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DESCRIPCION
Hidrotalcita y método para su produccion
Campo técnico
La presente invencion se refiere a hidrotalcita y a un método para producir hidrotalcita.
Antecedentes en la técnica

La hidrotalcita es uno de los compuestos representados por la formula [M2+1.XM3+X(OH)2] [A"wn-mH20] (donde M
representa un ion metalico divalente, M representa un ion metélico trivalente, A"y, representa un anién entre
capas, x satisface la inecuacion 0<x<1, n es la valencia de A, y m satisface la inecuacion 0sm<1) y es una sustancia
utilizada por ejemplo como catalizador, sustancia farmacéutica o un aditivo para resinas.

La hidrotalcita se da de forma natural, pero en cantidades pequefias. Siendo asi, generalmente se emplean
hidrotalcitas sintéticas. Aunque se conocen varios métodos para sintetizar hidrotalcitas, las hidrotalcitas sintéticas, en
general, tienen una calidad insuficiente dependiendo del uso pretendido. Por ejemplo, es deseable que la hidrotalcita
que se utiliza como aditivo para resinas tenga un tamafio de particula grande comparativamente. Por ejemplo, se
emplea una sal de metal divalente (p.ej., un compuesto de magnesio, un compuesto de zinc) y una sal de metal
trivalente (p.ej., un compuesto de aluminio) como materiales de la hidrotalcita. Para que crezcan las particulas
suficientemente para producir una hidrotalcita con un tamafio de particula grande, es necesario aumentar la
reactividad de estos compuestos de metal como materiales s para producir hidrotalcita. Por tanto, se han mejorado
los métodos de produccién en aspectos como por ejemplo el tipo de materiales y las condiciones de reaccion.

Es necesario moler finamente el material de los compuestos de metal en un polvo base con un tamafio de particula
pequefio adecuado para la reaccion a fin de aumentar la reactividad de los compuestos de metal. Asi pues, se han
tratado varios métodos para la molienda.

Un método adecuado para obtener un polvo fino es la molienda en himedo con un molino de bolas utilizando bolas
que contienen 6xido de zirconio (p.ej., bolas de 6xido de zirconio) (Bibliografia de patente 1, Bibliografia de patente
2).

La Bibliografia de patente 3 presenta un método para la fabricacion de hidrotalcitas utilizando al menos un
compuesto de un metal bivalente (Componente A) y al menos un compuesto de un metal trivalente (Componente B),
donde al menos uno de estos componentes no se usa en forma de solucién, caracterizado por que se somete a una
molienda intensiva a) al menos uno de los Componentes A y/o B, que no se utiliza en forma de solucién, poco antes
del mezclado o durante el mezclado de los componentes, y/o b) la mezcla que contiene los Componentes A y B
hasta que se obtiene un tamafo de particula promedio (Dsg) en el intervalo de aproximadamente 0,1 a 5 um v,
opcionalmente, tras el tratamiento de envejecimiento del tratamiento hidrotérmico, se separa, se seca vy,
opcionalmente, se calcina el producto de hidrotalcita resultante.

Lista de citas
Bibliografia de patente

Bibliografia de patente 1: JP 2006-017828 A
Bibliografia de patente 2: JP 2004-269317 A
Bibliografia de patente 3: US 2004/0141907 A1

Sumario de la invenciéon
Problema técnico

Sin embargo, el método indicado en la Bibliografia de patente 1 y la Bibliografia de patente 2, no es un método para
producir hidrotalcita. Por consiguiente, no se sabe con detalle cual seria el contenido en éxido de zirconio en la
hidrotalcita ni en qué condiciones, si, de hecho, se utilizara un molino de bolas que contiene éxido de zirconio como
molino de bolas en la produccion de hidrotalcita. Asimismo, no se sabe con detalle qué tipo de influencia tendria la
hidrotalcita en la resina si la hidrotalcita contiene 6xido de zirconio y se utiliza como aditivo para la resina.

Los autores de la presente invencién han observado que si la hidrotalcita resultante contiene cierta cantidad de éxido
de zirconio o mas y se mezcla la hidrotalcita en una resina como resina de poli(cloruro de vinilo), lamentablemente,
la transparencia de la resina disminuye rapidamente.
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Solucién al problema

Los autores de la presente invencién, por tanto, han realizado un exhaustivo estudio para controlar el contenido en
6xido de zirconio en hidrotalcita. Como resultado, han observado que al controlar el aumento de temperatura
asociado al calor generado por la suspension en la molienda a 50 °C o menos se suprime el desgaste de las bolas
en la molienda en humedo y se controla el contenido en Zr en la hidrotalcita en 50 ppm o menos. Los autores de la
invencion han observado asimismo que el mezclado de hidrotalcita que tiene un contenido en Zr de 50 ppm o menos
en una resina como poli(cloruro de vinilo) mejora significativamente la transparencia de la resina. Con lo cual, se ha
completado la presente invencion.

Es decir, el primer aspecto de la presente invencién es el método de la reivindicacion 1,

El contenido en Zr en el método para producir hidrotalcita mencionado es un valor obtenido al convertir la cantidad
de cualquiera de los compuestos de zirconio (p.ej. 6xido de zirconio) contenido en la hidrotalcita obtenida en la
cantidad de Zr.

En una realizacion preferente, la etapa de preparacion de la suspension incluye ademas la adicion de un compuesto
que contiene grupo acido carboxilico a la suspensién que contiene al menos un material seleccionado del grupo que
consiste en hidroxidos, 6xidos y carbonatos de aluminio, magnesio o zinc para dar una concentracion en sélidos de
25 % en masa o mas a la suspension.

En una realizacion preferente, la molienda en hiumedo en la etapa de molienda en humedo se realiza al mismo
tiempo que se mantiene la temperatura de la suspension a 40 °C o menos y se sintetiza hidrotalcita que tiene un
contenido en Zr de 10 ppm o menos en la etapa de tratamiento hidrotérmico.

En una realizacion preferente, el método incluye ademas la etapa de filtracion de la suspension tras el tratamiento
hidrotérmico para obtener hidrotalcita y un filtrado y poner en contacto el filtrado con un gas diéxido de carbono para
recoger carbonato.

En una realizacion preferente, el compuesto que contiene acido carboxilico es al menos un grupo acido carboxilico
que contiene un compuesto seleccionado entre acidos grasos saturados, acidos hidroxicarboxilicos, acidos
carboxilicos aromaticos, acidos dicarboxilicos y acidos oxocarboxilicos.

El segundo aspecto de la presente invencion es hidrotalcita que se puede obtener a través del método mencionado,
teniendo la hidrotalcita un area superficial especifica BET de 1 m2/g a 30 m2/g, y un contenido en Zr de 50 ppm o
menos.

Efectos ventajosos de la invencion

La presente invencion permite la produccién de hidrotalcita que tiene un contenido en Zr controlado en 50 ppm o
menos sometiendo la suspension a molienda en humedo, por ejemplo, con bolas de 6xido de zirconio, al mismo
tiempo que se mantiene la temperatura de la suspension a 50 °C o menos. La hidrotalcita resultante que tiene un
contenido en Zr de 50 ppm o inferior, cuando se mezcla en una resina como poli(cloruro de vinilo) proporciona una
transparencia significativamente mejorada a la resina.

Breve descripcion de los dibujos

[Fig. 1] Fig. 1 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo 1.

[Fig. 2] Fig. 2 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo2.

[Fig. 3] Fig. 3 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo 3.

[Fig. 4] Fig. 4 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo 4.

[Fig. 5] Fig. 5 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo 5.

[Fig. 6] Fig. 6 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo 6.

[Fig. 7] Fig. 7 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo Comparativo 1.

[Fig. 8] Fig. 8 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo Comparativo 2.

[Fig. 9] Fig. 9 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
Ejemplo Comparativo 3.

[Fig. 10] Fig. 10 es un grafico en el que se muestra el resultado de la medicion XRD del producto obtenido en el
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Ejemplo Comparativo 4.
Descripcion de las realizaciones
La presente invencién se describe en detalle a continuacion.

El método de produccién de la presente invencion es un método para producir hidrotalcita a partir de materiales de
un compuesto de aluminio y un compuesto de magnesio y/o un compuesto de zinc.

El método de produccioén de la presente invencion incluye al menos una etapa de preparacion de una suspension (en
adelante, se hace referencia a ella también como etapa de preparacion de suspension), la etapa de molienda en
humedo de las particulas de la suspension (en adelante, se hace referencia a ella también como etapa de molienda
en humedo) y la etapa de tratamiento hidrotérmico. El método de produccién puede incluir otras etapas diferentes a
éstas segun sea necesario.

Etapa de preparacién de suspension

La etapa de preparacion de la suspension es una etapa de preparacion de una suspension para su uso en la
molienda en himedo, como etapa precedente de la molienda en humedo. La suspensién mencionada contiene al
menos un material seleccionado del grupo que consiste en hidréxidos, 6xidos y carbonatos de aluminio, magnesio o
zinc. Los materiales de hidrotalcita pueden estar en cualquier forma, como por ejemplo en forma de sélidos o
soluciones. De hecho, muchos de los materiales de hidroxidos, éxidos y carbonatos preferentes mencionados son
escasamente solubles en agua o en un disolvente y se utilizan por tanto en forma de sélidos. Si al menos uno de los
materiales, concretamente un compuesto de magnesio, un compuesto de zinc y un compuesto de aluminio, no es
soluble en un disolvente acuoso, se prepara una suspension que se somete a una posterior molienda por mezclado
de estos materiales y aditivos segin sea necesario. Si hay varios materiales que no son solubles en un disolvente
acuoso (p.ej., sélidos, polvo), se pueden mezclar uno, algunos o todos los materiales para formar la suspension. Se
afnade el resto de los materiales a la suspension en un punto entre la molienda en himedo y el tratamiento
hidrotérmico.

La concentracion en sdlidos de la suspension no esta particularmente limitada, pero es preferentemente de 1 a 70 %
en masa.

En el intervalo mencionado, en particular, en el caso de que la concentracion en solidos de la suspension sea de 1 %
en masa inclusive a 25 % en masa exclusive, no aumenta mucho la viscosidad de la suspension tras la molienda y,
por tanto, no es necesario un aditivo especial o similar para fines como puedan ser disminuir la viscosidad. Siendo
asi, en el caso mencionado, puede prepararse una suspension que contiene uno, algunos o todos los materiales
mencionados para su uso en la posterior etapa de molienda en himedo.

Por lo que respecta a la eficiencia de produccion, la concentracién en sélidos en este caso es mas preferentemente
de 10 % en masa inclusive a 25 % en masa exclusive.

En contraste, una concentraciéon en solidos de la suspensién de 25 % en masa o mas alta aumenta la viscosidad de
la suspensién en la molienda y con dicha viscosidad, disminuye la eficiencia de la molienda. Para solucionar esta
situacion, se afiade un compuesto que contiene un grupo carboxilico a la suspension. En tal caso, se puede someter
a molienda una suspension que tiene una concentracion en sélidos de 25 % en masa o mas alta sin problemas
debido al aumento de la viscosidad.

La molienda para una suspension altamente concentrada a la que se afiade un compuesto que contiene acido
carboxilico es ventajosa por lo que respecta a la eficiencia de produccion y el desgaste del medio de molienda. La
concentracion en sdélidos mencionada es mas preferentemente 30 % en masa o mas alta.

El limite superior para la concentracién de sélidos no esta particularmente limitado si la molienda en himedo puede
realizarse satisfactoriamente. Aun asi, la concentracion en sélidos es generalmente preferentemente 70 % en masa
o inferior, tal como se ha descrito y es mas preferentemente 60 % en masa o inferior.

Entre los ejemplos especificos de los acidos grasos saturados se incluyen, pero sin limitarse a ellos en particular,
acido férmico, acido acético, acido propionico, acido butirico, acido valérico, acido caproico, acido enantico, acido
caprilico, acido pelargénico, acido caprico, acido laurico, acido miristico, acido palmitico, acido estearico y acido
behénico. Entre los ejemplos especificos de acidos hidroxicarboxilicos se incluyen, pero sin limitarse a ellos en
particular acido lactico, acido malico, acido citrico, acido o-hidroxibencoico, acido m-hidroxibenzoico, acido p-
hidroxibenzoico y acido salicilico. Entre los ejemplos especificos de acidos carboxilicos aromaticos se incluyen, pero
sin limitarse a ellos acido benzoico, acido ftalico, acido isoftalico, acido tereftalico, acido salicilico, acido galico, acido
melitico y acido cinamico. Entre los ejemplos especificos de acidos dicarboxilicos se incluyen, pero sin limitarse a
ellos en particular, acido oxalico, acido malénico, acido succinico, acido glutarico, acido adipico, acido fumarico y
acido maleico. Entre los ejemplos especificos de acidos oxocarboxilicos se incluyen, pero sin limitarse a ellos en
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particular, acido piravico, acido ftalaldehidico, acido isoftaldehidico, acido tereftaldehidico, acido 6-formil-2,3-
dimetoxibenzoico, acido o-acetilbenzoico, acido m-acetilbenzoico, acido p-acetilbenzoico, acido o-benzoil-benzoico,
acido m-benzoilbenzoico, acido p-benzoilbenzoico y acido benzofenona-4,4’-dicarboxilico.

En particular, el compuesto que contiene acido carboxilico es preferentemente un acido graso saturado de C1 a C10
y mas preferentemente acido acético y un acido graso saturado de C1 a C5.

El medio de suspension para la suspension no esta particularmente limitado, pero es preferentemente agua. El
medio de suspensidon puede contener un medio/medios liquido(s) distinto(s) a agua siempre y cuando no se
produzcan efectos adversos.

La concentracion (o masa) del compuesto que contiene un grupo acido carboxilico es preferentemente 5 g o menos,
mas preferentemente 3 g o menos, y mas preferentemente ain 1 g o menos, por cada 100 g de contenido en
solidos.

El dispositivo de agitacion utilizado para la preparacion de una suspension no esta limitado en particular y puede ser
por ejemplo un agitador o mezcladora como los utilizados generalmente.

Etapa de molienda en hiumedo

Después de preparar la suspensiéon de acuerdo con esta descripcion, se muele en himedo el contenido en sélidos
de la suspension, de manera que se reduce el tamafio de los compuestos metalicos. En un uso especifico, como
pueda ser el uso como aditivo para resinas, es deseable una hidrotalcita con particulas suficientemente crecidas de
un tamafio de particula comparativamente grande. Con los materiales mencionados en bruto, es dificil obtener
hidrotalcita con un tamafio de particula grande y la forma del tamarfio de particula de la hidrotalcita resultante puede
variar. Si no se realiza la molienda en humedo, disminuye la reactividad del compuesto de aluminio que puede
producir subproductos como boehmita (AIO(OH)) y dawsonita (NaAl(OH).COs3). Por esta razon, la suspension que
contiene los materiales ha de someterse a molienda en hiumedo para dar piezas finas de material y aumentar asi la
reactividad.

Tal como se ha descrito, la viscosidad de la suspensién no aumenta mucho si la concentracion en sélidos de la
suspension es de 1 % en masa inclusive a 25 % en masa exclusive. Por tanto se carga la suspension, sin ningun
aditivo, en un molino de bolas utilizando bolas de 6xido de zirconio o bolas de silice y 6xido de zirconio que se
describen mas adelante y se somete después a molienda en hiumedo al mismo tiempo que se mantiene la
temperatura de la suspension a 50 °C o menos.

Una concentracion en solidos de 25 % en masa o mas alta puede aumentar posiblemente la viscosidad de la
suspension significativamente a medida que tiene lugar la molienda. Siendo asi, se afiade un compuesto que
contiene grupo acido carboxilico a la suspension para suprimir una elevacion repentina de la viscosidad cuando se
somete la suspensién a molienda en humedo. También en este caso, se lleva a cabo la molienda en himedo en un
molino de bolas utilizando bolas de 6xido de zirconio o bolas de silice y 6xido de zirconio al mismo tiempo que se
mantiene la temperatura de la suspension que contiene un compuesto que contiene un grupo acido carboxilico a
50 °C o menos.

De esta forma, se puede someter a molienda una suspension que tiene una concentracion en sélidos de 25 % en
masa o mas alta sin problemas debidos al aumento de la viscosidad si la suspension contiene un compuesto que
contiene un grupo acido carboxilico.

En la etapa de molienda en himedo, se muelen las particulas en la suspensién, para proporcionar a las particulas
un tamafio de particula promedio Dso de 1,5 pm o menor y un Dgg de 10 ym o menor, independientemente de que la
concentracion de la suspension sea de 1 % en masa inclusive a 25 % en masa exclusive o sea 25 % en masa o mas
alta. El término Dsp se refiere a un tamafio de particula en el que el volumen acumulativo de las particulas mas
pequefias constituye el 50 % del volumen de particula total en una distribucion del tamafio de particula. El término
Dyo se refiere al tamafio de particula en el que el volumen acumulativo de las particulas mas pequefias constituye el
90 % del volumen de particula total en una distribucion del tamafio de particula. Los valores Dso y Dgo pueden
determinarse facilmente, por ejemplo, con un medidor de la distribucion de particulas disponible en el mercado.

La molienda en himedo se lleva a cabo con un molino de bolas utilizando bolas. Para la molienda en himedo, se
suministra la suspension mencionada en el molino de bolas. Un molino de bolas es un dispositivo que hace que las
bolas (medio de molienda) se deslicen entre si en una camara de molienda para moler finamente y dispersar las
particulas en una suspension. La presente invencion utiliza bolas de éxido de zirconio y bolas de silice u éxido de
zirconio como bolas.

Las bolas de é6xido de zirconio tienen caracteristicas de una alta resistencia, una alta tenacidad que proporciona una
menor tendencia al agrietamiento y un alto peso especifico. Tedricamente, un peso especifico mas alto proporcionar
una mayor eficiencia de molienda y dispersion en la molienda en himedo. La presente invencion utiliza bolas de
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6xido de zirconio que tienen un peso especifico relativamente alto en comparacion con otras bolas ceramicas.

Los molinos de bolas causan a veces un problema de contaminacion (mezclado de sustancias extrafias) debido al
desgaste de las perlas. Aunque es menos probable que se desgasten las perlas de 6xido de zirconio, es dificil
eliminar por completo la contaminacion. Las perlas de silice y 6xido de zirconio tienen mayor probabilidad de
desgastarse. Se ha observado segun estudios que si no se controla la temperatura de la suspension durante la
molienda y se mezclan asi los restos del desgaste del 6xido de zirconio con la hidrotalcita resultante y si se incorpora
la hidrotalcita en una resina, como por ejemplo resina de poli(cloruro de vinilo), la hidrotalcita proporciona una
transparencia significativamente menor a la resina. Por consiguiente, en la presente invencion, se controla la
temperatura de la suspension en 50 °C o menos y se controla el contenido en Zr en la hidrotalcita en 50 ppm o
menos.

El contenido en Zr en la hidrotalcita es mas preferentemente 10 ppm o inferior. Para controlar el contenido en Zr de
la hidrotalcita en 10 ppm o inferior, preferentemente, se controla la temperatura de la suspensiéon durante la molienda
en 40 °C o inferior.

Los autores de la presente invencion han observado que al controlar la temperatura de la suspension en la molienda
en 50 °C o inferior se suprime el desgaste de las bolas en la molienda en himedo y se controla el contenido en Zr de
la hidrotalcita en 50 ppm o inferior. La temperatura de la suspension puede controlarse en 50 °C o inferior, por
ejemplo, enfriando el dispositivo de molienda en humedo utilizando bolas de éxido de zirconio o bolas de silice y
6xido de zirconio durante la etapa de molienda en himedo. De esta forma, se puede controlar el contenido en Zr de
la hidrotalcita como producto final en 50 ppm o inferior.

El tiempo de molienda en la etapa de molienda en humedo no esta limitado en particular y puede seleccionarse
apropiadamente de forma general entre varios minutos y varias horas, de manera que las particulas dispersoides en
la suspension tengan un tamafo de particula secundario promedio Dsg de 1,5 pm o menor y un Dgo de 10 um o
menor.

Si el medio de suspensién contiene varios materiales escasamente solubles, se mezclan todos estos materiales y
después se pueden moler en humedo dichos materiales mixtos juntos en una etapa, o se puede moler en humedo
cualquiera de estos materiales y después se pueden moler por etapas los demas materiales. Se pueden moler
individualmente los materiales y después mezclar los materiales. Asimismo, no es necesario moler en humedo todos
los materiales escasamente solubles en el medio de suspension y moler en humedo solamente parte de los
materiales escasamente solubles.

Los aniones entre capas contenidos en la hidrotalcita no estan limitados en particular, pero son preferentemente
iones carbonato. Los iones carbonato pueden incorporarse en la suspension en forma de gas diéxido de carbono o
una sal, como por ejemplo hidrogenocarbonato o carbonato. El punto temporal en el que se afiade el gas diéxido de
carbono, hidrogenocarbonato o carbonato en la mezcla no esta limitado en particular y puede ser antes o después
de la molienda en humedo. Es particularmente preferente mezclar el gas diéxido de carbono, hidrogenocarbonato o
carbonato en la mezcla obtenida por molienda en humedo.

Tratamiento hidrotérmico

Después de la molienda en humedo, se afiade el resto de los materiales que no requieren triturado a la suspension y
después se trata hidrotérmicamente la suspension. El tratamiento hidrotérmico puede promover el crecimiento de
particulas para sintetizar hidrotalcita que tiene un valor BET de 1 m2/g a 30 m2/g y un contenido en Zr de 50 ppm o
inferior.

El tratamiento hidrotérmico no esta limitado en particular, sino que se lleva a cabo generalmente en un vaso
resistente al calor como pueda ser una autoclave. En este punto, la temperatura del tratamiento no esta
particularmente limitada, sino que es preferentemente de 120 °C a 250 °C, mas preferentemente de 130 °C a
230 °C, y aun mas preferentemente de 140 °C a 230 °C. La presion interna del vaso durante el tratamiento no esta
limitada en particular, pero es preferentemente de 0,1 a 10 MPa y, mas preferentemente, de 0,2 a 4 MPa. El tiempo
de tratamiento no esta limitado en particular, pero es de 1 a 6 horas, por ejemplo, preferentemente de 1 a 4 horas.

Otras etapas

El método de produccién de la presente invencion puede incluir otra(s) etapa(s) diferentes a la etapa de preparacion
de suspension, la etapa de molienda en humedo y la etapa de tratamiento hidrotérmico que se han mencionado. Por
ejemplo, el método de produccién de la presente invencion puede incluir la etapa (etapa de tratamiento superficial)
de tratamiento de la superficie de particulas con un agente de tratamiento superficial segun sea necesario tras la
etapa de tratamiento hidrotérmico. Entre los ejemplos de agente de tratamiento superficial se incluyen acidos grasos
superiores, sales de metal de acidos grasos superiores (jabon metalico), tensioactivos anidnicos, ésteres de fosfato y
agentes de copulacién, como por ejemplo agentes de copulacion de silano, agentes de copulacion de titanio y
agentes de copulacion de aluminio.
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Entre los ejemplos mas especificos de agentes de tratamiento superficial se incluyen acidos grasos superiores como
acido estearico, acido oleico, acido erucico, acido palmitico y acido laurico; sales de metal como sal de litio, sal de
sodio y sal de potasio de estos acidos grasos superiores; tensioactivos anidnicos como sulfatos de alcoholes
superiores (p.ej., alcohol estearilico, alcohol oleilico), sulfatos de éter polietilen glicol, sulfatos unidos a amida,
sulfonatos ligados a éter, sulfonatos ligados a éster, alquil aril sulfonatos ligados a amina y alquil aril sulfonatos
ligados a éter; ésteres de fosfato como mono- o di “esteres de acido ortofosférico y un alcohol (p.ej., alcohol oleilico,
alcohol estearilico) y mezclas de estos ésteres que estan en forma de acido o sales de metal alcalino y sales de
amina; agentes de copulacién con silano, como viniletoxisilano, y-metacriloxipropil trimetoxisilano, vinil(tris(2-
metoxietoxi)silano y y-amino propil trimetoxisilano; agentes de copulacién de titanio como titanato de isopropil
triisoestearoilo, tris(dioctilpirofosfato)titanato de isopropilo y titanato de isopropiltridecil bencenosulfonilo; y agentes
de copulacién alcalinos con diisopropilato de acetoalcoxi aluminio.

Si se realiza el tratamiento superficial, preferentemente se trata superficialmente la hidrotalcita afiadiendo el agente
de tratamiento superficial en una cantidad de 0,1 a 15 % en masa de la hidrotalcita y preferentemente de 0,5 a 5 %
en masa de la hidrotalcita.

El método para el tratamiento superficial no esta limitado particularmente y puede ser cualquier método apropiado
como un método en himedo o un método en seco conocido convencionalmente. En el caso del método en humedo,
se lleva a cabo el tratamiento superficial afiadiendo el agente de tratamiento superficial en forma de una solucién o
una emulsién a la suspension que contiene hidrotalcita mezclando suficientemente la mezcla resultante con
agitacion al mismo tiempo que se calienta la mezcla a 100 °C segun sea necesario, filtrando la hidrotalcita y lavando
y secando la hidrotalcita.

Tras el tratamiento hidrotérmico, se pueden realizar etapas como una etapa de filtracidon de la suspension para
obtener hidrotalcita y una etapa de lavado y secado, seguin sea necesario.

Por ejemplo, preferentemente, se filtra la suspension tratada hidrotérmicamente para separar los sélidos (torta) que
contienen hidrotalcita del filirado y una continuacion, se lavan los sdlidos recogidos con agua segun sea necesario.
El nimero de veces para el lavado con agua no esta limitado en particular. Tras esto, se recogen los solidos filtrados
y después se secan, por ejemplo, en un horno y se muelen en seco los sélidos secados seguin sea necesario. De
esta manera, se puede obtener una hidrotalcita deseada.

En una realizacion preferente, el método de produccién mencionado puede incluir ademas la etapa de poner en
contacto el filtrado con gas diéxido de carbono. En el método de produccién de la presente invencioén, se genera un
carbonato como subproducto tras la reaccion. Se convierte el carbonato en o cuando se pone en contacto y se hace
reaccionar con gas dioxido de carbono (CO) (p.ej., Na.CO3—NaHCOs3). El hidrogenocarbonato resultante es
reciclable y puede utilizarse como material de otra hidrotalcita. Por consiguiente, se puede resolver el problema de la
eliminacion del subproducto que ha venido siendo un problema de los métodos convencionales. La presente
invencion resulta ventajosa por tanto en el aspecto medioambiental y econémico.

Hidrotalcita

La hidrotalcita producida segun el método para producir hidrotalcita mencionado tiene un area superficial especifica
BET de 1 m%/g a 30 m?/g, preferentemente de 3 m%g a 30 m?/g, y mas preferentemente de 5 m%g a 25 m?g. El area
superficial especifica BET puede medirse utilizando un dispositivo de medicion del area superficial
especifica/distribucion de poro disponible en el mercado, por ejemplo, de acuerdo con JIS Z8830.

El contenido en Zr en la hidrotalcita se puede medir a través del siguiente método utilizando espectroscopia de
emision por plasma acoplado inductivamente (ICP).

A continuacién, se muestra el método de andlisis especifico.
La medicion se realiza con un ICP1700HVR de Seiko Instruments Inc. en las siguientes condiciones.

Se pesod con precision una muestra (aproximadamente 2,5 g) en un vaso de precipitados y se afadié acido nitrico
(peso especifico: 1,38, aproximadamente 5 ml) de modo que se disolviera la muestra. Se cargo la solucién resultante
en un matraz volumétrico de medicion de 100 ml y se rellendé el matraz con agua de intercambio idnico. Se toma la
solucioén resultante como la solucion de ensayo y se sometio la solucién a medicion en las siguientes condiciones.
Utilizando los datos en bruto obtenidos, se calculé el contenido en Zr en las siguientes condiciones de calculo.

Las condiciones de medicion se describen a continuacion.
Se forma una curva de calibracion a una longitud de onda de 339,295 nm con el espectroscopio mencionado y se

someten a medicién las muestras. La curva de calibracion se obtiene utilizando tres muestras para la curva de
calibracion que contiene Zr en concentraciones de 0, 0,5y 1,0 ppm, respectivamente, por ejemplo.
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Las condiciones del calculo son las siguientes.
Zr (ppm) = datos en bruto x 100/muestra (g)

Los ejemplos especificos de hidrotalcita obtenidos a través del método mencionado incluyen hidrotalcitas
representadas por la siguiente férmula (1):

[(Mg®) X (Zn**) y]1-2(AIP"),(OH)2 (CO3%)z2mH20 (1)
donde x, y, z, y m son valores que satisfacen las inecuaciones 0,5<x<1, 0<y<0,5, x+y=1, 0,1<z<0,5, y 0sm<1).
Las hidrotalcitas también satisfacen las siguientes condiciones (1) a (8) en la difraccion de rayos X:

(1) la relacion de intensidad del pico de 26=39 (grados) con respecto al pico de 26=60,7 (grados) es 0,3 0 mas,
(2) la relacion de intensidad del pico de 26=39 (grados) con respecto al pico de 26=62 (grados) es 0,3 o mas,

(3) la relacion de intensidad del pico de 26=46.5 (grados) con respecto al pico de 26=60,7 (grados) es 0,25 o
mas,

(4) la relacion de intensidad del pico de 26=46.5 (grados) con respecto al pico de 26=62 (grados) es 0,25 o mas,
(5) la relacion de intensidad del pico de 26=53 (grados) con respecto al pico de 26=60,7 (grados) es 0,05 o mas,
(6) la relacion de intensidad del pico de 26=53 (grados) con respecto al pico de 26=62 (grados) es 0,05 o mas,
(7) la relacion de intensidad del pico de 26=56.4 (grados) con respecto al pico de 26=60,7 (grados) es 0,03 o
mas, and

(8) la relacion de intensidad del pico de 26=56.4 (grados) con respecto al pico de 26=62 (grados) es 0,03 o mas.

La hidrotalcita obtenida a través de las etapas mencionadas puede utilizarse convenientemente por ejemplo como
aditivo para resinas y la resina a la que se afiade la hidrotalcita obtenida presenta unas caracteristicas excelentes
por lo que se refiere a la resistencia térmica, la resistencia térmica de prensado y la transparencia.

Ejemplos

La presente invencion se describe con mayor detalle mediante ejemplos. Dichos ejemplos no deberan limitar el
alcance de la invencion. En los ejemplos, las “parte(s)” y los “%” se refieren respectivamente a “parte(s) en masa” y
“%” en masa, a no ser que se especifique lo contrario.

(Método de medicién de Dsp y Dgo)

En los siguientes ejemplos y ejemplos comparativos, se midieron Dsp y Dgg €n una suspension con un medidor de la
distribucion del tamafio de particula (Microtrac MT3300EX de Nikkiso Co., Ltd.). Concretamente, se preparé una
solucion acuosa al 0,025 % en peso (180 ml) de hexametafosfato sédico en una camara de muestras en el
dispositivo de medicion (medidor de la distribucidon del tamafo de particula). Se vertié en la solucidon una muestra
(aproximadamente 0,1 g). Se sometié la mezcla resultante a una medicién que incluyé hacer circular la mezcla con
la funcién de dispersion ultrasénica del dispositivo de medicion a un caudal ultrasénico de 50 % y una potencia de 30

W durante 120 segundos. Se llevd a cabo la medicion dos veces y se tomé el promedio de los valores medidos
como un valor de medicion.

(Método para medir la conductividad eléctrica)

Se midio la conductividad eléctrica de agua para lavado utilizando un medidor conductivo (medidor de conductividad
eléctrico CM-40S) de DKK-TOA Corporation. La temperatura de medicién para la muestra fue 25 °C.

(Método para medir el area superficial especifica BET)

Se midio el area superficial especifica BET de acuerdo con JIS Z8830,

(Método para medir XRD)

Se midié la XRD utilizando RINT-TTR 1l de Rigaku Corporation en las siguientes condiciones.

Se cargo la muestra (aproximadamente 3 g) en un soporte y se sometié a medicion en las condiciones de medicion
A. Se procesaron los datos en bruto obtenidos en las condiciones de procesamiento de datos B, de modo que se
determiné XRD en las condiciones de busqueda del pico C.

Condiciones de medicion A

Angulo 26: de 37 a 70 (grados)
Amplitud de muestreo: 0,01°
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Velocidad de exploracion: 1°/min
Voltaje: 50 kV
Corriente eléctrica: 300 mA

Condiciones de procesamiento de datos B

Fondo: ajuste de linea recta, umbral = 3,0, compensacion de fondo = 0,3
Eliminacién pico Ka2: eliminado
Alisamiento: Alisamiento de ondiculas 2.1

Condiciones de busqueda de picos C

Tipo de filtro: filtro de parabola 31

Determinacion del valor pico: Parte superior del pico

Pico Ka2: eliminado de la lista

Umbral e intervalo: umbral = 0,5, limite de intensidad del pico = 0,5, intervalo de determinacién de fondo =5
Punto de ecualizacion de fondo = 15

(Ejemplo 1) Produccién de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dsp = 4,0 ym, 447,3 g), hidréxido de aluminio (Dsp = 8,0 pm,
299,2 g) y agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3 |. Se agit6 la mezcla durante 10
minutos, de tal manera que se prepar6 una suspension. La suspension tuvo una Dsy de 10 um y una Dgo de 75 pm.
Se suministré la suspension en un dispositivo de molienda en himedo que tenia una unidad de refrigeracion (DYNO-
MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con bolas de 6xido de zirconio). Se
sometid a molienda en himedo la suspensién durante 18 minutos (tiempo residual) al mismo tiempo que se
mantenia la temperatura de la suspension a 40 °C o inferior durante la molienda. La suspension tenia una Dsp de
1,0 ym, una Dy de 3,5 ym y una viscosidad de 5000 mPa-s. Se afiadio a la suspension (2 ) que habia sido sometida
a molienda hidrégeno carbonato de sodio en una cantidad de 1/2 mol por mol del hidroxido de magnesio. Se afiadié
agua a la suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I. Se agité la suspension durante 10
minutos. Se transfirio la suspension (3 I) a la autoclave y después se hizo reaccionar hidrotérmicamente a 170 °C
durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspension con contenido en hidrotalcita obtenida a
95 °C, se afiadid acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las particulas. A continuacion, se
obtuvieron los solidos por filtracion y se lavé la torta de filiro con agua de intercambio i6nico (35 °C, 9 I). Se siguid
lavando la torta de filiro con agua de intercambio idnico (100 ml) y se midio la conductividad eléctrica del agua
utilizada para el lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el lavado fue 50 uS/cm (25 °C). Se
seco la torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se moli6, con lo cual se obtuvo un
producto sélido. La Fig. 1 es un grafico en el que se muestran los resultados de la medicion XRD del producto
obtenido en el Ejemplo 1. El grafico de la Fig. 1 presenta los picos de difraccién atribuidos a hidrotalcita que tiene
picos principales en torno a 26 (grados) = 12. De este modo, se identificé el producto como hidrotalcita. La
hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 11,5 m2/g y un contenido en Zr de 5 ppm. El area
superficial especifica BET de la hidrotalcita antes del tratamiento superficial con acido estearico fue 14,0 m2/g.

(Ejemplo 2) Produccion de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dsp = 4,0 um, 447,3 g), hidroxido de aluminio (Dso Dso =
8,0 um, 299,2 g) y agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3 I. Se agité la mezcla durante 10
minutos, de tal manera que se prepard una suspension. La suspension tuvo una Dsy de 10 ym y una Dgo de 75 pm.
Se suministré la suspension en un dispositivo de molienda en himedo que tenia una unidad de refrigeracion (DYNO-
MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con bolas de 6xido de zirconio). Se
sometid a molienda en himedo la suspensioén durante 18 minutos (tiempo residual) al mismo tiempo que se
mantenia la temperatura de la suspensién a 50 °C o inferior durante la molienda. La suspension tenia una Dsp de
1,0 ym, a Dgo de 3,5 um y una viscosidad de 4800 mPa-s. Se afadi6 a la suspension (2 |) que habia sido sometida a
molienda hidrégeno carbonato de sodio en una cantidad de 1/2 mol por mol del hidroxido de magnesio. Se anadio
agua a la suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I. Se agité la suspension durante 10
minutos. Se transfirio la suspension (3 I) a la autoclave y después se hizo reaccionar hidrotérmicamente a 170 °C
durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspensién con contenido en hidrotalcita obtenida a
95 °C, se afiadid acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las particulas. A continuacion, se
obtuvieron los solidos por filtracion y se lavé la torta de filiro con agua de intercambio i6nico (35 °C, 9 I). Se siguid
lavando la torta de filiro con agua de intercambio idnico (100 ml) y se midio la conductividad eléctrica del agua
utilizada para el lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el lavado fue 50 uS/cm (25 °C). Se
seco la torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se moli6, con lo cual se obtuvo un
producto sélido. Fig. 2 es un grafico en el que se muestran los resultados de la medicién XRD del producto obtenido
en el Ejemplo 2. A partir de los picos de difraccion en el grafico presentado en la Fig. 2, se identifico el producto
como hidrotalcita.
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La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 11,5 m2/g y un contenido en Zr de 45 ppm.
(Ejemplo comparativo 1) Produccién de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dsp = 4,0 ym, 447,3 g), hidréxido de aluminio (Dsp = 8,0 pm,
299,2 g) y agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3 |. Se agit6 la mezcla durante 10
minutos, de tal manera que se prepar6 una suspension. La suspension tuvo una Dsy de 10 ym y una Dgo de 75 pm.
Se suministré la suspension en un dispositivo de molienda en himedo que tenia una unidad de refrigeracion (DYNO-
MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con bolas de 6xido de zirconio). Se
sometid a molienda en himedo la suspensién durante 18 minutos (tiempo residual) al mismo tiempo que se
mantenia la temperatura de la suspension a 55 °C o inferior durante la molienda. La suspension tenia una Dsp de
1,0 ym, a Dgo de 3,5 ym y una viscosidad de 4400 mPa-s. Se afiadi6 a la suspension (2 |) que habia sido sometida a
molienda hidrégeno carbonato de sodio en una cantidad de 1/2 mol por mol del hidroxido de magnesio. Se afadio
agua a la suspension de manera que la cantidad total de la suspensién fuera 8 I. Se agité la suspension durante 10
minutos. Se transfirio la suspension (3 I) a la autoclave y después se hizo reaccionar hidrotérmicamente a 170 °C
durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspension con contenido en hidrotalcita obtenida a
95 °C, se afiadid acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las particulas. A continuacion, se
obtuvieron los solidos por filtracion y se lavé la torta de filtro con agua de intercambio i6nico (35 °C, 9 I). Se siguid
lavando la torta de filiro con agua de intercambio idnico (100 ml) y se midio la conductividad eléctrica del agua
utilizada para el lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el lavado fue 50 uS/cm (25 °C). Se
seco la torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se moli6, con lo cual se obtuvo un
producto solido. La Fig. 7 es un grafico en el que se muestran los resultados de las mediciones XRD del producto
obtenido en el Ejemplo comparativo 1. A partir de los picos de difraccion en el grafico presentado en la Fig. 7, se
identificé el producto como hidrotalcita.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 11,5 m2/g y un contenido en Zr de 55 ppm.
(Ejemplo comparativo 2) Produccion de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dsp = 4,0 ym, 447,3 g), hidréxido de aluminio (Dsp = 8,0 pm,
299,2 g) y agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3 |. Se agit6 la mezcla durante 10
minutos, de tal manera que se prepar6 una suspension. La suspension tuvo una Dsy de 10 um y una Dgo de 75 pm.
Se suministré la suspension en un dispositivo de molienda en himedo que tenia una unidad de refrigeracion (DYNO-
MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con bolas de 6xido de zirconio). Se
sometid a molienda en humedo la suspension durante 18 minutos (tiempo residual). La suspension tenia una Dso de
1,0 ym, a Dgo de 4 ym y una viscosidad de 4000 mPa's. La temperatura final de la suspension fue 65 °C. Se enfrio la
suspension que habia sido sometida a la molienda a temperatura ambiente. Se afadié a la suspension (2 1),
hidrégeno carbonato de sodio en una cantidad de 1/2 mol por mol del hidroxido de magnesio. Se afiadié agua a la
suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I. Se agit6 la suspension durante 10 minutos.
Se transfirid la suspension (3 1) a la autoclave y después se hizo reaccionar hidrotérmicamente a 170 °C durante 2
horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspensién con contenido en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se
afadi6 acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las particulas. A continuacion, se obtuvieron
los soélidos por filtracion y se lavo la torta de filtro con agua de intercambio idnico (35 °C, 9 I). Se sigui6 lavando la
torta de filtro con agua de intercambio i6nico (100 ml) y se midi6 la conductividad eléctrica del agua utilizada para el
lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el lavado fue 60 pS/cm (25 °C). Se seco la torta
lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se molid, con lo cual se obtuvo un producto soélido.
La Fig. 8 es un grafico en el que se muestran los resultados de la medicion XRD del producto obtenido en el Ejemplo
comparativo 2. A partir de los picos de difraccion en el grafico presentado en la Fig. 8, se identificd el producto como
hidrotalcita.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 12,0 m2/g y un contenido en Zr de 100 ppm.
(Ejemplo 3) Produccion de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dsp = 4,0 ym, 447,3 g), hidréxido de aluminio (Dsp = 8,0 pm,
299,2 g) y agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3 |. Se agit6 la mezcla durante 10
minutos, de tal manera que se prepar6 una suspension. La suspension tuvo una Dsp de 10 ym y una Dgo de 75 pm.
Se suministré la suspension en un dispositivo de molienda en himedo que tenia una unidad de refrigeracion (DYNO-
MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con bolas de 6xido de zirconio). Se
sometid a molienda en himedo la suspensioén durante 18 minutos (tiempo residual) al mismo tiempo que se
mantenia la temperatura de la suspensiéon a 40 °C o inferior durante la molienda. La suspension tenia una Dsp de
1,0 ym, a Dgo de 3,5 ym y una viscosidad de 5000 mPa-s. Se afiadi6 a la suspension (2 |) que habia sido sometida a
molienda, carbonato sédico en una cantidad de 1/2 mol por mol del hidréxido de magnesio. Se afiadié agua a la
suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I. Se agité la suspension durante 10 minutos.
Se transfirid la suspension (3 1) a la autoclave y después se hizo reaccionar hidrotérmicamente a 170 °C durante 2
horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspensién con contenido en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se
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afadié acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las particulas. A continuacion, se obtuvieron
los soélidos por filtracion y se lavo la torta de filtro con agua de intercambio idnico (35 °C, 9 I). Se sigui6 lavando la
torta de filtro con agua de intercambio i6nico (100 ml) y se midié la conductividad eléctrica del agua utilizada para el
lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el lavado fue 60 pS/cm (25 °C). Se seco la torta
lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se molid, con lo cual se obtuvo un producto soélido.
La Fig. 3 es un grafico en el que se muestran los resultados de la medicién XRD del producto obtenido en el Ejemplo
3, A partir de los picos de difraccion en el grafico presentado en la Fig. 3, se identificé el producto como hidrotalcita.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 12,5 m2/g y un contenido en Zr de 5 ppm.
(Ejemplo 4) Produccion de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dso = 4,0 um, 391,4 g), 6xido de zinc (Dso = 7,5 pym, 78,1 g),
hidréxido de aluminio (Dsp = 8,0 ym, 299,2 g) and agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3
I. Se agité la mezcla durante 10 minutos, de tal manera que se prepard una suspension. La suspension tuvo una Dsg
de 10 ym y una Dgp de 75 uym. Se suministro la suspension en un dispositivo de molienda en humedo que tenia una
unidad de refrigeracion (DYNO-MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con
bolas de 6xido de zirconio). Se sometié a molienda en hiumedo la suspension durante 18 minutos (tiempo residual) al
mismo tiempo que se mantenia la temperatura de la suspension a 40 °C o inferior durante la molienda. La
suspension tenia una Dsg de 1,0 ym, a Dgg de 3,5 pm y una viscosidad de 5000 mPa-s. Se afiadid a la suspension (2
I) que habia sido sometida a molienda hidrogeno carbonato de sodio en una cantidad de 1/2 mol por mol del
hidréxido de magnesio. Se afiadié agua a la suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I.
Se agit6é la suspension durante 10 minutos. Se transfirié la suspension (3 1) a la autoclave y después se hizo
reaccionar hidrotérmicamente a 170 °C durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspension con
contenido en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se afadié acido estearico (9 g) a la suspension para tratar
superficialmente las particulas. A continuacion, se obtuvieron los soélidos por filtracion y se lavd la torta de filtro con
agua de intercambio iénico (35 °C, 9 1). Se siguio lavando la torta de filtro con agua de intercambio i6nico (100 ml) y
se midié la conductividad eléctrica del agua utilizada para el lavado. La conductividad eléctrica medida del agua
utilizada para el lavado fue 50 uS/cm (25 °C). Se seco la torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y
después se molid, con lo cual se obtuvo un producto sélido. La Fig. 4 es un grafico en el que se muestran los
resultados de la medicion XRD del producto obtenido en el Ejemplo 4. A partir de los picos de difraccion en el grafico
presentado en la Fig. 4, se identifico el producto como hidrotalcita.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 9,1 m2/g y un contenido en Zr de 5 ppm.
(Ejemplo 5) Produccion de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dsp = 4,0 um, 894.7 g), hidréxido de aluminio (Dsp = 8,0 pm,
598,3 g) y agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3 |I. Se mezclé la mezcla ademas con
acido acético (reactivo, 9,0 g). Se agité la mezcla durante 10 minutos, de tal manera que se prepar6 una suspension.
La suspension tuvo una Dsp de 10 um y una Dgy de 75 pm. Se suministré la suspension en un dispositivo de
molienda en humedo que tenia una unidad de refrigeracion (DYNO-MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES
CORPORATION, cargada con bolas de 6xido de zirconio). Se sometié a molienda en humedo la suspension durante
18 minutos (tiempo residual) al mismo tiempo que se mantenia la temperatura de la suspension a 40 °C o inferior
durante la molienda. La suspension tenia una Dsp de 1,0 um, a Dgo de 3,5 um y una viscosidad de 1500 mPa-s. A
continuacion, se extrajo la suspension del dispositivo de molienda en hiumedo. Se afiadié a la suspension (1 1) que
habia sido sometida a molienda, hidrégeno carbonato de sodio en una cantidad de 1/2 mol por mol del hidréxido de
magnesio. Se afiadié agua a la suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I. Se agit6 la
suspension durante 10 minutos. Se transfirié la suspension (3 1) a la autoclave y después se hizo reaccionar
hidrotérmicamente a 170 °C durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspensiéon con contenido
en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se afiadié acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las
particulas. A continuacion, se filtraron los sélidos por filtracion y se lavo la torta de filtro con agua de intercambio
idnico (35 °C, 9 I). Se sigui6 lavando la torta de filtro con agua de intercambio idnico (100 ml) y se midio la
conductividad eléctrica del agua utilizada para el lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el
lavado fue 50 uS/cm (25 °C). Se seco la torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se
molid, con lo cual se obtuvo un producto sdlido. La Fig. 5 es un grafico en el que se muestran los resultados de la
medicion XRD del producto obtenido en el Ejemplo 5. A partir de los picos de difraccién en el grafico que se presenta
en la Fig. 5, se identificé el producto como hidrotalcita.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 11,5 m2/g y un contenido en Zr de 5 ppm.
(Ejemplo comparativo 3) Produccion de hidrotalcita
Se prepard una suspension de la misma manera que la del Ejemplo 5 a excepcion de que no se realizé la molienda

en humedo. Se traté hidrotérmicamente la suspension preparada. Se tratdé hidrotérmicamente la suspension
preparada en una autoclave a 170 °C durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspension con
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contenido en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se afadié acido estearico (9 g) a la suspension para tratar
superficialmente las particulas. A continuacién, se obtuvieron los sélidos por filtraciéon. Se lavé la torta de filtro
obtenida con agua de intercambio i6nico (35 °C, 9 I). Se sigui6 lavando la torta de filtro con agua de intercambio
iénico (100 ml). La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el lavado fue 90 yS/cm (25 °C). Se secd la
torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se molio, con lo cual se obtuvo un producto
solido. La Fig. 9 es un grafico en el que se muestran los resultados de las mediciones XRD del producto obtenido en
el Ejemplo comparativo 3. Tal como se muestra en el grafico de la Fig. 9, se detectaron los picos de difraccion
atribuidos a boehmita (AIO(OH)), un subproducto, asi como los picos de difraccién atribuidos a hidrotalcita.

El producto obtenido tenia un area superficial especifica BET de 15,0 m2/g y un contenido en Zr de 0 ppm.
(Ejemplo comparativo 4) Produccion de hidrotalcita

Se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio (Dsp = 4,0 um, 894.7 g), hidréxido de aluminio (Dsp = 8,0 pm,
598,3 g) y agua en una cantidad que da una cantidad total de la mezcla de 3 I. Se agitdé la mezcla durante 10
minutos, de tal manera que se prepar6 una suspension. La suspension tuvo una Dsy de 10 um y una Dgo de 75 pm.
Se suministrd la suspension en un dispositivo de molienda en humedo que tenia una unidad de refrigeracion (DYNO-
MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con bolas de 6xido de zirconio). Se
sometié la suspension a molienda al mismo tiempo que se mantenia la temperatura de la suspensién a 40 °C o
inferior, pero la viscosidad aumentoé repentinamente inmediatamente después del comienzo de la molienda. Al cabo
de aproximadamente 5 minutos (tiempo residual), se detuvo el motor de accionamiento por la sobrecarga. La
suspension tenia una Dsp de 4,0 ym, a Dgo de 8,0 ym y una viscosidad de 9000 mPa-s. Se afiadié a la suspension
(11) que habia sido sometida a molienda, hidrégeno carbonato sédico en una cantidad de 1/2 mol por mol del
hidréxido de magnesio. Se afiadié agua a la suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I.
Se agit6é la suspension durante 10 minutos. La suspension (3 |) se transfirio a la autoclave y después se hizo
reaccionar hidrotérmicamente a 170 °C durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspension con
contenido en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se afadié acido estearico (9 g) a la suspension para tratar
superficialmente las particulas. A continuacion, se obtuvieron los soélidos por filtracion y se lavd la torta de filtro con
agua de intercambio iénico (35 °C, 9 1). Se siguio lavando la torta de filtro con agua de intercambio i6nico (100 ml) y
se midié la conductividad eléctrica del agua utilizada para el lavado. La conductividad eléctrica medida del agua
utilizada para el lavado fue 90 uS/cm (25 °C). Se seco la torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y
después se molid, con lo cual se obtuvo un producto sélido. La Fig. 10 es un grafico en el que se muestran los
resultados XRD del producto obtenido en el Ejemplo comparativo 4. A partir de los picos de difraccion en el grafico
que se presenta en el Fig. 10, se identifico el producto como hidrotalcita.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 13,5 m2/g y un contenido en Zr de 3 ppm.
(Ejemplo 6) Produccion de hidrotalcita

Se filtré la suspension que contenia hidrotalcita obtenida seguin el método de produccion del Ejemplo 5 para producir
una torta de filtro y un filtrado. Se aire¢ el filtrado con gas diéxido de carbono hasta que disminuy6 el pH de 10,0 a
8,0. Se filtrd la solucién de reaccion resultante. Se convirtio el filtrado de una soluciéon de carbonato de sodio a una
solucion de hidréogeno carbonato de sodio. Por separado, se cargd un vaso de 5 litros con hidroxido de magnesio
(Dso = 4,0 um, 894.7 g), hidroxido de aluminio (Dsp = 8,0 um, 598,3 g) y agua en una cantidad que da una cantidad
total de la mezcla de 3 I. Se siguié mezclando la mezcla con acido acético (reactivo, 9,0 g). Se agité la mezcla
durante 10 minutos, de tal manera que se preparé una suspension. La suspension tuvo una D50 de 10 um y una Dgg
de 75 uym. Se suministré la suspensién en un dispositivo de molienda en hiumedo que tenia una unidad de
refrigeracion (DYNO-MILL MULTILAB de SHINMARU ENTERPRISES CORPORATION, cargada con bolas de 6xido
de zirconio). Se sometié a molienda en humedo la suspension durante 18 minutos (tiempo residual) al mismo tiempo
que se mantenia la temperatura de la suspension a 40 °C o inferior durante la molienda. La suspensién tenia una
Dso de 1,0 um, a Dg de 4 pm y una viscosidad de 1500 mPa-s. A continuacion, se extrajo la suspension del
dispositivo de molienda en humedo. Se peso el filirado obtenido y se afiadié a la suspension (1 1) que habia sido
sometida a molienda, de manera que el hidrégeno carbonato de sodio fuera 1/2 mol por mol del hidréxido de
magnesio. Se afiadié agua a la suspension de manera que la cantidad total de la suspension fuera 8 I. Se agit6 la
suspension durante 10 minutos. Se transfirié la suspension (3 1) a la autoclave y después se hizo reaccionar
hidrotérmicamente a 170 °C durante 2 horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspensiéon con contenido
en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se afiadié acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las
particulas. A continuacion, se obtuvieron los soélidos por filtracion y se lavo la torta de filtro con agua de intercambio
idnico (35 °C, 9 I). Se sigui6 lavando la torta de filtro con agua de intercambio idnico (100 ml) y se midio la
conductividad eléctrica del agua utilizada para el lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el
lavado fue 50 uS/cm (25 °C). Se seco la torta lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se
molid, con lo cual se obtuvo un producto sélido. La Fig. 6 es un grafico en el que se muestran los resultados de la
medicion XRD del producto obtenido en el Ejemplo 6. A partir de los picos de difraccién en el grafico que se presenta
en la Fig. 6, se identificé el producto como hidrotalcita.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 11,5 m2/g y un contenido en Zr de 5 ppm.
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(Ejemplo de referencia) Produccion de hidrotalcita de material liquido

Se mezcld una solucion acuosa (750 ml) de sulfato de magnesio con una concentraciéon de Mg de 2,6 mol/l con una
solucion acuosa (475 ml) de sulfato de aluminio de uso industrial con una concentracion de Al de 2,1 mol/l. Se
afadié agua a esta mezcla de manera que se prepararon 1,51 de una sal de metal. Por separado, se mezclé una
solucion 18 N (277,5 ml) de NaOH con Na»CO3; de uso industrial (158,66 g). Se afiadié6 agua a esta mezcla, de
manera que se prepararon 1,5 | de una solucion alcalina. Se mezclaron la solucidn de sal de metal mencionaday la
solucion alcalina con agitacion y se agité la solucién resultante durante aproximadamente 30 minutos. A
continuacion, se traté hidrotérmicamente la suspension resultante que contenia el co-precipitado a 170 °C durante 2
horas. Mientras se mantenia la temperatura de la suspensién con contenido en hidrotalcita obtenida a 95 °C, se
afadi6 acido estearico (9 g) a la suspension para tratar superficialmente las particulas. A continuacion, se obtuvieron
los soélidos por filtracion y se lavo la torta de filtro con agua de intercambio idnico (35 °C, 9 I). Se sigui6 lavando la
torta de filtro con agua de intercambio i6nico (100 ml) y se midi6 la conductividad eléctrica del agua utilizada para el
lavado. La conductividad eléctrica medida del agua utilizada para el lavado fue 1000 uS/cm (25 °C). Se sec? la torta
lavada con agua obtenida a 100 °C durante 24 horas y después se molid, con lo cual se obtuvo un producto soélido.
El grafico obtenido de la difraccion de rayos X del producto demostré que el producto era hidrotalcita, pero el grafico
demostré también que se produjo dawsonita como subproducto al mismo tiempo.

La hidrotalcita obtenida tenia un area superficial especifica BET de 12,0 m2/g y un contenido en Zr de 0 ppm.

La Tabla 1 a continuacién muestra si se afiadié acido acético o no, la viscosidad de la suspension, los valoresDsg y
Dgo de la suspension, el area superficial especifica BET y el contenido en Zr de la hidrotalcita y si se produjo o no un
subproducto en los ejemplos y ejemplos comparativos anteriores.

(Evaluacion)

Se afiadieron a resina de poli(cloruro de vinilo) grado de polimerizacién: 1000, 100 partes en masa) ftalato de dioctilo
(50 partes en masa), estearato de zinc (0,5 partes en masa) e hidrotalcita (2,1 partes en masa) para producir la
composicion de resina. Se amaso la composicion con 160 °C durante 5 minutos y se formo en una forma de lamina
utilizando un molino de rodillos, de manera que se produjo una lamina. Se sometié la lamina producida a una prueba
de horno con engranajes (que se describe mas adelante) a 180 °C y se evalud la resistencia al calor en el horno.
Asimismo, se produjo una lamina de prensado y se evalud la decoloracion de la [amina tras la exposicion a 170 °C
durante 20 minutos.

En lo que se refiere a la transparencia, se observé la lamina de prensado a simple vista para su evaluacion. En la
Tabla 1 a continuacion, se muestran los resultados.

Los métodos de evaluacion y los criterios de evaluacion son los que se describen a continuacion

(Resistencia al calor del horno en la prueba de horno con engranajes)

Se expuso la lamina a una atmoésfera a 180 °C en el horno con engranajes durante 60 minutos y se evalud la
decoloracion de la lamina tras la exposicion por observacion visual de acuerdo con los siguientes criterios.

Bueno: la lamina no se decoloro.

Razonable: La lamina se decolor6 ligeramente

Insuficiente: La lamina se decoloré

(Resistencia al calor de prensado)

Se prenso la lamina con una prensa a 170 °C durante 20 minutos y se evalud la decoloracion de la lamina obtenida
por observacion visual de acuerdo con los siguientes criterios.

Criterios de evaluacion

Bueno: la lamina no se decoloro.

Razonable: La lamina se decoloro ligeramente
Insuficiente: La lamina se decolord

(Transparencia)

Se prensé la lamina anterior con una prensa a 170 °C durante 5 minutos y se evalué la transparencia de la lamina
obtenida por observacion a simple vista de acuerdo con los siguientes criterios.
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Criterios de evaluacion

Excelente: la lamina no presento turbiedad

Bueno: la lamina presento una ligera turbiedad

Razonable: la lamina tenia turbiedad

Insuficiente: la lamina tuvo una significativa turbiedad

Muy insuficiente: la lamina tuvo una significativa turbiedad incluso mayor.
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Tal como se muestra en la Tabla 1, es posible sintetizar la hidrotalcita que tiene un valor BET de 1 m2/g a 30 m2/g y
un contenido en Zr de 50 ppm o inferior preparando una suspensién que contiene al menos un material seleccionado
del grupo que consiste en hidréxidos, 6xidos y carbonatos de aluminio, magnesio o zinc una suspension que
contiene un compuesto que contiene un grupo acido carboxilico asi como al menos un material seleccionado del
grupo que consiste en hidroxidos, 6xidos y carbonatos de aluminio, magnesio o zinc; sometiendo la suspension a
molienda en humedo con bolas de éxido de zirconio o bolas de silice y 6xido de zirconio al mismo tiempo que se
mantiene la temperatura de la suspension a 50 °C o inferior, para dar particulas en la suspensién con un tamario de
particula secundario promedio Dsg de 1,5 pm o menor y una Dgy de 10 ym o menor; y afiadiendo el resto de los
materiales a la suspension y tratando hidrotérmicamente la suspension resultante.

Asimismo, dado que la hidrotalcita obtenida tiene un contenido en Zr de 50 ppm o inferior, la hidrotalcita es excelente
como aditivo para resinas. La hidrotalcita, cuando se afiade a resina de poli(cloruro de vinilo) proporciona a la resina
unas caracteristicas excelentes que incluyen resistencia al calor, resistencia al calor de prensado y transparencia,
especialmente, una excelente transparencia.
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REIVINDICACIONES

1. Un método para producir hidrotalcita que tiene un valor BET de 1 m2/g a 30 m2/g y un contenido en Zr de 50 ppm
o inferior a partir de materiales que incluyen un compuesto de aluminio y que incluyen un compuesto de magnesio
y/o un compuesto de zinc, comprendiendo dicho método:

una etapa de preparacion de suspensién preparando una suspension que contiene un material seleccionado del
grupo que consiste en hidréxidos, 6xidos y carbonatos de aluminio y que contiene ademas al menos un material
seleccionado del grupo que consiste en hidroxidos, 6xidos y carbonatos de magnesio y de zinc;

una etapa de molienda en hiumedo de someter la suspensién a molienda en hiumedo con bolas de éxido de
zirconio o bolas de silice y 6xido de zirconio al mismo tiempo que se mantiene la temperatura de la suspension a
50 °C o inferior, de modo que se proporciona particulas en la suspension de un tamafo de particula secundario
promedio Dsg de 1,5 pm o inferior y Dgo de 10 pm o inferior; y

una etapa de sintesis de la hidrotalcita de los materiales a través de tratamiento hidrotérmico tratando una
suspension espesa obtenida con la etapa de molienda en himedo.

2. El método para producir hidrotalcita de acuerdo con la reivindicacion 1,

donde la etapa de preparacion de suspension comprende ademas la adicion de un compuesto que contiene grupo
acido carboxilico a la suspension para dar una concentracion en solidos de 25 % en masa o mas alta a la
suspension.

3. El método para producir hidrotalcita de acuerdo con la reivindicacién 1 o 2,

donde se lleva a cabo la etapa de molienda en humedo en la etapa de molienda en humedo al mismo tiempo que se
mantiene la temperatura de la suspension a 40 °C o inferior y se sintetiza hidrotalcita que tiene un contenido en Zr
de 10 ppm o inferior en la etapa de tratamiento hidrotérmico.

4. El método para producir hidrotalcita de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, comprendiendo
el método, ademas, la etapa de filtracion de la suspension tras la etapa de tratamiento hidrotérmico para obtener
hidrotalcita y un filtrado y el contacto el filtrado con gas diéxido de carbono para recoger el carbonato.

5. El método para producir hidrotalcita de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 2 a 4,

donde el compuesto que contiene grupo acido carboxilico es al menos un compuesto que contiene grupo acido
carboxilico seleccionado entre acidos grasos saturados, acidos hidroxicarboxilicos, acidos carboxilicos aromaticos,
acidos dicarboxilicos y acidos oxocarboxilicos.

6. El método para producir hidrotalcita de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5,
que incluye suministrar iones carbonato a la suspension entre la etapa de molienda en humedo y la etapa de sintesis
de hidrotalcita.

7. Hidrotalcita que se puede obtener segun el método de acuerdo con una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6,

teniendo la hidrotalcita un area superficial especifica BET de 1 m%/g a 30 m%g, y
un contenido en Zr de 50 ppm o inferior.
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