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ES 2363034 T3

DESCRIPCION
Hidroxido de magnesio, su uso y un proceso para la preparacion de resinas equipadas con el mismo
Descripcion detallada de la invencién

Esta invencion se refiere a particulas de hidréoxido de magnesio que tienen propiedades especificas, y a su uso para
proporcionar resistencia al deterioro térmico y/o retardo de llama a una composicién de resina sintética. Un
retardante de llama compuesto de particulas de hidroxido de magnesio de la invencion raramente se deteriora por
calor durante el moldeo térmico de una resina sintética, y puede proporcionar a la resina una excelente resistencia al
deterioro térmico y retardo de llama cuando esta comprendido en una composicién de resina en una proporcion
predeterminada.

En las composiciones de resina y articulos moldeados, que comprenden una cantidad relativamente grande de
particulas de hidréxido de magnesio como retardante de llama, raramente se deteriora su resistencia fisica por la
degradaciéon térmica de la resina durante el moldeo o uso, y apenas experimentan blanqueo debido a la
descomposicion térmica de la resina.

Un requisito para el retardo de llama de las resinas sintéticas esta en aumento y se esta haciendo mas exigente afio
a afio. Para satisfacer dicho requisito, un retardante de llama que comprende tanto un haluro organico como triéxido
de antimonio se ha propuesto y se usa ampliamente. Sin embargo, este retardante de llama se descompone
parcialmente durante el moldeo y genera un gas hal6geno. Por lo tanto, implica diversos problemas, tales como que
corroe las maquinas de procesamiento y moldeo, es dafiino para los trabajadores, tiene un efecto adverso sobre la
resistencia térmica o el desgaste de una resina o caucho, y genera una gran cantidad de humo que contiene un gas
téxico cuando se queman los articulos moldeados residuales.

Por lo tanto, estd aumentando la demanda de un retardante de llama que no es haldégeno, que no implique ninguno
de los problemas anteriores, y se esta prestando mucha atencién a las particulas de hidréxido de aluminio o
particulas de hidréxido de magnesio, por ejemplo.

Sin embargo, puesto que el hidroxido de aluminio empieza a deshidratarse a una temperatura de aproximadamente
190 °C y provoca un problema de espumacion durante su moldeo, su temperatura de moldeo debe mantenerse a
menos de 190 °C. En consecuencia, tiene el problema de que las clases de resinas a las que puede aplicarse estan
limitadas.

Por otro lado, puesto que las particulas de hidroxido de magnesio empiezan a deshidratarse a aproximadamente
340 °C, tiene una ventaja tal que puede aplicarse a casi todas las clases de resinas. Adicionalmente, la Solicitud de
Patente Japonesa Abierta a Inspeccion Publica N° 115799/1977 (Publicacion N° JP 54050197 (A) ensefia que un
articulo moldeado satisfactorio pueda obtenerse mediante el desarrollo de un nuevo método para sintetizar
particulas de hidroxido de magnesio que tienen alta cristalizacion.

Es decir, la publicacién anterior propone particulas de hidréxido de magnesio que tienen propiedades especificas,
que experimentan una menor distorsién estructural y una menor aglomeracion secundaria de las particulas, y que
contienen menos moléculas de agua residuales y aire que las particulas de hidroxido de magnesio convencionales.
Esta publicaciéon ensefia también que las particulas de hidroxido de magnesio tienen buena afinidad con una resina,
tal como una poliolefina, y no producen vetas de plata durante el moldeo, y puede obtenerse un articulo moldeado
que tiene buen aspecto a partir de la misma y puede obtenerse un articulo moldeado de resina de polipropileno que
tiene retardo de llama que satisface V-O en la Norma UL 94 VE.

Sin embargo, aunque las particulas de hidroxido de magnesio tienen propiedades apropiadas como un articulo
moldeado retardante de llama cuando se llena en una resina, se ha descubierto que aun tienen problemas que
resolver junto con una demanda creciente de propiedades.

Es decir, para satisfacer las Normas de Retardo de Llama V-O de UL-94 con un producto de 1/8 a 1/16 pulgadas
(3,175 a 1,5875 mm) de espesor obtenido combinando particulas de hidréxido de magnesio con una resina sintética,
las particulas de hidroxido de magnesio deben estar comprendidas en una cantidad de aproximadamente 150 a 250
partes en peso, basado en 100 partes en peso de la resina. La combinacion de dicha cantidad relativamente grande
de particulas de hidroxido de magnesio promueve el deterioro de un articulo moldeado por calentamiento durante el
moldeo o uso, y reduce las unidades fisicas del articulo moldeado, particularmente resistencia a impacto lzod,
alargamiento, resistencia a traccion y similares.

Un objeto de la presente invencion, por lo tanto, es resolver los problemas anteriores y proporcionar un nuevo
retardante de llama compuesto de particulas de hidroxido de magnesio y que tiene excelente resistencia al deterioro
térmico y una composicion de resina que lo comprende, que tiene resistencia al deterioro térmico y retardo de llama.

Para conseguir el objeto anterior, los inventores de la presente invencion han realizado estudios extensivos sobre la
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pureza y propiedades fisicas de las particulas de hidréxido de magnesio. Como resultado, se ha descubierto que
tanto la cantidad total de compuestos metélicos particulares como las impurezas contenidas en las particulas de
hidroxido de magnesio y los valores de diametro medio de particulas secundarias y de area superficial especifica
tienen una influencia sobre el deterioro térmico de una resina, y que puede obtenerse un retardante de llama que
tiene una excelente resistencia al deterioro térmico controlando estos valores especificos. La presente invencion se
ha conseguido después de este hallazgo.

Diversas impurezas estan contenidas principalmente en los materiales de partida de las particulas de hidroxido de
magnesio durante su proceso de produccion, y estan mezcladas con las particulas de hidréxido de magnesio como
una solucion sélida o impurezas. De acuerdo con los estudios realizados por los inventores, se ha descubierto que,
cuando estan presentes cantidades traza de un compuesto de hierro y un compuesto de manganeso, afectan al
deterioro térmico de la resina incluso cuando estan contenidas como una solucion sélida o una mezcla.

De esta manera, los estudios realizados por los inventores han puesto de manifiesto que cuando las particulas de
hidréxido de magnesio de alta pureza contienen menos de la cantidad total predeterminada de un compuesto de
hierro y un compuesto de magnesio como impurezas, y tienen un didmetro medio de particula secundaria de no mas
de 2 um (esto significa que la mayor parte de las particulas son principalmente particulas que no experimentan
aglomeracién secundaria) y un area superficial especifica de no mas de 20 m2/g, pueden obtenerse una composicion
de resina y un articulo moldeado cuyas propiedades fisicas raramente se deterioran por el calor.

De acuerdo con la presente invencion, el objeto anterior de la presente invencién puede conseguirse mediante
particulas de hidroxido de magnesio que tienen (i) un didmetro medio de particula secundaria, medido por un
método de dispersion por difraccién laser, de no mas de 2 um, (ii) un area superficial especifica, medida por un
método BET, de 1 a 10 m2/g y que contiene (iii) una cantidad total de un compuesto de hierro y un compuesto de
manganeso de no mas del 0,02% en peso, en términos de metales.

Las particulas de la presente invencion pueden usarse para producir una composicion de resina sintética que tiene
resistencia al deterioro térmico y retardo de llama, que comprende (a) una resina sintética y (b) particulas de
hidréxido de magnesio contenidas en una proporcién del 15 al 80% en peso, basado en el peso total de (a) y (b),
teniendo las particulas de hidréxido de magnesio (i) un diametro medio de particula secundaria, medido por un
método de dispersion por difracciéon laser, de no mas de 2 um, (ii) un area superficial especifica, medida por un
método BET, de 1 a 10 m2/g y que contiene (iii) una cantidad total de un compuesto de hierro y un compuesto de
manganeso de no mas del 0,02% en peso, en términos de metales y un articulo moldeado a partir de las mismas.

La presente invencion se describe en detalle a continuacién en este documento.

Las particulas de hidroxido de magnesio en la presente invencion tienen un didmetro medio de particula secundaria,
medido por un método de dispersién por difraccion laser, de no mas de 2 um, preferentemente de 0,4 a 1,0 um vy,
raramente o apenas estan sometidas a aglomeracion secundaria. Las particulas de hidréxido de magnesio tienen un
area superficial especifica, medida por un método BET de 1 a 10 m2/g. Adicionalmente, las particulas de hidréxido
de magnesio de la presente invencion contienen un compuesto de hierro y un compuesto de manganeso como
impurezas, en una cantidad total de no mas del 0,02% en peso, preferentemente no mas del 0,01% en peso, en
términos de metales.

La cantidad total en términos de metales de (Fe + Mn) como las impurezas contenidas en las particulas de hidroxido
de magnesio de la presente invencion estan en el intervalo anterior, como se ha descrito anteriormente. Mas
preferentemente, es deseable que la cantidad total de metales de los compuestos metélicos pesados, incluyendo un
compuesto de cobalto, compuesto de cromo, compuesto de cobre, compuesto de vanadio y compuesto de niquel,
esté en el intervalo anterior. Es decir, es mas ventajoso que las particulas de hidréoxido de magnesio tengan un
contenido total de metales (Fe + Mn + Co + Cr + Cu + V + Ni) de no mas del 0,02% en peso, preferentemente no
mas del 0,01% en peso.

A medida que aumenta el contenido total de un compuesto de hierro y un compuesto de manganeso en las
particulas de hidréxido de magnesio, la estabilidad térmica de una resina combinada con las particulas se deteriora
mucho. Sin embargo, incluso cuando el contenido total de compuesto de hierro y el compuesto de manganeso esta
en el intervalo anterior, la resina que comprende dichas particulas de hidréxido de magnesio no puede conseguir
una estabilidad térmica excelente ni puede evitarse el deterioro de las propiedades fisicas. Ademas de lo anterior, es
necesario que el diametro medio de particula secundaria y el area superficial especifica anteriores satisfagan
también los intervalos respectivos anteriores. A medida que aumenta el diametro medio de particula secundaria, el
area de contacto entre las particulas y la resina disminuye y la estabilidad térmica mejora. En lugar de ello, ocurren
problemas tales como el deterioro en la resistencia mecanica y un mal aspecto externo.

Como se ha descrito anteriormente, cuando las particulas de hidroxido de magnesio tienen (i) un didmetro medio de
particula secundaria, (ii) un area superficial especifica y (iii) el contenido total de un compuesto de hierro y un
compuesto de manganeso (y/u otros compuestos metalicos) dentro de los intervalos respectivos anteriores, puede
obtenerse una composicion de resina que satisface dichas propiedades, tales como compatibilidad con una resina,
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dispersabilidad, moldeabilidad, capacidad de trabajado, aspecto externo de un articulo moldeado de la misma,
resistencia mecanica y retardo de llama.

Un método para producir las particulas de hidréxido de magnesio en la presente invencién no esta particularmente
limitado, siempre y cuando satisfaga los requisitos (i), (ii), (iii) anteriores. Las particulas de hidréoxido de magnesio
que satisfacen los requisitos para (i) un diametro medio de particula secundaria y (ii) un area superficial especifica,
pueden producirse empleando un método y las condiciones descritas en la Solicitud de Patente Japonesa abierta a
inspeccion publica N° 115799/1977 (Publicacion N° JP 54050197), por ejemplo. Es decir, las particulas de hidréxido
de magnesio pueden producirse calentando cloruro de magnesio o nitrato de magnesio y una sustancia alcalina, tal
como un hidroxido de metal alcalino, 6xido de amonio o magnesio como materiales de partida en un medio acuoso
en un estado presurizado (preferentemente de 5 a 30 kg/cm?). En la producciéon anterior, seleccionando los
materiales de partida que no contienen impurezas o cantidades de traza de impurezas, especialmente un compuesto
de hierro y un compuesto de manganeso (y/u otros compuestos metdlicos descritos anteriormente), pueden
obtenerse particulas de hidroxido de magnesio que satisfacen el requisito (iii) anterior.

Si fuera necesario, se prefiere que el cloruro de magnesio o el nitrato de magnesio y la sustancia alcalina, como
materiales de partida, se purifiquen para reducir los contenidos de un compuesto de hierro y un compuesto de
manganeso en su interior.

Aunque las particulas de hidréxido de magnesio de la presente invencién pueden cargarse en una resina
directamente como un retardante de llama que tiene resistencia al deterioro térmico, pueden usarse después de
tratarlas con un agente de tratamiento superficial. El agente de tratamiento superficial es al menos uno seleccionado
entre el grupo que consiste en acidos grasos superiores, tensioactivos aniénicos, ésteres fosféricos, agentes de
acoplamiento de silano, agentes de acoplamiento de titanato, agentes de acoplamiento de aluminio y ésteres de
alcoholes polihidricos y acidos grasos.

Los ejemplos preferidos del agente de tratamiento superficial incluyen acidos grasos superiores que tienen 10 o mas
atomos de carbono, tales como acido estearico, acido erucico, acido palmitico, acido laurico y acido behénico; sales
de metales alcalinos de los acidos grasos superiores anteriores; sales de éster de acido sulfurico de alcoholes
superiores, tales alcohol estearilico y alcohol oleilico; tensioactivos anionicos, tales como sales de éster sulfurico,
sales de éster de acido sulfurico enlazadas con amida; sales de éster de acido sulfirico enlazadas con éster,
sulfonatos enlazados con éster, sales de acido sulfénico enlazadas con amida, sales de acido sulfénico enlazadas
con éter, sales de acido alquil aril sulfénico enlazadas con éter, sales de acido alquil aril sulfénico enlazadas con
éster y sales de acido alquil aril sulfénico enlazadas con amida de polietilenglicol éteres; sales metalicas acidas y
alcalinas y sales de amina de ésteres de acido fosforico de mono- o di-ésteres o mezclas de acido ortofosférico y
alcohol oleilico o alcohol estearilico; agentes de acoplamiento de silano, tales como viniletoxisilano, vinil-tris(2-
metoxi-etoxi)silano, y-metacriloxipropiltrimetoxisilano, y-aminopropiltrimetoxisilano, -(3,4-epoxiciclohexil)etiltrimetoxi-
silano, y-glicidoxipropiltrimetoxisilano y y-mercaptopropiltrimetoxisilano; agentes de acoplamiento de titanato, tales
como isopropiltrisoestereariltitanato, isopropiltris(dioctilpirofosfato)titanato, isopropil(N-aminoetil-aminoetil)titanato e
isopropiltridecilbencenosulfoniltitanato; agentes de acoplamiento de aluminio, tales como diisopropirato de
acetoalcoxialuminio; ésteres de alcoholes polihidridicos y acidos grasos, tales como monoestearato de glicerina y
monooleato de glicerina.

Para realizar un recubrimiento sobre las superficies de las particulas de hidroxido de magnesio con el agente de
tratamiento superficial anterior, puede usarse un método en hiumedo o en seco conocido. Por ejemplo, en un método
en humedo, el agente de tratamiento superficial en una forma liquida o de emulsion se afiade a la suspension de
hidroxido de magnesio y se mezcla totalmente mecanicamente a una temperatura de hasta aproximadamente 100
°C. En un método en seco, el agente de tratamiento superficial, en una forma liquida, de emulsién o sélida, se afiade
a los polvos de hidroxido de magnesio y se mezcla totalmente con una mezcladora, tal como una mezcladora
Henschel, agitando minuciosamente, con o sin calentamiento. La cantidad de agente de tratamiento superficial
puede seleccionarse adecuadamente, aunque preferentemente es de aproximadamente el 10% en peso o menos,
basado en el peso de las particulas de hidroxido de magnesio.

Dichos medios, tales como lavado con agua, deshidratacién, granulacién, secado, pulverizacion, clasificacion y
similares, se seleccionan adecuadamente y se realizan sobre las particulas de hidroxido de magnesio tratadas
superficialmente de esta manera, segun se requiera para obtener un producto final.

Las particulas de hidroxido de magnesio de la presente invencion estan comprendidas en la resina en una cantidad
del 15 al 80% en peso, preferentemente del 20 al 70% en peso, basado en el total de las particulas y la resina.

A medida que la resina sintética se combina con las particulas de hidroxido de magnesio de la presente invencion,
cualquier resina sintética que se use generalmente como un articulo moldeado es aceptable. Los ejemplos
ilustrativos de la resina termoplastica incluyen polietileno, polipropileno, copolimero de etileno y propileno, polimeros
y copolimeros de olefinas C, a Cs (a-olefina), tales como polibuteno, poli(4-metilpenteno-1) o similares, copolimeros
de estas olefinas y dieno, copolimero de etileno-acrilato, poliestireno, resina ABS, resina AAS, resina AS, resina
MBS, resina de copolimero de etileno-cloruro de vinilo, resina de copolimero de etileno-acetato de vinilo, resina de
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polimero de injerto de etileno-cloruro de vinilo-acetato de vinilo, cloruro de vinilideno, cloruro de polivinilo, polietileno
clorado, polipropileno clorado, copolimero de cloruro de vinilo-propileno, resina de acetato de vinilo, resina fenoxi,
poliacetal, poliamida, poliimida, policarbonato, polisulfona, 6xido de polifenileno, sulfuro de polifenileno,
polietilentereftalato, polibutilentereftalato, resina metacrilica y similares.

De las resinas termoplasticas anteriores, se prefieren las poliolefinas y copolimeros de las mismas que tienen
excelente retardo de llama y efectos de prevencion del deterioro térmico y propiedades de retencion de la resistencia
mecanica, debido a las particulas de hidroxido de magnesio, como se ejemplifica mediante las resinas basadas en
polipropileno, tales como homopolimeros de polipropileno y copolimeros de etileno-propileno; resinas basadas en
polietileno, tales como polietileno de alta densidad, polietileno de baja densidad, polietileno de baja densidad de
cadena lineal, polietileno de densidad ultra baja, EVA (resina de etileno-acetato de vinilo), EEA (resina de etileno-
acrilato de etileno), EMA (resina de copolimero de etileno-acrilato de metileno), EAA (resina de copolimero de
etileno-acido acrilico) y polietileno de peso molecular ultra alto; y polimeros y copolimeros de olefinas C; a Cs (a-
olefina) tales como polibuteno y poli(4-metilpenteno-1).

Adicionalmente, se incluyen también las resinas termoestables, tales como resina epoxi, resina fenol, resina de
melamina, resina de poliéster insaturado, resina de alquido y resina de urea y cauchos sintéticos, tales como EPDM,
caucho de butilo, caucho de isopreno, SBR, NIR, caucho de uretano, caucho de polibutadieno, caucho acrilico,
caucho de silicona, fluoroelastomero, NBR y polietileno clorosulfonado.

Las particulas de la presente invencién pueden usarse en una composicion de resina que basicamente consiste en
(a) la resina sintética anterior y (b) las particulas de hidroxido de magnesio como se ha descrito anteriormente. La
composicion de resina puede contener adicionalmente una ligera cantidad de un retardante de llama auxiliar (c).
Combinando este retardante de llama auxiliar (c), la cantidad de particulas de hidréxido de magnesio (b) que estan
contenidas puede reducirse y el efecto de retardo de llama puede aumentarse.

El retardante de llama auxiliar (c) es preferentemente fésforo rojo, carbono en polvo o una mezcla de los mismos.
Como el fosforo rojo puede usarse fésforo rojo cuya superficie esta recubierta con una resina termoestable,
poliolefina, polimero de &cido carboxilico, 6xido de titanio o producto de condensacion de titanio y aluminio, ademas
del fésforo rojo ordinario. El carbono en polvo se selecciona entre negro de humo, carbono activado y grafito y el
negro de humo puede prepararse por cualquiera de horno de aceite, horno de gas, método de canal, térmico y de
acetileno.

Cuando el retardante de llama auxiliar (c) estd combinado, la proporcién del mismo es de 0,5 al 20% en peso,
preferentemente del 1 al 15% en peso basado en el peso total de (a) la resina sintética y (b) las particulas de
hidréxido de magnesio.

La composicion de resina puede producirse mezclando (a) la resina sintética, (b) las particulas de hidroxido de
magnesio segun se requiera, (c) el retardante de llama auxiliar por medios conocidos en las proporciones
respectivas descritas anteriormente.

La composicion de resina que tiene resistencia al deterioro térmico y retardo de llama, proporcionada por la presente
invencién puede contener otros aditivos usados habitualmente, ademas de los componentes anteriores. Los aditivos
incluyen un antioxidante, agente antiestatico, pigmento, agente de espumacion, plastificante, carga, agente de
refuerzo, retardante de llama de halégeno organico, agente de articulacion, estabilizador 6ptico, absorbedor
ultravioleta, lubricante o similares.

Los siguientes ejemplos se dan para ilustrar adicionalmente la presente invencion. “%” significa el % en peso en los
ejemplos. La proporcion del antioxidante comprendido se expresa como porcentaje (%) basado en el peso total de
(a) la resina sintética, (b) las particulas de hidréxido de magnesio y (c) el retardante de llama auxiliar.

En los siguientes ejemplos, (i) el diametro medio de particula secundaria y (ii) el area superficial especifica BET de
las particulas de hidroxido de magnesio son valores medidos de acuerdo con los métodos de medicidn descritos a
continuacion.

(1) Diametro medio de particula secundaria de las particulas secundarias de hidréxido de magnesio

Esto se determina midiendo con un Analizador del Tamafio de Particula MICROTRAC de tipo SPA (fabricado por
LEEDS & NORTHRUP INSTRUMENTS, LTD.).

Se afiaden 700 mg de polvos de muestra a 70 ml de agua, y se dispersan en el agua por ondas ultrasénicas (Modelo
US-300 fabricado por Nissei Co., Ltd., corriente eléctrica: 300 pA) durante 3 minutos. De 2 a 4 ml de la dispersion
resultante se muestrean y se afiaden al recipiente para muestras del analizador de tamafo de particulas que
contenia 250 ml de agua desaireada. Después de que el analizador se active para hacer circular la suspension
durante 8 minutos, se mide la distribucion del tamafio de particulas. La medicién se realiza dos veces y se calcula un
valor medio de los diametros de particula secundaria acumulativo del 50%, obtenido mediante estas mediciones y se
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toma como el didmetro medio de particula secundaria de la muestra.

(2) Medicion del area superficial especifica por el método BET de las particulas de hidréxido de magnesio

Esto se mide mediante un método de adsorcion de nitrégeno liquido.

(3) Resistencia a impacto Izod

Esto se mide de acuerdo con JIS K 7110.

(4) Resistencia a traccion

Esto se mide de acuerdo con JIS K 7113.
(5) Retardo de llama
Esto se mide de acuerdo con el método UL 94VE. El indice de oxigeno se mide acuerdo con JIS K7201.

(6) Analisis de metales pesados

Esto se realiza de acuerdo con ICP-EM (espectrometria de masas con plasma acoplado inductivamente) o
espectrometria de absorcion atémica.

Ejemplo 1 (propiedades de las particulas de hidréxido de magnesio)
Se midié el diametro medio de particula secundaria, el area superficial especifica y el contenido de metal pesado de

diversas clases de particulas de hidroxido de magnesio a ensayar, y se muestra en la Tabla 1 a continuacion. “%”
significa % en peso.

Tabla 1
Composicion y propiedades Muestra
A-l A-ll B-I B-II B-11
Diametro medio de particula secundaria (um) 1,2 0,60 4,63 2,97 0,8
Area superficial especifica (m“/g) 10,8 6,5 3,9 10,9 5,4
Mg(OH)2 (%) 99,19 99,60 93,80 90,80 99,40
Ca0 (%) 0,189 0,01 1,31 2,21 0,01
CO2 (%) 0,31 0,15 4,15 6,0 0,29
Fe (%) 0,0069 0,0028 0,188 0,279 0,225
Mn (%) 0,0013 0,0001 = 0,025 0,027 0,024
Cu (%) 0,0011 0,0011 0,0068 0,0079 0,007
V (%) 0,0001= | 0,0001= | 0,0001= | 0,0001= | 0,0001 =
Co (%) 0,0001= | 0,0001= | 0,0001= | 0,0001= | 0,0001 =
Ni (%) 0,0022 0,0009 0,0081 0,0098 0,008
Cr (%) 0,0001= | 0,0001 2 0,0005 0,0018 0,0003
(Nota) La composicion de A-Il es de la presente invencién, mientras que las composiciones de A-l, B-l, B-Il y B-
Il son las del Ejemplo Comparativo.

Ejemplo 2 (Evaluacion de la estabilidad térmica y las propiedades fisicas de la composiciéon de resina)

Las particulas de hidréxido de magnesio mostradas en la Tabla 1 del Ejemplo 1 se usaron para preparar piezas de
ensayo que tienen las siguientes composiciones:

60% de particulas de hidroxido de magnesio (tratadas superficialmente con un 3% en peso de acido estearico)
40% de polipropileno (de una calidad con resistencia a impacto, con un MFI de 2 g/10 min)

0,1% de antioxidante (Irganox 1010 de Chiba Geigy AG)

0,1% de antioxidante (DLTP de Yoshitomi Pharmaceutical Industries, Ltd.)

(i) Preparacioén de la pieza de ensayo

Cada muestra de las particulas de hidréxido de magnesio tratadas superficialmente se secd a 105 °C durante 16
horas vy, adicionalmente, a 120 °C durante 2 horas para retirar el agua adherida a la misma, se amas6 con una
resina (polipropileno) y un antioxidante mediante una extrusora biaxial (BT-30-S2-30-L fabricada por Plastic Kogaku
Kenkyusho K.K.) a 230 °C, se sec6 de nuevo a 120 °C durante 2 horas y se molde6 en una maquina de moldeo por
inyeccion (FS 120S 18A SE fabricada por Nissei Jushi Kogyo K.K.) a 230 °C.
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Las piezas de ensayo obtenidas por moldeo por inyeccién estan disefiadas de la siguiente manera.

Pieza de ensayo A-l: Compuesto de particulas de hidroxido de magnesio de la muestra A-l.
Pieza de ensayo A-ll: Compuesto de particulas de hidroxido de magnesio de la muestra A-Il.
Pieza de ensayo B-I: Compuesto de particulas de hidroxido de magnesio de la muestra B-I.
Pieza de ensayo B-1l: Compuesto de particulas de hidréxido de magnesio de la muestra B-II.
Pieza de ensayo B-lll: Compuesto de particulas de hidréxido de magnesio de la muestra B-Ill.

(i) Medicion de la estabilidad térmica

Aparato: horno de transmision GPHH-100, fabricado por Tabai Espec Co., Ltd.
Condiciones de medicion: 150 °C, abertura del amortiguador: 50%

Un conjunto de dos piezas de ensayo se estrecha en una parte superior con un papel plegado, sujetado con una
pinza metélica, se cuelga en un anillo rotatorio y se saca a intervalos de un cierto periodo de tiempo.
Pieza de ensayo: 1/12 pulgadas (2,1167 mm).

Evaluacién: el tiempo que pasa hasta que se observa blanqueo en la pieza de ensayo se toma como un indice para
el deterioro térmico. El tiempo que pasa hasta que el peso de la pieza de ensayo se reduce en un 10% a 150 °C se
comprueba también.

(iii) Resultado de evaluacion

Los resultados de evaluacién se muestran en la Tabla 2 a continuacion.

Tabla 2

Pieza de ensayo A-l A-ll B-I B-II B-111
Numero de dias que pasan antes del 13,5 27 6,0 3,5 4,0
blanqueo
Impacto 1zod (con muesca: kgfcm/cm) 11 14,0 4,2 4.8 15,5
Resistencia a traccion (kgf/mm?) 1,73 2,00 1,65 1,71 2,03
Reduccién del peso en un 10% en peso 380 820 125 120 120
(tiempo)
Retardo de llama (UL94VE 1/8 pulgadas V-0 V-0 Fuera de norma Fuera de norma V-0
(3,175 mm))

Ejemplo 3

Se realiz6 el mismo ensayo que en el Ejemplo 2, usando diversas clases de particulas de hidréxido de magnesio
que difieren en el diametro medio de particula secundaria. Los resultados se muestran en la Tabla 3 a continuacion.
En la Tabla 3, “el contenido total de metales pesados (%)” indica el contenido total de metales (Fe + Mn + Co + Cr +
Cu +V + Ni).

Tabla 3
Particulas de hidroxido de magnesio A-lll A-IV A-V B-IV B-V
Diametro medio de particula secundaria 0,40 1,0 1,5 11,1 6,35
Area superficial especifica 18,0 8,0 11 16,0 59,0
Contenido de hidroxido de magnesio 99,82 99,85 99,86 99,85 99,83
Contenido total de metales pesados 0,00505 | 0,00505 | 0,00570 0,01361 0,01065
Numero de dias que pasan antes del blanqueo 24 30 29 8,0 7,5
Impacto Izod (con muesca: kgfcm/cm) 10,8 13,6 10,7 3,7 3,9
Resistencia a traccién (kgf/mm?) 1,90 1,95 1,88 1,61 1,50
Retardo de llama (UL94VE 1/8 pulgadas V-0 V-0 V-0 Fuera de Fuera de
(3,175 mm)) norma norma
(Nota) La composicion de A-IV es de la presente invencién, mientras que las composiciones de A-lll, A-V, B-IV y
B-V son las del Ejemplo Comparativo.

Ejemplo 4

Se prepar6 una composicion de resina que tenia la siguiente composicion.

100 partes en peso: copolimero de etileno-acetato de vinilo (que contiene un 41% de acetato de vinilo)
150 partes en peso: particulas de hidréxido de magnesio (A-Il o B-l, superficie tratada con 0,25 partes en peso de
oleato sddico, basado en 100 partes en peso del hidroxido de magnesio).



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

ES 2363034 T3

2 partes en peso: DCP (peroxido de dicumilo).

1 parte en peso: agente de acoplamiento de silano (A-172 de Nippon Unicar Co., Ltd.).

1 parte en peso: antioxidante (Irganox 1010 de Chiba Geigy AG).

Preparaciéon de la pieza en ensayo

Los materiales de partida anteriores se amasaron con una extrusora de amasado monoaxial a 120 °C, se pre-
moldearon con una maquina de moldeo por compresion a 120 °C durante 5 minutos y se reticularon a 180 °C

durante 15 minutos para obtener placas de 2 mm y 3 mm de espesor.

Medicién de la estabilidad térmica

Resistencia al calor: se obtuvo una pieza de ensayo de 25 mm de ancho y 50 mm de largo a partir de una placa
reticulada de 2 mm de espesor, y se realizé un ensayo de resistencia térmica sobre la pieza de ensayo de la misma

manera que en el Ejemplo 1.

Resistencia a traccion: se obtuvo una pieza para el ensayo JIS 7113 N° 2 para medir su resistencia a traccién a una

velocidad de ensayo de 200 mm/min.

Resultado de evaluacién

Los resultados de las mediciones anteriores se muestran en la Tabla 4 a continuacion.

Tabla 4
Hidréxido de magnesio A-ll B-I
Numero de dias que pasan antes del blanqueo 30 6
Resistencia a traccién (kgf/mm?) 1,33 0,89
Retardo de llama (indice de oxigeno) 38 36

Ejemplo 5

Se prepard una composicion de resina que tenia la siguiente composicion.

70%: particulas de hidroxido de magnesio (A-ll o B-Illl; tratadas superficialmente con

estearico).

30%: polipropileno (de una calidad de resistencia a impacto, con un MFI de 2 g/10 min).

0,1%: antioxidante (Irganox 1010 de Chiba Geigy AG).
0,1%: antioxidante (DLTP de Yoshitomi Pharmaceutical Industries, Ltd.).

un 3% en peso de acido

Se prepar6é una pieza de ensayo a partir de la composicion de resina anterior, de la misma manera que en el
Ejemplo 2, para evaluar la estabilidad térmica y el retardo de llama. Los resultados se muestran en la Tabla 5 a

continuacion.

Tabla 5
Particulas de hidroxido de magnesio A-ll B-lll
Numero de dias que pasan antes del blanqueo 22 3,0
Impacto I1zod (kgfcm/cm) 6,6 6,3
Resistencia a traccion (kgf/mm?) 1,75 1,72
Reduccién del peso en un 10% en peso (tiempo) 650 85
Retardo de llama (UL94VE 1/16 pulgadas (1,5875 mm)) V-0 V-0

Ejemplo 6

Se prepard una composicion de resina que tenia la siguiente composicion.

30%: particulas de hidréxido de magnesio (A-Il o B-lIl; superficie tratada con un 3% en peso de acido estearico).

7%: fosforo rojo (Nova Excell 140 de Rin Kagaku Kogyo K.K.).
3%: negro de humo (fabricado por un método de horno de aceite, FEF).

60%: polipropileno (de una calidad de resistencia al impacto con un MFI de 2 g/10 min).

0,1%: antioxidante (Irganox 1010 de Chiba Geigy AG).
0,1%: antioxidante (DLTP de Yoshitomi Pharmaceutical Industries, Ltd.).

Se prepar6 una pieza de ensayo a partir de la composicién de resina anterior de la misma manera que en el Ejemplo
2, para evaluar su estabilidad térmica y retardo de llama. Los resultados se muestran en la Tabla 6 a continuacion.
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Tabla 6
Particulas de hidroxido de magnesio A-ll B-Ill
Numero de dias que pasan antes del blanqueo 33 7,0
Impacto Izod (kgfcm/cm) 12,5 11,8
Resistencia a traccion (kgf/mm?) 2,17 2,13
Reduccién del peso en un 10% en peso (tiempo) 950 135
Retardo de llama (UL94VE 1/8 pulgadas (3,175 mm)) V-0 V-0

Ejemplo 7

Se produjeron las siguientes composiciones de resina (1) a (3) y se prepararon piezas de ensayo de la misma
manera que en el Ejemplo 2, y se ensayaron para su retardo de llama. En el caso de nylon 6, el amasado y el
moldeo por inyeccion se realizan a 250 °C. Los resultados muestran que todas las piezas de ensayo tenian un
retardo de llama de V-O en el ensayo UL94VE 1/16 pulgadas (1,5875 mm).

(1)

65%: particulas de hidréxido de magnesio (A-Il)
35%: nylon 6 (de una calidad moldeada por inyeccién, con una densidad relativa de 1,14)
0,2%: antioxidante (Irganox 1098 de Chiba Geigy AG)

)

68%: particulas de hidroxido de magnesio (A-Il)

32%: polietileno de alta densidad (de una calidad moldeada por inyeccién con un MFI de 5,0 g/10 min).
0,1%: antioxidante (Irganox 1010 de Chiba Geigy AG)

0,1%: antioxidante (DLTP de Yoshitomi Pharmaceutical Industries, Ltd.).

©)

20%: particulas de hidroxido de magnesio (A-Il)

7%: fésforo rojo (Nova Excell 140 de Rin Kagaku Kogyo K.K.)

5%: negro de humo (fabricado por un método de horno de aceite, FEF)

63%: resina ABS (de una calidad resistente a impacto, con un MFI de 25 g/10 min)

5%: nylon 6 (de una calidad moldeada por inyeccién, con una densidad relativa de 1,14)
0,2%: antioxidante (Irganox 1010 de Chiba Geigy AG)

Ejemplo 8

Se preparo la siguiente composicion, se masticé en un rodillo abierto a 70 °C y, un dia después, se curé a 160° C
durante 30 minutos para obtener una placa de 1/8 pulgadas (3,175 mm). Se prepar6 una pieza de ensayo de 1/8
pulgadas (3,175 mm) de espesor para el ensayo UL94 VE a partir de la placa obtenida de esta manera y el ensayo
UL 94 VE se realizé sobre esta pieza de ensayo. El resultado de ensayo mostré que el retardo de llama era V-1.

Composicién

100 partes en peso: caucho EPDM (proporcién etileno/propileno = 50/50 moles)

170 partes en peso: particulas de hidréxido de magnesio (A-1l)

3 partes en peso: peroxido de dicumilo

0,5 partes en peso: poli(2,2,4-trimetil-1,2-dihidroquinolina)

1 parte en peso: agente de acoplamiento de silano (A-172 de Nippon Unicar Co., Ltd.)
1 parte en peso: acido estearico

1 parte en peso: azufre

Ejemplo 9

Se preparo la siguiente composicion, se amaso6 con una amasadora de aproximadamente 30 °C y se cur6 a 90 °C
durante 15 minutos para obtener una placa de 1/8 pulgadas (3,175 mm). Se prepar6 una pieza de ensayo de 1/8
pulgadas (3,175 mm) para el ensayo UL94 VE a partir de la placa obtenida de esta manera, y el ensayo UL94 VE se
realiz6 sobre esta pieza de ensayo. El resultado mostr6é que el retardo de llama era V-0.

Composicion

100 partes en peso: resina epoxi (densidad relativa: 1,17)
100 partes en peso: particulas de hidroxido de magnesio (A-Il)
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5 partes en peso: fosforo rojo (Nova Excell 140 de Rin Kagaku Kogyo K.K.)

1 parte en peso: negro de humo (fabricado por un método de horno de aceite, FEF)
10 partes en peso: agente de curado (HY951 de Chiba Geigy AG)

1 parte en peso: acido estearico

0,2 partes en peso: antioxidante (Irganox 1010 de Chiba Geigy AG)

De acuerdo con la presente invencién, cuando una gran cantidad de particulas de hidréxido de magnesio se carga
en una resina termoplastica, puede obtenerse una composicion de resina y un articulo moldeado que no se
deterioran con el calor, tienen una excelente dispersibilidad y no se blanquean. Por lo tanto, es posible proporcionar
una composicién de resina y un articulo moldeado que no contienen un retardante de llama halogenado y que tienen
ventajas tales como una capacidad de trabajado excelente y no generan un gas toxico cuando se quema el articulo
moldeado.

10



10

15

20

25

30

35

ES 2363034 T3

REIVINDICACIONES

1. Particulas de hidroxido de magnesio que tienen (i) un diametro medio de particula secundaria, medido por un
método de dispersion por difraccion laser, de no mas de 2 um, (ii) un area superficial especifica, medida por un
método BET, de 1 a 10 m2/g, y que contienen (iii) una cantidad total de compuesto de hierro y compuesto de
manganeso de no mas del 0,02% en peso en términos de metales.

2. Particulas de hidroxido de magnesio de la reivindicacion 1, en las que las particulas de hidroxido de magnesio
tienen un diametro medio de particula secundaria, medido por un método de dispersion por difraccién laser, de 0,4 a
1,0 um.

3. Particulas de hidréxido de magnesio de la reivindicacion 1 6 2, en las que la cantidad total de compuesto de hierro
y compuesto de manganeso en las particulas de hidroxido de magnesio no es mayor del 0,01% en peso, en
términos de metales.

4. Particulas de hidréxido de magnesio de una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, en las que la cantidad
total de compuesto de hierro, compuesto de manganeso, compuesto de cobalto, compuesto de cromo, compuesto
de cobre, compuesto de vanadio y compuesto de niquel en las particulas de hidréxido de magnesio no es mayor del
0,02% en peso, en términos de metales.

5. Particulas de hidroxido de magnesio de la reivindicacion 4, en las que la cantidad total de compuesto de hierro,
compuesto de manganeso, compuesto de cobalto, compuesto de cromo, compuesto de cobre, compuesto de
vanadio y compuesto de niquel en las particulas de hidroxido de magnesio no es mayor de 0,01% en peso, en
términos de metales.

6. Uso de las particulas de magnesio como se define en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5 para
proporcionar resistencia al deterioro térmico y/o retardo de llama a una composicién de resina sintética.

7. Uso de acuerdo con la reivindicacion 6, en el que resina sintética es una poliolefina o un copolimero de la misma.
8. Un proceso para producir una composicion de resina, proceso que comprende mezclar (a) una resina sintética y
(b) particulas de hidroxido de magnesio como se ha definido en una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en una
proporcion del 15 al 80% en peso, basado en peso total de (a) y (b).

9. Un proceso de acuerdo con la reivindicacion 8, proceso que comprende formar la composicion de resina en un
articulo moldeado.
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