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DESCRIPCION
Materiales compuestos pirorretardantes
REFERENCIA CRUZADA A SOLICITUD O SOLICITUDES RELACIONADAS

Esta solicitud es (i) una solicitud de continuaciéon en parte de la Solicitud de Patente US 10/414.590, presentada el
16 de abril de 2003, que a su vez es una solicitud no provisional de la Solicitud Provisional US 60/374.014
presentada el 19 de abril de 2002, y (ii) una solicitud de continuacion en parte de la Solicitud de Patente US
10/823.400, presentada el 13 de abril de 2004, y (iii) una continuacion en parte de la Solicitud de Patente US
10/845.764, presentada el 14 de mayo de 2004. Se reivindica aqui la prioridad a las solicitudes anteriores, y su
materia objeto se incorpora aqui como referencia.

ANTECEDENTES
Campo de la invencion

La presente invencion se refiere generalmente a materiales compuestos pirorretardantes, y mas particularmente a
materiales compuestos pirorretardantes que incluyen un material de base polimérico y una carga pirorretardante
para mejorar la retardacion de la llama.

Descripcion de la técnica relacionada

Con la rapida mejora en la tecnologia a lo largo de las ultimas décadas, se ha creado una demanda cada vez mayor
de materiales de alto comportamiento, incluyendo ceramicos, metales y polimeros, para una miriada de
aplicaciones. Por ejemplo, en el contexto de dispositivos microelectronicos, las presiones del mercado dictan
productos finales mas pequefios, mas rapidos y mas sofisticados, que ocupan menos volumen y operan a mayores
densidades de corriente. Estas mayores densidades de corriente incrementan adicionalmente la generaciéon de calor
y, @a menudo, las temperaturas de operacién. En este contexto, se ha hecho cada vez mas importante por razones
de seguridad implementar materiales de envasado microelectrénico que proporcionen pirorresistencia ejemplar. El
uso de materiales de envasado pirorresistentes es uno de los ejemplos entre muchos en los que los disefiadores de
productos han usado especificamente materiales pirorresistentes. Por ejemplo, los polimeros termoplasticos
pirorresistentes son demandados como materiales de construccion.

Ademas, los organismos reguladores gubernamentales también han buscado materiales pirorresistentes en ciertas
aplicaciones para satisfacer problemas de seguridad siempre crecientes.

En consecuencia, la industria ha continuado demandando materiales compuestos mejorados, por ejemplo materiales
mejorados a base de polimeros, que tengan caracteristicas pirorretardantes deseables.

SUMARIO

Segun un aspecto de la presente invencion, se proporciona un material compuesto polimérico pirorretardante. El
material compuesto incluye un material de base polimérico y una carga pirorretardante proporcionada en el material
de base polimérico, conteniendo la carga pirorretardante material en particulas de boehmita sembrada que tiene una
relacion de aspecto no menor que 3:1, en el que el material compuesto tiene una retardacion de la llama de V-0 a V-
1 segun UL94.

Segun otro aspecto de la presente invencion, el material compuesto incluye un material de base polimérico y una
carga pirorretardante proporcionada en el material de base polimérico, comprendiendo la carga pirorretardante
material en particulas de boehmita sembrada que tiene una relacién de aspecto no menor que 3:1, en el que el
material compuesto esta en forma de una disolucién de revestimiento de superficie, teniendo el material compuesto
una retardacion de la llama de V-1 a V-0 segun UL 94 en forma revestida, y el material de base polimérico tiene una
retardacion de la llama de V-2 o mayor, funcionando la carga para mejorar la retardacion de la llama del material
compuesto.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

La presente invencién se puede entender mejor, y sus numerosos objetos, rasgos y ventajas se pueden hacer
manifiestos para los expertos en la técnica haciendo referencia a los dibujos que se acompanan.

La FIG. 1 ilustra un flujo del procedimiento para formar un material compuesto polimérico segun una realizacion de la
presente invencion.

La FIG. 2 ilustra un analisis termogravimétrico (TGA) de boehmita sembrada frente a ATH convencional.

El uso de los mismos simbolos de referencia en diferentes dibujos indica articulos similares o idénticos.
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DESCRIPCION DE LA REALIZACION O REALIZACIONES PREFERIDAS

Segun un aspecto de la presente invencion, se proporciona un material compuesto polimérico pirorretardante, que
incluye un material de base polimérico y una carga pirorretardante. De forma notable, la carga pirorretardante incluye
un material en particulas de boehmita sembrada que tiene una relacion de aspecto no menor que alrededor de 3:1.
Tipicamente, el material a base de polimero es un material que tiene significancia comercial y demanda en la
industria, pero a veces no muestra propiedades pirorretardantes nativas. Cuantitativamente, la retardacion de la
llama se puede medir segun el ensayo de laboratorio UL 94, el denominado ensayo de combustion vertical. El
ensayo UL 94 se lleva a cabo mediante los estandar ASTM D635, y a los materiales se les da una puntuacién V
basandose en varias caracteristicas observadas, incluyendo el tiempo de la llama, tiempo de brillo, grado de
combustion, asi como la capacidad de la muestra para prender el algodén. Tipicamente, los materiales a base de
polimeros de interés y que necesitan caracteristicas pirorretardantes tienen una puntuaciéon UL 94 de V-2 o superior,
indicando volatilidad en ciertas condiciones. Mas abajo se explican rasgos adicionales del material de base
polimérico segun las realizaciones de la presente invencion. En primer lugar, volvemos a la carga pirorretardante,
particularmente el material en particulas de boehmita sembrada segun realizaciones de la presente invencion, que
contribuye a una mejora significativa en la retardacion de la llama.

Segun un rasgo particular, se utiliza el material en particulas de boehmita sembrada en lugar de boehmita derivada
de rutas de procesamiento sin siembra, incluyendo rutas de tratamiento hidrotérmico y precipitacion sin siembra.
Como se explica con mas detalle mas abajo, las realizaciones de la presente invencion han demostrado una
retardacion ejemplar de la llama, incluso sin basarse en componentes pirorretardantes adicionales para mejorar el
comportamiento.

El material en particulas de boehmita sembrada se forma generalmente mediante un procedimiento que incluye
proporcionar un precursor de boehmita y siembras de boehmita en una suspension, y termotratar (tal como mediante
tratamiento hidrotérmico) la suspension (alternativamente sol o suspensién) para convertir el precursor de boehmita
en un material en particulas de boehmita formado de particulas o cristalitos. Segun un aspecto particular, el material
en particulas de boehmita tiene una morfologia relativamente alargada, descrita generalmente aqui en términos de
relacion de aspecto, descrito mas abajo.

El término “boehmita” se usa generalmente aqui para representar hidratos de alumina, incluyendo boehmita mineral,
que es tipicamente Al,O3-H20, y que tiene un contenido de agua del orden de 15%, asi como pseudoboehmita, que
tiene un contenido de agua mayor que 15%, tal como 20-38% en peso. Se sefiala que la boehmita (incluyendo
pseudoboehmita) tiene una estructura cristalina particular e identificable, y en consecuencia un patrén Unico de
difraccién de rayos X, y, como tal, se distingue de otros materiales aluminosos, incluyendo otras aluminas hidratadas
tales como ATH (trihidréxido de aluminio), un material precursor habitual usado aqui para la fabricacion de
materiales en particulas de boehmita.

La relacion de aspecto, definida como la relacion de la dimension mas grande a la siguiente dimension mas grande
perpendicular a la dimensién mas grande, generalmente no es menor que 2:1, y preferiblemente no menor que 3:1,
4:1, 0 6:1. De hecho, ciertas realizaciones tienen particulas relativamente alargadas, tal como no menores que 9:1;
10:1, y en algunos casos no menores que 14:1. Con referencia particular a particulas con forma de aguja, las
particulas se pueden caracterizar ademas con referencia a una relacion de aspecto secundaria definida como la
relacion de la segunda dimensiéon mas grande a la tercera dimensién mas grande. La relacion de aspecto secundaria
es generalmente no mayor que 3:1, tipicamente no mayor que 2:1, o incluso 1,5:1, y a menudo alrededor de 1:1. La
relacion de aspecto secundaria describe generalmente la geometria de seccién transversal de las particulas en un
plano perpendicular a la dimension mas larga.

Las particulas con forma laminilla o de plaqueta tienen generalmente una estructura alargada que tiene las
relaciones de aspecto descritas anteriormente en relacion con las particulas con forma de aguja. Sin embargo, las
particulas con forma de plaquetas tienen generalmente superficies principales opuestas, siendo las superficies
principales opuestas generalmente planas y generalmente paralelas entre si. Ademas, las particulas con forma de
plaquetas se pueden caracterizar por tener una relacion de aspecto secundario mayor que la de las particulas con
forma de aguja, generalmente no menor que alrededor de 3:1, tal como no menor que alrededor de 6:1, o incluso no
menor que 10:1. Tipicamente, la dimension mas corta o dimensién de borde, perpendicular a las superficies
principales opuestas o caras, es generalmente menor que 50 nanometros.

La morfologia del material en particulas de boehmita sembrada se puede definir ademas en términos de tamanos de
particulas, mas particularmente tamafo medio de particulas. Aqui, el material en particulas de boehmita sembrada,
esto es, boehmita formada a través de un procedimiento de siembra (descrito con mas detalle mas abajo), tiene un
tamafno de particulas o de cristalitos relativamente fino. Generalmente, el tamafio de medio de particulas no es
mayor que alrededor de 1000 nanometros, y cae en un intervalo de alrededor de 100 a 1000 nanometros. Otras
realizaciones tienen tamafios medios de particulas incluso mas finos, tales como no mayores que alrededor de 800
nanometros, 600 nanometros, 500 nanometros, 400 nanometros, e incluso particulas que tienen un tamafio medio
de particulas menor que 300 nanometros, que representan un material en particulas fino. En ciertas realizaciones, el
tamafio medio de particulas fue menor que 200 nanometros, tal como en un intervalo de alrededor de 100
nanometros a alrededor de 150 nanometros.



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

ES 2405 602 T3

Como se usa aqui, el “tamafio medio de particulas” se usa para representar la dimension media mas larga o
longitudinal de las particulas. Debido a la morfologia alargada de las particulas, la tecnologia de caracterizacion
convencional es generalmente inadecuada para medir el tamafio medio de las particulas, puesto que la tecnologia
de caracterizacion se basa generalmente en la suposicion de que las particulas son esféricas o casi esféricas. En
consecuencia, el tamafio medio de las particulas se determiné tomando multiples muestras representativas y
midiendo fisicamente los tamafos de particulas encontrados en las muestras representativas. Tales muestras se
pueden tomar mediante diversas técnicas de caracterizacion, tales como mediante microscopia electrénica de
barrido (SEM).

Se ha encontrado que el presente material en particulas de boehmita sembrada tiene un tamafo medio de particulas
fino, mientras que a menudo las tecnologias en competicién no basadas en siembra son generalmente incapaces de
proporcionar tales tamafios medios de particulas finos en el contexto de particulas anisétropas. A este respecto, se
sefiala que, a menudo en la bibliografia, los tamafios de particulas dados a conocer no se exponen en el contexto de
medias como en la presente memoria descriptiva, sino mas bien en el contexto de un intervalo nominal de tamafos
de particulas derivados de la inspeccién fisica de las muestras del material en particulas. En consecuencia, el
tamafo medio de las particulas caera dentro del intervalo dado a conocer dentro del intervalo dado a conocer en la
técnica anterior, generalmente a alrededor del punto medio aritmético del intervalo dado a conocer, para la
distribucién gaussiana esperada de tamafos de particulas. Dicho alternativamente, aunque las tecnologias no
basadas en siembra pueden dar un tamafio fino de particulas, tal tamafo fino generalmente representa el limite
inferior de una distribucion observada de tamafios de particulas, y no el tamafio medio de las particulas.

Igualmente, de manera similar, las relaciones de aspecto dadas anteriormente corresponden generalmente a la
relacion media de aspecto tomada de un muestreo representativo, en lugar de limites superiores o inferiores
asociados con las relaciones de aspecto del material en particulas. A menudo, en la bibliografia, las relaciones de
aspecto de las particulas dadas a conocer no se exponen en el contexto de medias como en la presente memoria
descriptiva, sino mas bien en el contexto de un intervalo nominal de relaciones de aspecto derivadas de la
inspeccion fisica de las muestras del material en particulas. En consecuencia, la relacion de aspecto media caera
dentro de un intervalo dado a conocer en la técnica anterior, generalmente en alrededor del punto medio aritmético
del intervalo dado a conocer, para la distribuciéon gaussiana esperada de la morfologia de las particulas. Dicho como
alternativa, aunque las tecnologias no basadas en siembra pueden dar relaciones de aspecto, tal dato generalmente
representa el limite inferior de una distribucién de relaciones de aspectos observada, y no la relacion media de
aspecto.

Ademas de la relacion de aspecto y del tamafio medio de las particulas del material en particulas, la morfologia del
material en particulas se puede caracterizar ademas en términos de la superficie especifica. Aqui, se utilizé la
técnica de BET normalmente disponible para medir la superficie especifica del material en particulas. Segun
realizaciones aqui, el material en particulas de boehmita tiene una superficie especifica relativamente elevada,
generalmente no menor que alrededor de 10 m2/g, tal como no menor que alrededor de 50 m2/g, 70 m2/g, 0 no
menor que alrededor de 90 m2/g. Puesto que la superficie especifica es una funcion de la morfologia de las
particulas asi como del tamafio de las particulas, generalmente la superficie especifica de las realizaciones fue
menor que 400 m2/g, tal como menor que alrededor de 350 6 300 m2/g.

Volviendo a los detalles de los procedimientos mediante los cuales se puede fabricar el material en particulas de
boehmita, las particulas de boehmita con forma generalmente elipsoide, de aguja, o de plaqueta, se forman a partir
de un precursor de boehmita, tipicamente un material aluminoso que incluye minerales bauxiticos, mediante
tratamiento hidrotérmico como se describe generalmente en la patente de propiedad comun descrita anteriormente,
patente US 4.797.139. Mas especificamente, el material en particulas de boehmita se puede formar combinando el
precursor de boehmita y semillas de boehmita en suspension, exponiendo la suspension (alternativamente sol o
suspension) a tratamiento térmico para provocar la conversion del material de partida en material en particulas de
boehmita, influido adicionalmente por las semillas de boehmita proporcionadas en la suspensién. El calentamiento
se lleva a cabo generalmente en un entorno autégeno, esto es, en un autoclave, de manera que se genera una
presion elevada durante el procesamiento. El pH de la suspension se selecciona generalmente de un valor menor
que 7 o mayor que 8, y el material de semilla de boehmita tiene un tamafo de particulas mas fino que alrededor de
0,5 micrometros. Generalmente, las particulas de siembra estan presentes en una cantidad mayor que alrededor de
1% en peso del precursor de boehmita (calculado como Al,QOs3), y el calentamiento se lleva a cabo a una temperatura
mayor que alrededor de 120°C, tal como mayor que alrededor de 125°C, o incluso mayor que alrededor de 130°C, y
a una presién mayor que alrededor de 85 psi, tal como mayor que alrededor de 90 psi, 100 psi, o incluso mayor que
alrededor de 110 psi.

El material en particulas se puede fabricar con condiciones hidrotérmicas extendidas combinadas con niveles de
siembra relativamente bajos y pH acido, dando como resultado un crecimiento preferente de boehmita a lo largo de
un eje o de dos ejes. Se puede usar un tratamiento hidrotérmico mas prolongado para producir una relacion de
aspecto incluso mayor y mas alta de las particulas de boehmita y/o particulas mas grandes en general.

Después del tratamiento térmico, tal como mediante tratamiento hidrotérmico, y de la conversion de la boehmita, el
contenido liquido se elimina generalmente, tal como a través de un procedimiento de ultrafiltracion o mediante
tratamiento térmico para evaporar el liquido que queda. Después, la masa resultante se tritura generalmente, tal
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como hasta malla 100. Se ha de observar que el tamafo en particulas descrito aqui describe generalmente los
cristalitos individuales formados mediante procesamiento, en lugar de los agregados que pueden quedar en ciertas
realizaciones (por ejemplo, para aquellos productos que requieren un material agregado).

Segun los datos reunidos por los presentes inventores, durante el procesamiento del material de partida de boehmita
se pueden modificar varias variables, para afectar a la morfologia deseada. Estas variables incluyen de forma
notable la relacidon en peso, esto es, la relacién de precursor de boehmita a semilla de boehmita, el tipo particular o
especie de acido o base usado durante el procesamiento (asi como el nivel de pH relativo), y la temperatura (que es
directamente proporcional a la presion en un entorno hidrotérmico autégeno) del sistema.

En particular, cuando se modifica la relacion en peso mientras que se mantienen constantes las otras variables, se
modifican la forma y el tamafio de las particulas que forman el material en particulas de boehmita. Por ejemplo,
cuando el procesamiento se lleva a cabo a 180°C durante dos horas en una disolucion de acido nitrico al 2% en
peso, una relacién de ATH:semilla de boehmita de 90:10 forma particulas con forma de aguja (siendo ATH una
especie de precursor de boehmita). Por el contrario, cuando la relaciéon de ATH:semilla de boehmita se reduce hasta
un valor de 80:20, las particulas adoptan una forma mas eliptica. AiUn mas, cuando la relaciéon se reduce
adicionalmente hasta 60:40, las particulas se hacen casi esféricas. En consecuencia, lo mas tipico, la relacion de
precursor de boehmita a semillas de boehmita no es menor que alrededor de 60:40, tal como no menor que
alrededor de 70:30 u 80:20. Sin embargo, para asegurar niveles de siembra adecuados para promover la morfologia
fina de particulas que se desea, la relacion en peso de precursor de boehmita a semillas de boehmita generalmente
no es mayor que alrededor de 99:1, 0 98:2. Basandose en lo anterior, un incremento en la relacién en peso aumenta
generalmente la relacion de aspecto, mientras que una disminucién en la relaciéon en peso generalmente disminuye
la relacion de aspecto.

Ademas, cuando se modifica el tipo de acido o base, manteniendo constantes las otras variables, se ven afectados
la forma (por ejemplo, relacion de aspecto) y el tamafio de las particulas. Por ejemplo, cuando el procesamiento se
lleva a cabo a 100°C durante dos horas con una relacién de ATH:semilla de boehmita de 90:10 en una disolucién de
acido nitrico al 2% en peso, las particulas sintetizadas tienen generalmente una forma de aguja; por el contrario,
cuando el acido se sustituye por HCI a un contenido de 1% en peso o menos, las particulas sintetizadas son
generalmente casi esféricas. Cuando se utiliza 2% en peso o mayor de HCI, las particulas sintetizadas tienen
generalmente una forma de aguja. A 1% en peso de acido formico, las particulas sintetizadas tienen una forma de
plaquetas. Ademas, con el uso de una disolucién basica, tal como KOH al 1% en peso, las particulas sintetizadas
tienen forma de plaquetas. Si se utiliza una mezcla de acidos y bases, tal como KOH al 1% en peso y acido nitrico al
0,7% en peso, la morfologia de las particulas sintetizadas tiene forma de plaquetas.

Los é&cidos y bases adecuados incluyen acidos minerales tales como acido nitrico, acidos organicos tales como
acido formico, acidos halogenados tales como acido clorhidrico, y sales acidas tales como nitrato de aluminio y
sulfato de magnesio. Las bases eficaces incluyen, por ejemplo, aminas, incluyendo amoniaco, hidréxidos alcalinos
tales como hidréxido de potasio, hidroxidos alcalinos tales como hidréxido de calcio, y sales basicas.

Aun mas, cuando se modifica la temperatura mientras se mantienen constantes otras variables, los cambios
tipicamente se manifiestan en el tamafio de las particulas. Por ejemplo, cuando el procesamiento se lleva a cabo a
una relacion de ATH:semilla de boehmita de 90:10 en una disolucion de acido nitrico al 2% en peso a 150°C durante
dos horas, se encontré que el tamafio cristalino a partir de XRD (caracterizacion mediante difraccién de rayos X) fue
115 Angstroms. Sin embargo, a 160°C, se encontré que el tamafio medio de las particulas fue 143 Angstroms. En
consecuencia, a medida que se incrementa la temperatura, también se incrementa el tamafio de las particulas,
representando una relacion directamente proporcional entre el tamafio de las particulas y la temperatura.

Los siguientes ejemplos se centran en la sintesis de boehmita sembrada.
Ejemplo 1, Sintesis de particulas con forma de lamina

Se cargd un autoclave con 7,42 Ib. de trihidroxido de aluminio Hydral 710 adquirido en Alcoa; 0,82 Ib de boehmita
obtenida de SASOL con el nombre pseudoboehmita Catapal B; 66,5 Ib de agua desionizada; 0,037 Ib de hidréxido
potasico; y 0,18 Ib de acido nitrico al 22% en peso. La boehmita se dispersé previamente en 5 Ib del agua y 0,18 Ib
del acido antes de anadirla al trihidréxido de aluminio y el agua restante e hidréxido de potasio.

El autoclave se calenté a 185°C durante un periodo de 45 minutos, y se mantuvo a esa temperatura durante 2 horas
con agitacion a 530 rpm. Se alcanz6 y se mantuvo una presion generada de forma autdégena de alrededor de 163
psi. Después, la dispersion de boehmita se retiréd del autoclave. Después del autoclave, el pH del sol fue alrededor
de 10. El contenido liquido se eliminé a una temperatura de 65°C. La masa resultante se tritur6 hasta una malla
menor que 100. La SSA del polvo resultante fue alrededor de 62 m2/g. El tamaio medio de las particulas (longitud)
estuvo dentro de un intervalo de alrededor de 150 a 200 nm, segun el analisis de imagen mediante SEM.

Ejemplo 2, Sintesis de particulas con forma de aguja

Se carg6 un autoclave con 250 g de trihidroxido de aluminio Hydral 710 adquirido en Alcoa; 25 g de boehmita
obtenida de SASOL con el nombre pseudoboehmita Catapal B; 1000 g de agua desionizada; 34,7 g de acido nitrico
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al 18%. La boehmita se disperso previamente en 100 g del agua y 6,9 g del acido antes de afadirla al trihidréxido de
aluminio y el agua restante y acido.

El autoclave se calenté a 180°C durante un periodo de 45 minutos, y se mantuvo a esa temperatura durante 2 horas
con agitacion a 530 rpm. Se alcanzé y se mantuvo una presion generada de forma autégena de alrededor de 150
psi. Después, la dispersién de boehmita se retird del autoclave. Después del autoclave, el pH del sol fue alrededor
de 3. El contenido liquido se eliminé a una temperatura de 95°C. La masa resultante se trituré hasta una malla
menor que 100. La SSA del polvo resultante fue alrededor de 120 mz/g. El tamafio medio de las particulas (longitud)
estuvo dentro de un intervalo de alrededor de 150 a 200 nm, segun el andlisis de imagen mediante SEM.

Ejemplo 3, Sintesis de particulas con forma elipsoidal

Se cargé un autoclave con 220 g de trihidroxido de aluminio Hydral 710 adquirido en Alcoa; 55 g de boehmita
obtenida de SASOL con el nombre pseudoboehmita Catapal B; 1000 g de agua desionizada; 21,4 g de acido nitrico
al 18%. La boehmita se dispers6 previamente en 100 g del agua y 15,3 g del acido antes de afiadirla al trihidroxido
de aluminio y el agua restante y acido.

El autoclave se calentd a 172°C durante un periodo de 45 minutos, y se mantuvo a esa temperatura durante 3 horas
con agitacion a 530 rpm. Se alcanz6 y se mantuvo una presién generada de forma autégena de alrededor de 120
psi. Después, la dispersién de boehmita se retird del autoclave. Después del autoclave, el pH del sol fue alrededor
de 4. El contenido liquido se eliminé a una temperatura de 95°C. La masa resultante se trituré hasta una malla
menor que 100. La SSA del polvo resultante fue alrededor de 135 m2/g. El tamafio medio de las particulas (longitud)
estuvo dentro de un intervalo de alrededor de 150 a 200 nm, segun el andlisis de imagen mediante SEM.

Ejemplo 4, Sintesis de particulas casi esféricas

Se cargd un autoclave con 165 g de trihidroxido de aluminio Hydral 710 adquirido en Alcoa; 110 g de boehmita
obtenida de SASOL con el nombre pseudoboehmita Catapal B; 1000 g de agua desionizada; 35,2 g de acido nitrico
al 18%. La boehmita se dispersé previamente en 100 g del agua y 30,6 g del acido antes de afiadirla al trihidroxido
de aluminio y el agua restante y acido.

El autoclave se calenté a 160°C durante un periodo de 45 minutos, y se mantuvo a esa temperatura durante 2,5
horas con agitacion a 530 rpm. Se alcanzé y se mantuvo una presion generada de forma autégena de alrededor de
100 psi. Después, la dispersion de boehmita se retiré del autoclave. Después del autoclave, el pH del sol fue
alrededor de 3,5. El contenido liquido se elimind a una temperatura de 95°C. La masa resultante se trituré hasta una
malla menor que 100. La SSA del polvo resultante fue alrededor de 196 m2/g.

Volviendo al material de base polimérico del material compuesto, el material se puede formar de polimeros que
incluyen materiales elastoméricos, tales como poliolefinas, poliésteres, fluoropolimeros, poliamidas, poliimidas,
policarbonatos, polimeros que contienen estireno, resinas epoxidicas, poliuretano, polifenol, silicona, o sus
combinaciones. En una realizacion ejemplar, el material compuesto polimérico se forma de silicona, elastémero de
silicona, y geles de silicona. La silicona, el elastdmero de silicona y los geles de silicona se pueden formar usando
diversos mondmeros organosiloxanicos que tienen grupos funcionales tales como grupos alquilo, grupos fenilo,
grupos vinilo, grupos glicidoxi, y grupos metacriloxi, y se pueden catalizar usando catalizador a base de platino o de
peroxido. Las siliconas ejemplares pueden incluir vinilpolidimetilsiloxano, polietiltriepoxisilano, dimetil hidrégeno
siloxano, o sus combinaciones. Otros ejemplos incluyen siloxanos alifaticos, aromaticos, sustituidos con ésteres, con
éteres, y con epoxi. En wuna realizacién particular, el material compuesto polimérico comprende
vinilpolidimetilsiloxano. En otra realizacion particular, el material compuesto polimérico comprende dimetil hidrégeno
siloxano. Los geles de silicona son de particular interés para la pegajosidad, y se pueden formar con adicion de un
diluyente.

Los aspectos de la presente invencién son particularmente Utiles para materiales base poliméricos que no tienen una
retardacion de la llama robusta nativa, tales como aquellos polimeros que tienen una retardacién de la llama de V-2
o mayor. Por ejemplo, el nailon 6, sefialado mas abajo, se ha caracterizado por tener una retardacién de la llama
nativa de V-2. En consecuencia, como un subconjunto de polimeros que se benefician de aditivos de retardacion de
la llama segun aspectos de la presente invencion incluyen: polimeros no clorados, polimeros no fluorados, y se
pueden seleccionar del grupo que consiste en poliolefinas, poliésteres, poliamidas, poliimidas, policarbonatos,
polimeros que contienen estireno, resinas epoxidicas, poliuretano, polifenol, y sus combinaciones.

El material compuesto polimérico puede comprender al menos alrededor de 0,5 a alrededor de 50% en peso de
material en particulas de boehmita, tal como alrededor de 2 a alrededor de 30% en peso. Segun un rasgo, la
retardacion ejemplar de la llama se puede lograr incluso a cargas bajas, tal como en un intervalo de alrededor de 2 a
15% en peso del material compuesto total.

A menudo, el material compuesto esta en forma de un componente (forma curada), y puede encontrar uso practico
como componente estructural polimérico tal como un material de construccion. Tipicamente, el material de base
polimérico se combina con el material de carga de boehmita para formar el material compuesto, tal como mezclar los
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componentes y, en caso de componentes estructurales, seguido del conformado para darle forma. El conformado
para darle forma no se necesitaria en caso de composiciones de revestimiento.

Volviendo a la FIG. 1, un procedimiento para formar un componente polimérico en el que un componente base
polimérico se combina con boehmita. En el flujo del procedimiento particular, se forma un componente polimérico
moldeado mediante moldeo por inyeccion. La FIG. 1 detalla el flujo del procedimiento para un componente
polimérico a base de nailon 6 que puede tomar diversos contornos y configuraciones geométricas para el uso final
particular. Como se describe, la materia prima de nailon 6 se seca en primer lugar, seguido del premezclamiento con
boehmita en diversos niveles de carga. El nailon y la boehmita premezclados se extruyen entonces para formar
extrusados peletizados, que entonces se enfrian y se secan. El articulo final se conforma entonces mediante moldeo
por inyeccion, proporcionando los extrusados peletizados el material de materia prima para el procedimiento de
moldeo. La configuracién geométrica particular puede variar ampliamente dependiendo del uso final, pero aqui se
extruyeron barras planas que se usaron entonces como muestras de ensayo para la retardacién de la llama.

Siguiendo el flujo del procedimiento anterior, se seleccionaron dos niveles de carga de cargas diferentes para el
ensayo de la retardacion de la llama, 3% en peso y 5% en peso de boehmita fina con forma de aguja (como
alternativa, denominada forma de varilla o de cerda). Las muestras se ensayaron segun UL 94V, utilizando los
criterios de clasificacion a continuacién en la Tabla 1.

Tabla 1
Condiciones de criterio 94V-0 94V-1 94V-2
Tiempo de llama, T1 0 T2 <10s <30s <30s
Tiempo de llama, T1 + T2 <50s <250 s <250 s
Tiempo de brillo, T3 <30s <60s <60 s
¢, Se quemo la muestra en la abrazadera de agarre? si/no No No No
¢ Prendié la muestra el algodén? Si/no No No Si

Como resultado del ensayo, tanto los niveles de carga del 3% en peso como del 5% en peso proporcionaron la
puntuacion V-0 muy deseable. Tal retardacion ejemplar de la llama es sobresaliente por diversas razones. La
puntuacién V-0 se logré a niveles de carga muy moderados, y sin inclusion de cargas pirorretardantes adicionales.
Sin embargo, se deberia observar que se pueden incorporar cargas adicionales en ciertas realizaciones para lograr
la retardacion de la llama adicional, aunque el material de boehmita sembrada particular descrito anteriormente
proporciona una mejora notable en la retardacion de la llama sin que se base en cargas adicionales.

La retardacion de la llama dada anteriormente toma significado incluso adicional cuando se compara con el estado
de la técnica. Por ejemplo, se han proporcionado otros informes en los que el material de boehmita fino sélo ha sido
capaz de proporcionar una retardacion limitada de la llama, y no V-0 como se da aqui. Sin embargo, los aditivos de
boehmita utilizados en estos otros informes generalmente no son una boehmita sembrada, y se forman a través de
un procedimiento sin siembra, incluyendo rutas de procesamiento hidrotérmico sin siembra, o mediante
precipitacion. Aunque no se desea estar atados por ninguna teoria particular, se cree que la ruta de procesamiento
sembrada contribuye a la retardacién ejemplar de la llama dada a conocer aqui. Una posible explicaciéon para esto
es que el material de boehmita sembrada tiene rasgos morfolégicos Unicos, quizas incluso mas alla de las
morfologias descritas anteriormente en relacion con las relaciones de aspecto primaria y secundaria que forman
particulas alargadas con forma de plaquetas y de agujas. Sin embargo, se cree adicionalmente que las morfologias
de relacion elevada de aspecto permitidas por la ruta de procesamiento sembrada también pueden contribuir
adicionalmente a la retardacion ejemplar de la llama. Las particulas de relacion elevada de aspecto pueden
proporcionar una ruta curva o tortuosa para la migracion del oxigeno, inhibiendo de ese modo la propagacién de las
llamas debido a la migracion reducida del oxigeno hacia el frente o area de la llama.

Volviendo a la FIG. 2, se dan los resultados del analisis termogravimétrico (TGA) para boehmita con forma de cerda
(aguja), en comparacion con ATH convencional. Como se muestra, el material en particulas de boehmita con forma
de aguja pierde agua cristalina (en oposicion a adsorbida o absorbida) a menores temperaturas, y continta
perdiendo agua a temperaturas por encima de ATH, extendiéndose en el intervalo de 500°C. La dinamica asociada
con la pérdida de agua asociada con el material en particulas de boehmita sembrada también puede explicar
parcialmente las caracteristicas de retardacion de la llama dadas a conocer aqui.

Aunque lo anterior se ha centrado en componentes de materiales compuestos poliméricos, tal como componentes
estructurales, también se sefiala que el material compuesto polimérico puede estar también en forma de una
disolucidon de revestimiento de superficie, tal como una formulaciéon de pintura que contenga un polimero. Por
supuesto, al igual que el componente polimérico descrito anteriormente, las caracteristicas de retardacion de la
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llama estan generalmente asociadas con el material curado. En consecuencia, en el caso de disoluciones de
revestimiento de superficie, la retardacién de la llama esta asociada con el revestimiento curado seco. Para detalles
adicionales de disoluciones de revestimiento de superficies, se dirige al lector a la Solicitud de Patente U.S.
10/823.400 correspondiente, presentada el 13 de abril de 2004, Numero de Expediente 1055-A4363, incorporada
aqui como referencia.

Segun un aspecto adicional de la invencién, la carga pirorretardante también puede estar en forma de una mezcla
de componentes pirorretardantes, incluyendo 6xido de hierro, y un componente vitrificante, tal como boratos
metalicos, preferiblemente borato de cinc, junto con el material en particulas de boehmita sembrada descrito con
detalle anteriormente. También se puede incorporar ATH convencional. Otra carga puede incluir materiales tales
como fibras de vidrio, nanoarcillas, alimina (por ejemplo, alfa-alimina submicrométrica), y carbono.

El material compuesto polimérico puede incluir ademas cargas térmicamente conductoras, tales como alumina y
nitruro de boro. Como resultado, el material compuesto puede tener una conductividad térmica no menor que
alrededor de 0,5 W/m-K, tal como no menor que 1,0 W/m-K, o no menor que 2,0 W/m-K, particularmente adecuada
para aplicaciones que requieren un comportamiento de transferencia térmica, tal como un material de interfaz
térmica usado en aplicaciones microelectrénicas.

Aunque la invencién se ha ilustrado y descrito en el contexto de realizaciones especificas, no se pretende estar
limitada a los detalles mostrados, puesto que se pueden realizar diversas modificaciones y sustituciones sin
separarse de ningun modo del alcance de la presente invencién. Por ejemplo, se pueden proporcionar sustitutos
adicionales o equivalentes, y se pueden emplear etapas de produccion adicionales o equivalentes. Como tales, a las
personas expertas en la técnica se les puede ocurrir modificaciones y equivalentes adicionales de la invencion
descrita aqui usando no mas de una experimentaciéon habitual, y se cree que todas las citadas modificaciones y
equivalentes estan dentro del alcance de la invencién como se define mediante las siguientes reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES
1. Un material compuesto pirorretardante, que comprende:
un material de base polimérico; y

una carga pirorretardante proporcionada en el material de base polimérico, comprendiendo la carga
pirorretardante material en particulas de boehmita sembrada que tiene una relacion de aspecto no menor que
3:1, en el que

el material compuesto tiene una retardacion de la llama de V-0 o V-1 segun UL94.

2. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el material compuesto tiene dicha retardacion de la llama
en forma curada.

3. El material compuesto de la reivindicacién 2, en el que el material compuesto es un componente polimérico.
4. Un material compuesto polimérico pirorretardante, que comprende:
un material de base polimérico; y

una carga pirorretardante proporcionada en el material de base polimérico, comprendiendo la carga
pirorretardante material en particulas de boehmita sembrada que tiene una relacion de aspecto no menor que
3:1, en el que

el material compuesto esta en forma de una disolucidon de revestimiento de superficie, teniendo el material
compuesto una retardacion de la llama de V-0 a V-1 segun UL94 en forma revestida, y

el material de base polimérico tiene una retardacion de la llama de V-2 o mayor, funcionando la carga para
mejorar la retardacion de la llama del material compuesto.

5. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el material de base polimérico se selecciona del grupo que
consiste en poliolefinas, poliésteres, fluoropolimeros, poliamidas, poliimidas, policarbonatos, polimeros que
contienen estireno, resinas epoxidicas, poliuretano, polifenol, silicona, y sus combinaciones, y en el que el material
de base polimérico es preferiblemente un polimero no clorado y un polimero no fluorado.

6. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que la carga pirorretardante incluye ademas componentes
adicionales, seleccionandose preferiblemente los componentes adicionales del grupo que consiste en 6xido de
hierro y un agente vitrificante.

7. El material compuesto de la reivindicacion 6, en el que el agente vitrificante incluye borato de cinc.

8. El material compuesto de la reivindicacion 1, que comprende ademas una carga térmicamente conductora,
seleccionandose preferiblemente la carga térmicamente conductora del grupo que consiste en nitruro de boro y
alumina.

9. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el material compuesto comprende alrededor de 0,5 a
50,0% en peso, preferiblemente alrededor de 2,0 a 30,0% en peso, y mas preferiblemente alrededor de 2,0 a 15,0%
en peso de carga pirorretardante.

10. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el material en particulas de boehmita sembrada tiene una
relacion de aspecto no menor que 4:1, preferiblemente no menor que 6:1, y mas preferiblemente no menor que 9:1.

11. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el material en particulas de boehmita sembrada
comprende predominantemente particulas con forma de plaquetas, que tienen una relaciéon de aspecto secundaria
no menor que 3:1.

12. El material compuesto de la reivindicacion 11, en el que la relacion de aspecto secundaria no es menor que 6:1,
y preferiblemente no menor que 10:1.

13. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el material en particulas de boehmita sembrada
comprende predominantemente particulas con forma de aguja.

14. El material compuesto de la reivindicacion 13, en el que las particulas con forma de aguja tienen una relacion de
aspecto secundaria no mayor que 3:1, y preferiblemente no mayor que 2:1.

15. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el tamafio medio de las particulas del material en
particulas de boehmita sembrada no es mayor que 1000 nm, preferiblemente entre alrededor de 100 y 1000 nm,
mas preferiblemente no mayor que 800 nm, mas preferiblemente no mayor que 600 nm, mas preferiblemente no
mayor que 500 nm, mas preferiblemente no mayor que 400 nm, y mas preferiblemente no mayor que 300 nm.
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16. El material compuesto de la reivindicacion 1, en el que el material en particulas de boehmita tiene una superficie
especifica no menor que alrededor de 10 m2/g, siendo preferiblemente la superficie especifica no menor que
alrededor de 50 m2/g, y mas preferiblemente no menor que alrededor de 70 mzlg.

17. Elzmaterial compuesto de la reivindicacion 16, en el que la superficie especifica no es mayor que alrededor de
400 m*/g.

18. Un método para formar un material compuesto polimérico pirorretardante, que comprende:
proporcionar un material de base polimérico; y

combinar una carga pirorretardante con el material de base polimérico para formar el material compuesto
polimérico pirorretardante, comprendiendo la carga pirorretardante material en particulas de boehmita
sembrada que tiene una relaciéon de aspecto no menor que 3:1, en el que

el material compuesto tiene una retardacion de la llama de V-0 o V-1 segun UL94.

19. El método de la reivindicacién 18, que incluye ademas conformar para dar forma, seguido de combinar el
material compuesto pirorretardante que es un componente polimérico.

20. El método de la reivindicacion 18, en el que el material compuesto pirorretardante es una disolucion de
revestimiento de superficie.

21. El método de la reivindicacion 18, en el que el material de base polimérico tiene una retardacion de la llama de
V-2 o mayor, funcionando la carga para mejorar la retardacion de la llama del material compuesto hasta V-1 o V-0
segun UL 94.
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