionado a partir do grupo que consiste em ClI, Br, F, |,
OH, NH, e SH;

(n)  Cja Cys (preferivelmente C3 a Cy) alcano ou alceno ciclico
compreendendo de um a trés heteroatomos selecionados a partir do grupo que
consiste em O, N, Si, e S, e opcionalmente substituido com pelo menos um
membro selecionado a partir do grupo que consiste em CI, Br, F, 1, OH, NH; e
SH;

)] arila Cs a Cys ndo substituida ou heteroarila Cs a Czs néo

substituida dotada de um a trés heteroatomos independentemente
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selecionados a partir do grupo que consisteem O, N, Si,e S; e

(k) arila Cg a Cy5 substituida ou Heteroarila Cg a Cy5 substituida
dotada de um a trés heteroatomos independentemente selecionados a partir do
grupo que consiste em O, N, Si, e S; e em que a referida arila substituida ou
heteroarila substituida é dotada de um a trés substituintes independentemente
selecionados a partir do grupo que consiste em

(1)  -CHs, -C2Hs, ou C3 a Cas, preferivelmente C3; a Cy, linear,
alcano ou alceno ramificado ou ciclico, opcionalmente substituido com pelo
menos um membro selecionado a partir do grupo que consiste em CI, Br, F, |,

OH, NH; e SH,

(2) OH,
(3) NHp e
(4) SH,

e em que opcionalmente pelo menos dois de R, R?, R®, R* R®,
R® R’, R%, R® e R' podem juntos formar um grupo alcanila ou alquenila ciclico
ou biciclico.

Fontes de cations (M*) Uteis para a presente invengao sao
comercialmente oferecidas, ou podem ser sintetizadas por métodos conhecidos
daqueles versados na técnica.

Anions preferidos Q  sdo selecionados a partir do grupo que
consiste em anions bis(fluoroalquilsulfonil)imida e fluoroalquil sulfonila.

Exemplos especificos de sais sulfonato fluorados a base de
anions de férmula () incluem 1,1,2,2-tetrafluoroetanossulfonato de potassio,
1,1,2,3,3,3-hexafluoropropanossulfonato  de  potassio, 1,1,2-trifluoro-2-
(trifluorometdxi) etanossulfonato de potassio e 1,1,2-trifluoro-2-
(pentafluoroetéxi) etanosulfonato) de potassio.

Sais sulfonato fluoroalquila a base de anions de férmula (Il)

podem ser sintetizados a partir de olefinas terminais perfluoradas ou éteres de




10

15

20

25

22

vinila perfluorados em geral de acordo com os métodos descritos nos
documentos US 2006/0276670A1 (ver paragrafo 14 até paragrafo 65) e US
2006/0276671 A1 (ver paragrafo 12 até paragrafo 88). Em uma modalidade
preferida dos referidos métodos, sulfito e bissulfito de potassio sdo usados
como tampao e em outra modalidade preferida a reacdo é realizada na
auséncia de um radical iniciador. Métodos preferidos de isolamento incluem
secagem a congelamento ou secagem a pulverizagao para isolar os produtos
brutos (tais como 1,1,2,2- tetrafluoroetanossulfonato de potassio, 1,1,2,3;3,3-
hexafluoropropanossulfonato de potassio, 1,1,2-trif|ubro—2—(trifluorometéxi)
etanossulfonato de potassio e 1,1,2-trifluoro-2-(pentafluoroetdxi)
etanossulfonato) de potassio a partir da mistura de reagdo aquosa, usando
acetona para extrair os sais brutos, e cristalizar os referidos sais a partir da
mistura de reagao por resfriamento.

Exemplos especificos de sais sulfonato fluorados & base de
anions de férmula (IlIf) incluem bis(1,1,2,2-tetrafluoroetanossulfonil)imida de
potassio, (1,1,2,3,3,3-hexafluoropropanossulfonil)imida de potassio, (1,1,2-
trifluoro-2- (trifluorometéxi)etanossulfonil)imida de potassio. '

Sais bis(fluoroalquilssulfonila)imida a base de anions de férmula
() podem ser sintetizados como descritos para a sintese dos compostos de
sal de bis(perfluoroalquilassulfonil)imida tais como (R{SO;):N(-)M(+). Ver, por
exemplo, os documentos US 5847616; US 6252111; US 6399821;
DesMarteau, D. e Hu, L.Q., Inorg. Chem. (1993), 32, 5007 - 5010; e Caporiccio,
G. et al, J. Fluor. Chem. (2004), 125, 243 -'252.

Por exemplo, acido 1,1,2 2-tetrafluoroetanossulfénico pode
primeiro ser convertido no cloreto de sulfonila correspondente por reagéo com
um reagente de cloragdo adequado tal como PCls ou catecol-PCl; como
descritos nos documentos US 2403207 e EP-A-047946. O cloro pode ser

substituido por flior usando fluoreto de potassio em um solvente orgéanico tal
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como acetonitrila para produzir o fluoreto de sulfonila.

% PCls ou RF " FF
H .Cl H% _F
//\ //S\\ /S\\

FO O Catecol- F’Cla FFOO CH,CN F F O/ 0

O fluoreto de sulfonila pode entdo ser recuperado, e duas
moléculas do fluoreto de sulfonila podem ser acopladas (como descrito em
Lyapkalo, |. M., Tetrahedron (2006) 62, 3137 - 3145) para produzir a
bis(fluoroalquilssulfonila) imida. De acordo com o referido procedimento, cloreto
de aménia e trietilamina (Et;N) sdo usados em um solvente organico tal como
acetonitrila para converter o fluoreto de sulfonila no sal trietilaménio (NHEt3) da
bis(fluOroanUilssulfonila) imida. O sél de potassio & entao obtido por tratamento

adicional com hidréxido de potassio em metanol aquoso.

®
NHEt, ®

F
RF o RF
H%S,F N, CLELN S &H KOH >S<
TR O i

Misturas de um ou mais sais sulfonato fluorados, assim como
misturas de um ou mais sais sulfonato fluorados com um ou mais outros
aditivos retardadores de chama, sdo adequados para uso na presente
invengao. ” |

As composicbes a base de PTT da invengcdo podem ser
preparadas por técnicas de mistura convencionais bem conhecidas daqueles
versados na técnica, por exemplo, composi¢do em um extrusor de polimero,
mistura de fuséo, etc.

Preferivelmente o componente de resina e o aditivo retardador
de chama(s) sdo misturados por fusdo. Mais especificamente os mesmos sao
misturados e aquecidos a uma temperatura suficiente para formar uma
mistura de fusdo, e fiados em fibra ou formados em artigos formados,

preferivelmente em uma maneira continua. Os ingredientes podem ser
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formados em uma composi¢do misturada de muitas maneiras diferentes. Por
exemplo, os mesmos podem ser (a) aquecidos e misturados
simultaneamente, (b) pré-misturados em um aparelho separado antes de
aquecer, ou (c) aquecidos e entao misturados. A mistura, aquecimento e
formagdo podem ser realizados por equipamento convencional projetados
para este fim tais como extrusores, misturadores “Banbury” ou semelhante. A
temperatura deve estar acima dos pontos de fusdo de cada componente, mas
abaixo da temperatura de ponto de decomposigdo mais baixa, e assim deve
ser ajustada para qualquer composigao particular de PTT e aditivo retardador
de chama. A temperatura esta tipicamente na faixa de cerca de 180 °C a
cerca de 270 °C.

A quantidade de sal sulfonato fluorado aditivo utilizada é
preferivelmente a partir de cerca de 0,02 a cerca de 5 % em peso, com base no
peso da composicdo total. Mais preferivelmente, a composicdo PTT
compreende a partir de cerca de 0,1 a cerca de 1 % em peso, e ainda mais
preferivelmente a partir de cerca de 0,5 a cerca de 1 % em peso por cento, do
sal sulfonato fluorado, com base no peso total da composigao.

Usos

As composi¢des a base de PTT da presente invengao sao Uteis
em fibras, tecidos, filmes e outros artigos uteis, e métodos de produzir as
referidas composicdes e artigos, como descrito em uma série de referéncias
anteriormente incorporadas. As mesmas podem ser usadas, por exemplo, para
produzir fibras continuas e cortadas (por exemplo, descontinuas), fios e téxteis
tricotados, tecidos e nao tecidos. As fibras podem ser fibras monocompostas
ou fibras multicompostas (por exemplo, bicompostas), e podem ser dotadas de
muitos formatos e formas diferentes. As mesmas sao uteis para aplicagado em
téxteis e em material para pavimentagao.

Um uso final particularmente preferido das composi¢des a base
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de PTT da invencgéo é na producéo de fibras para carpetes, tal como divulgado
no documento US 7013628.
' EXEMPLOS

Nos exemplos a seguir, todas as partes, percentuais, etc., sdo em

peso a nao ser que de outro modo indicado.
INGREDIENTES

O PTT usado nos exemplos foi SORONA® polimero de “semi-
brilho” oferecido pela E.I. du Pont de Nemours e Company (Wilmington,
Delaware).

O sal sulfonato fluorado utilizado no exemplo foi 1,1,2,2-
tetrafluoroetanossulfonato de potassio (TFES-K) sintetizado pelo procedimento
descrito no documento US 2006/0276671 A1.

A abordagem de demonstrar o aprimoramento de inflamabilidade
foi para (1) compor o aditivo retardador de chama no PTT, (2) fundir um fiime
de PTT modificado, e (3) testar a inflamabilidade do filme para determinar o
aprimoramento da inflamabilidade do o aditivo retardador de chama.

ComMPOSICAO DO ADITIVO RETARDADOR DE CHAMA

O polimero SORONA?® foi seco em um forno a vacuo 120 °C por
16 horas, e aditivo retardador de chama foi também seco em um forno a vacuo
a 80 °C por 16 horas.

Polimero seco foi alimentado a um coeficiente de 18 libras/hora
ao gargalo de um extrusor de parafuso duplo W & P 30A (MJM #4, parafuso de
30 mm) com um perfil de temperatura de 190 °C na primeira zona para 250 °C
na ponta do parafuso e na matriz de fio de um orificio (4,76 mm de didmetro).
Aditivo retardador de chama seco foi alimentado ao gargalo do extrusor a um
coeficiente necessario para alcangar a concentragao especificada no polimero,
por exemplo, a um coeficiente de 2 libras/hora para se obter um carregamento

de 10 % no polimero. O gargalo do extrusor foi purgado com gas nitrogénio
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seco durante a operagéo para minimizar a degradagéo do polimero. O sistema
de extrusdo foi purgado com polimero seco por > 3 minutos antes da
introdugdo de cada aditivo retardador de chama. Polimero ndo modificado ou
filamento de polimero composto a partir de uma matriz de 4,76 mm foi cortado
em granulos para processamento adicional em filmes.

PREPARACAO DE FILME

Todas as amostras foram secas a 120 °C por 16 horas antes do
uso na preparagao dos filmes.

Amostras de polimefd SOROi\lA® nao modificado e polimero
SORONA® composto foram alimentadas ao gargalo de" um extrusor de
parafuso duplo W & P 28D (MGW #3, parafuso de 28 mm). O gargalo do
extrusor foi purgado com gas nitrogénio seco durante a operagao para
minimizar a degradacao. As temperaturas das zonas variaram a partir de
200 °C na primeira zona para 240 °C na ponta do parafuso com uma
velocidade de parafuso de 100 rpm. Polimero fundido foi enviado para a
matriz do filme, 254 mm de largura x 4 mm de altura, para produzir um filme
de 4 mm de espessura, 254 mm de largura e até cerca de 18 metros de
comprimento. O sistema extrusor foi purgado com polimero SORONA® nzo
modificado por pelo menos 5 minutos antes da preparagdo do filme com
cada item de teste de composto.

PREPARAGAO DA AMOSTRA DE TESTE

Para cada item de teste dez espécimes de teste foram cortados a
pressao a partir de um filme de espessura de 4 mm usando uma matriz de 51
mm x 152 mm. Cinco espécimes foram cortados no filme na diregéo
longitudinal (extruséo) e cinco espécimes foram cortados na diregao transversal
(perpendicular a extrusao). Os espécimes do filme foram secos a forno a 105
°C por mais de 30 minutos seguido por resfriamento em um dessecador por

mais que 15 minutos antes do teste.
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TESTE DE INFLAMABILIDADE DO FILME

Um espécime de fiime, 51 mm x 152 mm x 4 mm, obtido como
acima descrito foi mantido em um. angulo de 45°. Uma chama de butano, 19
mm de comprimento, foi aplicada a borda inferior, 51 mm de largura do filme
até que a ignicao ocorreu. Ap6s a chama ter se auto-extinto, o percentual de
espécime de filme que foi queimado ou que desapareceu foi determinado e foi
registrado como percentual consumido. Quanto menor o resultado do
percentual consumido melhor o retardamento de chama do aditivo.

EXEMPLO COMPARATIVO A

Filme Sorona® PTT sem aditivo retardador de chama foi
preparado e testado como acima descrito. Sem retardador de chama o filme de
polimero foi completamente consumido pela chama sem se auto-extinguir; isto
é, 100 % consumido.

EXEMPLOS 1-2

Os resultados do teste para o Exemplo Comparativo A e
Exemplos 1-2 sdo apresentados na Tabela 1. Como mostrado, o aditivo
retardador de chama aprimorou o retardamento de chama do tereftalato de

politrimetileno, mesmo em baixos niveis de 0,5 % de aditivo.

TABELA 1
Retardador
Ex. % consumida no teste de ir]ﬂamabilidade
de chama : ‘
1,0 % em 0,5 % em 0,1 % em 0,05 % em 0% em
peso de peso de peso de peso de peso de
retardador retardador retardador retardador retardador
Comp. A Nenhum 100
1 TFES-K 25,0 23,5:
2 TFES-K 37,0 94,5 100
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REIVINDICACOES
1. COMPOSICAO A BASE DE TEREFTALATO DE
POLITRIMETILENO, caracterizada _pelo fato de que compreende:

(a) de cerca de 75 a cerca de 99,9 % em peso de um componente
de resina (com base no peso total da composi¢do) compreendendo pelo menos
cerca de 70 % em peso de um tereftalato de politrimetileno (com base no peso
do componente de resina), e

(b) de cerca de 0,02 a cerca de 25 % em peso de um pacote de
aditivos (com base no peso total da composi¢ao), em que o pacote de aditivos
compreende de cerca de 0,02 a cerca de 5 % em peso de um sal sulfonato
fluorado como um aditivo retardador de chama (com base no peso total da
composi¢ao). .

2. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de que os sais sulfonatos fluorados sao de férmula (1)

M'Q ()

na qual:

M* é um cétion selecionado a partir do grupo que consiste em
litio, sodio, potassio, césio, piridinio, piridazinio, pirimidinio, pirazinio,
imidazélio, pirazélio, tiazélio, oxazdlio, triazélio, fosfénio e ambnio; e
Q é um anion selecionado a partir do grupo que consiste em

formula (I1) e formula (11),

H F
| o
R“——-(lz—(lz—so3 (1)

F F
H F O
| ©
R12—C|:—C|:-—IS|———N (1)
F F O
- 42
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em que cada R'' e R' s3o independentemente selecionados a
partir do grupo que consiste em:

(1) halogénio;

(2)  -CHs, -C,Hs ou alcano ou alceno C; a Cy5 de cadeia linear
ou ramificada, opcionaimente substituido com pelo menos um membro
selecionado a partir do grupo que consiste em CI, Br, I, OH, NH, e SH;

(3) -OCHsj, -OC;Hs ou alcoxi C3; a Cys de cadeia linear ou
ramificada, opcionalmente substituido com pelo menos um membro
selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, |, OH, NH, e SH;

(4) fluoroalquila C; a C45 de cadeia linear ou ramificada,
opcionalmente substituido com pelo menos um membro selecionado a partir do
grupo que consiste em CI, Br, |, OH, NH; e SH;

(6) fluoroalcdéxi Cy a Cis de cadeia linear ou ramificada,
opcionalmente substituido com pelo menos um membro selecionado a partir do
grupo que consiste em CI, Br, |, OH, NH, e SH;

(6) perfluoroalquila C1 a C¢5 de cadeia linear ou ramificada; e

(7) perfluoroalcdxi C1 a Cy5 de cadeia linear ou ramificada.

3. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagéo 2, caracterizada
pelo fato de que M™ é selecionado a partir do grupo que consiste em:

(i) um cation piridinio de formula (IV)
R1

@ (V)

R4
R3 RS
O
R2 N~ N



(iii) um cation pirimidinio de férmula (VI)

(v) um cation imidazélio de formula (VIII)
R RS

o
R~ Y ~R!

R2
(vi) um cation pirazélio de férmula (1X)
R* R®

I

RZ

(vii) um cation tiazélio de férmula (X)

BoE

(viii) um cation oxazélio de férmula (XI)
R* R,

D

O
(ix) um cation triaz6lio de férmula (XII)
R1

/
©)
R4/<N)\R2
| 3

R

(v

)

Vi

(1X)

(xn

(X11)
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(x) um cation fosfonio de formula (XIII)

R
|

R p — R8
|

R9

(X1

e (xi) um cation aménio de formula (XIV)
R7

R N — R® (XIV)

R9

em que:

cada R' R? R3® R* R®e R® sao independentemente selecionados
a partir do grupo que consiste em:

(@ H

(b)  halogénio

(¢)  -CHsj, -C2Hs, ou um alcano ou alceno C; a Cys de cadeia
linear, ramificada ou ciclica, opcionalmente substituido com pelo menos um
membro selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, F, I, OH, NH; e
SH;

(d) alceno ou alcano C; a Cs ciclico compreendendo um a trés
heteroatomos selecionados a partir do grupo que consiste em O, N, Si, e S, e
opcionalmente substituido com pelo menos um membro selecionado a partir do
grupo que consiste em Cl, Br, F, |, OH, NHz e SH;

(e) arila Cs a Cys N0 substituida ou heteroarila Cg @ C2s nao
substituida possuindo um a trés " heteroatomos  independentemente
selecionados a partir do grupo que consiste em O, N, Si, e S; e

(f) arila C¢ a Cys substituida ou heteroarila Csva Cos5 substituida

possuindo um a trés heteroatomos independentemente selecionados a partir do
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grupo que consiste em O, N, Si, e S; e em que a referida arila substituida ou
heteroarila substituida possui um a trés substituintes independentemen.te
selecionados a partir do grupo que consiste em:

(1)  -CHgs, -C2Hs, ou alcano ou alceno C3 a Cys de cadeia linear,
ramificada ou ciclica, opcionalmente substituido com pelo menos um membro

selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, F, |, OH, NHz e SH,

(2) OH,
(3) NHy e
(4) SH;

cada R’, R® R° e R' s3o independentemente selecionados a
partir do grupo que consiste em:

(9)  -CHjs, -C2Hs, ou alcano ou alceno C3 a Cas de cadeia linear,
ramificada ou ciclica, opcionalmente substituido com pelo menos um membro
selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, F, |, OH, NHz e SH;

(h)  alceno ou alcano C3 a Cys ciclico compreendendo um a trés
heteroatomos selecionados a partir do grupo que consiste em O, N, Si, e S, e
opcionalmente substituido com pelo menos um membro selecionado a partir do
grupo gue consiste em Cl, Br, F, I, OH, NH; e SH;

)] arila Cg a Cys5 nao substituida ou heteroarila C¢ a Czs néo
substituida possuindo um a trés heteroatomos independentemente
selecionados a partir do grupo que consiste em O, N, Si, e S; e

(k)  arila Cg a Cps5 substituida ou heteroarila Cs a Cs substituida
possuindo um a trés heteroatomos independentemente selecionados a partir do
grupo que consiste em O, N, Si, e S; e em que a referida arila substituida ou
heteroarila substituida possui um a trés substituintes independentemente
selecionados a partir do grupo que consiste em:

(1) -CHs, -C,Hs, ou alcano ou alceno C3 a Cys de cadeia linear,

ramificada ou ciclica, opcionalmente substituido com pelo menos um membro
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selecionado a partir do grupo que consiste em Cl, Br, F, |, OH, NH; e SH,

(2)  OH,
(3) NHe
(4) SH;

e em que opcionalmente pelo menos dois de R', R?, R, R* R®,
R% R, R R® e R' podem juntos formar um grupo alcanila ou alcenila ciclico
ou biciclico.

4. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 2,
caracterizada pelo fato de que Q" é selecionado a partir do grupo que consiste
em anions bis(fluoroalquilsulfonil)imida e fluoroalquila sulfonila.

5. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 3,
caracterizada pelo fato de que Q" é selecionado a partir do grupo que consiste
em anions bis(fluoroalquilsulfonil)imida e fluoroalquila sulfonila.

6. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de que o pacote de aditivos compreende de cerca de
0,1 a cerca de 1 % em peso de um sal sulfato fluorado (com base no peso total
da composi¢ao).

7. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de que o pacote de aditivos compreende de cerca de
0,5 a cerca de 1 % em peso de um sal sulfato fluorado (com base no peso total
da composi¢ao).

8. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de que o tereftalato de politrimetileno & do tipo
produzido por policondensagao do acido tereftalico ou acido equivalente e 1,3-
propanodiol. ,

9. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagédo 8,
caracterizada pelo fato de que o 1,3-propanodiol € um 1,3-propanodiol

biologicamente derivado.
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10. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de que o tereftalato de politrimetieno é um
homopolimero de tereftalato de politrimetileno.

11. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicacdo 1,
caracterizada pelo fato de que o componente de resina compreende outro
polimero.

12.  COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 11,
caracterizada pelo fato de que o componente de resina compreende um
tereftalato de polietileno.

13.  COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 11,
caracterizada pelo fato de que o componente de resina compreende um
tereftalato de polibutileno.

14, COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 11,
caracterizada pelo fato de que o componente de resina compreende um nailon.

15. COMPOSICAO, de acordo com a reivindicagdo 1,
caracterizada pelo fato de que o pacote de aditivos compreende um TiO,.

16. PROCESSO PARA PREPARAR UMA COMPOSICAO A
BASE DE TEREFTALATO DE POLITRIMETILENO, conforme descrita na
reivindicagao 1, caracterizado pelo fato de compreender as etapas de:

a) fornecer o sal sulfato fluorado .e o tereftalato de
politrimetileno;

b) misturar o tereftalato de politrimetileno e o sal sulfato
fluorado para formar uma mistura; e

C) aquecer e misturar a mistura com agitagdo para formar a
composi¢ao.

17. PROCESSO, de acordo com a reivindicagdo 16,
caracterizado pelo fato de que a etapa (c) ocorre a cerca de 180 °C a cerca de

270 °C.
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18. ARTIGO, caracterizado pelo fato de que é produzido a
partir de composigéo a base de tereftalato de politrimetileno, conforme descrita
na reivindicagéo 1.

19. ARTIGO, de acordo com a reivindicagédo 18, caracterizado

pelo fato de que é na forma de uma fibra.
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RESumo
“COMPOSICAO A BASE DE TEREFTALATO DE POLITRIMETILENO,
PROCESSO PARA PREPARAR UMA COMPOSIGAO A BASE DE
TEREFTALATO DE POLITRIMETILENO E ARTIGO”
A presente invengao esta relacionada a composigdes aprimoradas
de tereftalato de politrimetileno retardadoras de chamas pela inclusdo de um

sal sulfonato fluorado como um aditivo retardador de chama.



