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DESCRIPCION
Tratamiento superficial de particulas y su empleo
Campo de la invencion

Tratamiento superficial de particulas de dioxido de titanio, sulfato de bario, sulfuro de cinc y/o litopén, asi como
mezcla de estas particulas con siloxanos especiales alcoxilados para la mejora de la dispersién en materiales
sintéticos.

Estado de la técnica

Los materiales sintéticos, que se formulan para dar composiciones poliméricas correspondientes, se subdividen en
los grupos esenciales de termoplasticos y duromeros.

En este caso, aquellos polimeros que poseen un intervalo de transicion de fluidez por encima de la temperatura de
empleo se caracterizan como termoplasticos. Los termoplasticos son polimeros lineales o ramificados que se
vuelven fluidos en principio por encima de la temperatura de transicion vitrea (Tg) en el caso de termoplasticos
amorfos, por encima de la temperatura de fusion (Tm) en el caso de termoplasticos (parcialmente) cristalinos. En
estado reblandecido, éstos se pueden elaborar para dar piezas moldeadas mediante prensado, extrusiéon, moldeo
por inyeccioén u otros procedimientos de conformacion. En este caso, la movilidad de cadena sera tan grande que las
moléculas poliméricas se deslizan facilmente y el material alcanza el estado fundido (inervalo de fluidez, fusion
polimérica). Ademas, también pertenecen a los termoplésticos materiales sintéticos elaborables como termoplasticos
con marcadas propiedades elasticas de entropia, los denominados elastémeros termoplasticos. A los termoplasticos
pertenecen todos los materiales sintéticos constituidos por moléculas poliméricas lineales o reticuladas de modo
termolabil, por ejemplo poliolefinas, polimeros vinilicos, poliésteres, poliacetales, poliacetatos, policarbonatos, en
parte también poliuretanos y ionémeros, pero también TPEs - elastdbmeros termoplasticos (ROMPP ONLINE, Vers.
3.7, Carlowitz u. Wierer, Kunststoffe (fichas técnicas), 1* capitulo Thermoplaste, Berlin: editorial Springer (1987),
Domininghaus, paginas 95 y siguientes).

Los durémeros son materiales sintéticos que se producen mediante reticulacion irreversible y de red estrecha a
través de enlaces covalentes a partir de oligémeros (técnicamente: prepolimeros), menos frecuentemente a partir de
monomeros o polimeros. El concepto “durdmero“ se emplea en este caso tanto para las materias primas antes de la
reticulacion (véase resinas de reaccion) como también como denominacion genérica para las resinas endurecidas,
casi siempre completamente amorfas. Los duromeros son elasticos tipo acero a bajas temperaturas, y tampoco a
temperaturas mas elevadas pueden fluir viscosamente, sino que presentan comportamiento elastico con
deformabilidad muy limitada. A los durébmeros pertenecen, entre otros, los grupos de sustancias importantes
técnicamente de resinas de ftalato de dialilo (DAP), resinas epoxi (EP), resinas de urea-formaldehido (UF), resinas
de melamina-formaldehido (MF), resinas de_melamina-fenol-formaldehido (MPF), resinas de fenol-formaldehido y
resinas de poliéster insaturadas (UPES) (ROMPP ONLINE, Vers. 3.7, Becker, G. W.; Braun, D.; Woebcken, W.,
Kunststoff-Handbuch, tomo 10: Duroplaste, 22 ed; Hanser: Munich,(1988); Elias (6.) 1, 7, 476 y siguientes).

Gilbert (Gilbert, Varshney, van Soom und Schiller, "Plate-out in PVC Extrusion - |. Analysis of plate-out", Journal of
Vinyl and Additive Technology, (14) 1, 2008, 3-9) describe el empleo de estearato de Ca u otros jabones o los
correspondientes acidos carboxilicos, como acido estearico, para realizar un tratamiento superficial de didéxido de
titanio o sulfato de bario o sus mezclas. Segun este método se pueden producir efectos secundarios no deseados,
ya que tales productos no son faciles de emplear en procesos a gran escala en la produccién de pigmentos, o bien
conducen también a la denominada precipitacion en la produccion de mezclas basicas altamente cargadas, es decir,
concentrados pigmentarios de los pigmentos en una matriz termopléstica. Se entiende por ésta la cochura de la
mezcla de pigmentos termoplastica en la hélice o el interior de la carcasa de la hélice de extrusién. Esto ocasiona
una purificacion costosa especialmente en el caso de cambios de color. Ademas, las capas cochuradas de tal
manera se pueden desprender en cualquier momento, y conducen a la formacién de vetas en la mezcla basica, y
posteriormente también en la aplicacién final, es decir, por ejemplo vetas en laminas de capa fina.

Ademas, por el documento GB 1 288 581 es conocido el empleo de aceites de silicona de diferente longitud de
cadena/viscosidad, que se puede pulverizar en la molturacion del pigmento, o bien se puede introducir en una
suspensién pigmentaria como emulsidon. Los pigmentos con tratamiento superficial de aceite de silicona presentan
ciertamente una buena hidrofobia y, debido a su baja energia superficial, son generalmente conocidos por que se
pueden introducir facilmente en un entorno de material sintético de baja energia. Tales pigmentos tratados de tal
manera presentan diversos inconvenientes:
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1. las particulas tratadas con aceite de silicona presentan una fuerte tendencia a la formacién de polvo. Aunque,
por ejemplo, dioxido de titanio, con una densidad relativamente elevada de 3,9 g/cm3, no debia tender
necesariamente a ello, la fuerte tendencia a la formacién de polvo tras el tratamiento con aceite de silicona es
conocida por el documento US 3,649,321. La tendencia a la formacién de polvo es muy problematica en la
elaboracion posterior y, en caso dado, incluso relevante para la seguridad.

2. Una densidad aparente reducida de los pigmentos tratados con aceite de silicona conduce a problemas en el

envasado del pigmento en sacos, bolsas grandes o silos. Una cantidad de aire elevada requiere el llenado con
una masa menor por unidad de envasado. Si el saco no es apilable en plano sobre un paleta, el gasto para una
colocacion segura o el gasto en relaminacién de las paletas aumenta. El envasado automatico con transporte de
aire, que se debe considerar estandar con alto rendimiento, presenta en especial este problema.
No obstante, los aceites de silicona como tratamiento superficial conducen a otros problemas en la produccién
de objetos cotidianos, por ejemplo deficiente capacidad de sobrebarnizado, estampabilidad y/o soldabilidad de
laminas, en especial en laminas multicapa se puede llegar a una deslaminacién de capas y a la pérdida de
funcion (Plastics Additives: Advanced Industrial Analysis, 2006, Jan C. J. Bart, Seite 419 - 420; I0OC Press,
Niederlande, ISBN 1-58603-533-9; Broschire Trouble Shouting Guide-Siegwerk, marzo 2013).

Por los documentos DE 41 40 793, EP 0 546 407, EP 0 546 406, es sabido que los aceites de silicona o estructuras
basadas en silano, como metacriloxipropiltrimetoxisilano, son apropiados para cubrir también superficies oxidicas
con el fin de posibilitar de este modo una mayor compatibilidad con el medio organico circundante y, por
consiguiente, una eficiencia mas elevada de los pigmentos empleados a través de una hidrofobizacion, o bien
funcionalizacién de la superficie y una reduccién de la viscosidad. Los silanos son sensibles a la hidrdlisis y
requieren en general una temperatura elevada de aproximadamente 80°C para activar la funcionalidad de sililo en la
superficie del pigmento o de la carga, y formar una estructura polimérica sobre la superficie. Muchos procesos en la
produccion de pigmentos son procesos en suspension acuosos, o los pigmentos como didxido de titanio se
producen mediante reacciones de precipitacion en agua, de modo que se requiere poder introducir en el proceso
agentes para el tratamiento de superficies en forma acuosa, por ejemplo emulsionada, en forma simple. Por otra
parte, existe una necesidad de procesos en los que se produce el tratamiento superficial de pigmentos anhidros o
cargas, de modo que en estos procesos no se da automaticamente una posibilidad, o se ocasionan costes
adicionales, para aumentar en éstos la temperatura significativamente por encima de la temperatura ambiental, lo
que es un inconveniente del proceso para el enlace de silanos, ya que para ello son necesarias temperaturas por
encima de 80°C para la disociacién del alcohol. Por lo tanto, existia la necesidad de tener un tratamiento superficial
para procesos de molturacion o mezclado por via anhidra, que garantizara la modificacién superficial, en caso dado
también sin aumento de temperatura. Ademas, seria ventajoso emplear un procedimiento en el que no se disociara
alcohol para evitar una costosa proteccién frente a explosiones en el procedimiento de molturacién y/o secado. Por
los documentos EP 0 141 174 A1, HU 216 858 B, EP 0 265 807 A2 y GB 1348 372 A es conocido el empleo de
polisiloxanos, otros aceites de silicona, polimeros mixtos en bloques de polioxialquileno-polisiloxano como reactivos
de modificacion de superficie.

La dispersion de pigmentos hidrofilos inorganicos, como dioxido de titanio, sulfato de bario, sulfuro de cinc y/o
litopdn, que presentan una variedad de grupos hidroxi (HO-) y/o grupos tiol (HS-) en la superficie, representa un
problema.

Se debe aceptar un gran gasto debido a tiempos de dispersion largos, o bien resulta una dispersion insuficiente con
un patron de error del material final inaceptable. Tales patrones de error pueden ser: formacion de motas en laminas
de material sintético, que no solo son poco estéticas, sino que pueden conducir a la perforacion y, con ella, a fugas
en el envase, por lo tanto, motas en la pieza de material sintético inyectada pueden conducir a defectos mecanicos,
es decir, ocasionan una resistencia a la traccion o tenacidad al impacto claramente menores y, por consiguiente, a
una tasa de exclusién elevada en la produccion por moldeo por inyeccion o incluso al fallo de componentes de
material sintético relevantes en la seguridad en el sector del automovil o de la electrénica.

Las particulas tratadas superficialmente, que se emplearan en envases de material sintético con aptitud para
alimentos, estan sujetas a la norma europea EC 10/2011 y/o a normas de la FDA americana.

Por lo tanto, era tarea de la invencion tratar correspondientemente las superficies de particulas de dioxido de titanio,
sulfato de bario, particulas de sulfuro de cinc y/o litopdn para la reduccién de la tendencia a la formacién de polvo.

Descripcién de la invencion:

Sorprendentemente se descubrié que siloxanos especiales modificados con poliéter, como se describen en las
reivindicaciones, solucionan el problema.
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Por lo tanto, son objeto de la presente invencion particulas de TiO,, BaSQO4, ZnS y/o litopén tratadas
superficialmente, obtenibles segin un procedimiento para el tratamiento de superficie de particulas primarias,
caracterizado por que, en el tratamiento, las particulas primarias se ponen en contacto con al menos un compuesto
de la Férmula (1)

CHs CHj CHs CHs
| | | |
R Si 0O Si o) S|i 0O1T—Si—R
| | |
CHa CHs R CH3
L Ja L Jdb
()
con
R igual o diferente a R1, metilo o hidroxi, preferentemente metilo,
R’ igual o diferente a un resto poliéter de la formula (ll),
-Z-(O-CrHzm (n-1)o-[O-((AO)-R%, (I
con
z igual a un resto alquileno ramificado o no ramificado con 2 a 4 atomos de carbono, preferentemente 3
atomos de carbono,
m 2 a 4, preferentemente 3,
n 1 a 3, preferentemente 1 0 2, de modo especialmente preferente 1,
o) 0 o 1, preferentemente 0,
AO igual o diferente a un resto oxialquileno que contiene restos oxietileno, oxipropileno y/u oxibutileno,
R? igual o diferente a hidrégeno, un resto alquilo con 1 a 4 atomos de carbono,

y con la condicién de que la suma de atomos de carbono y oxigeno en R' sea al menos 70,

a 20 a 200, preferentemente de 30, de 40, de 50, de 60 a 170, a 160, a 150, a 140, a 130, a 120, a 110, y de
modo especialmente preferente 70 a 100,

b 1 a 50, bevorzugt de 2, de 3, de 4 a 30, a 25, a 20, y de modo especialmente preferente 5 a 15,
con la condicion de que b sea al menos 3 si ninguno de los restos R es igual a R,

empleandose los compuestos de la Férmula (l) con una proporcién de 0,01 a 2 % en peso, preferentemente 0,05 a 1
% en peso, de modo mas preferente 0,1 a 0,8 % en peso, de modo mas preferente 0,2 a 0,6 % en peso, y en
especial preferentemente 0,3 a 0,5 % en peso, referido a la masa de particulas primarias a tratar.

El resto oxialquileno AO presenta preferentemente hasta 50 % en peso de grupos oxietileno, de modo mas
preferente hasta 40 % en peso, de modo especialmente preferente hasta 35, 30, 25, 20, 15, 10 % en peso, en
especial preferentemente hasta 5 % en peso. El resto oxialquileno AO presenta preferentemente 0 % en peso, de
modo mas preferente al menos 5, 10, 15, 20, 25, 30 % en peso, y en especial al menos 35 % en peso de grupos
oxietileno. El contenido en oxietileno se refiere en este caso a la masa total de resto R'.
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El resto oxialquileno AO presenta preferentemente de 0 a 50 % en peso, preferentemente de 5 a 35 % en peso, de
modo mas preferente de 15 a 30 % en peso de grupos oxietileno, referido a la masa total de resto R'.

En presencia de grupos oxibutileno, la proporcion molar de grupos oxibutileno, referida a la suma de grupos
oxipropileno y oxibutileno, es preferentemente como méaximo 50 %, preferentemente hasta 45, 40, 35, 30, 25, 20, 15,
10, y en especial hasta 5 %.

La proporcién numérica de fragmentos de siloxano no modificados con el indice a es preferentemente hasta 20
veces mayor que la proporcién de fragmentos de siloxano modificados con siloxano con el indice b, preferentemente
hasta 20 veces, hasta 19 veces, hasta 18, hasta 17, hasta 16, hasta 15, hasta 14, hasta 13, hasta 12, hasta 11,
hasta 10, hasta 9, y de modo especialmente preferente hasta 8 veces. Preferentemente, el indice a es 7 veces el
indice b, de modo mas preferente al menos 8 veces, 9 veces, 10 veces, 11 veces, y en especial al menos 12 veces
el indice b.

Preferentemente, la proporcion numérica de indice a respecto a indice b es igual a 8 hasta 18, preferentemente 9 a
15, y de modo especialmente preferente 10 a 12.

Preferentemente, el indice o es igual a cero.

El fragmento con el indice o es preferentemente un resto no ramificado, de modo mas preferente un resto no
ramificado con 3 atomos de carbono. De modo especialmente preferente, el fragmento con el indice o es un resto
glicerilo, de modo especialmente preferente un resto n-glicerilo, que porta el grupo -O-Z en posicion terminal.

Preferentemente, el resto Z es un resto propileno.
Preferentemente, el resto R® es un hidrégeno.

Las particulas segun la invencion se obtienen preferentemente mediante tratamiento de superficie con compuestos
de la Férmula (l), siendo

R’ igual o diferente, un -(CHz),-O-EO,-PO,-BO,-R®,

con la condicion de que la suma de atomos de carbono y oxigeno en R' sea al menos 70,

EO oxietileno,

PO oxipropileno,

BO oxibutileno,

X 0 a 20, preferentemente 3 a 15, de modo especialmente preferente 4 a 10,

y 5 a 100, preferentemente 8 a 50, de modo especialmente preferente 10 a 30,
z 0a 20,

o] igual a 2 hasta 4, preferentemente 2 y/o 3.

El indice x es preferentemente menor o igual a 1,2, preferentemente menor que 1,1, de modo mas preferente menor
que 1, menor que 0,9, menor que 0,8, menor que 0,7, menor que 0,6, menor que 0,5, menor que 0,4, menor que 0,3,
y de modo especialmente preferente menor que 0,2.

Preferentemente, el indice x es entre 0,05 y 1,2 veces la suma de indices (y + z), preferentemente entre 0,07 y 0,8
veces, en especial entre 0,1 y 0,5 veces.
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Ademas es preferente que el indice z sea menor o igual al indice y, preferentemente menor o igual a la mitad, al
tercio, al cuarto, al quinto, al sexto, al séptimo, al octavo, al noveno, y en especial menor o igual al décimo del indice

y.
Un grupo oxibutileno es preferentemente lineal, es decir, -(CH2)s-O-, y/o ramificado, es decir, -CH(CH2CH3)CH>-O-.

Son especialmente preferentes particulas que estan tratadas superficialmente con un siloxano modificado con
poliéter de la Férmula (1), siendo el resto R igual a metilo y el resto R® en la Férmula (1ll) igual a hidrégeno, asi como
los indices

a 80 a 95,
b 5as8,

X 3ab,

y 10a25,y
z 0.

Siloxanos de poliéter en el sentido de la invencién son compuestos de la férmula (l).

Los fragmentos de las formulas (1), (Il), (lll), asi como los fragmentos AO y R', pueden presentar estructura
estadistica.

Las distribuciones estadisticas estan estructuradas en bloques con un namero arbitrario de bloques y estan sujetas a
una secuencia arbitraria o a una distribucion randomizada, pueden presentar estructura alternante, o también formar
un gradiente a través de la cadena, en especial también pueden constituir todas las formas mixtas en las que
pueden sucederse, en caso dado, grupos de diferentes distribuciones. Formas de realizacion especiales pueden
conducir a que las distribuciones estadisticas experimenten limitaciones debido a la realizacion. Para todos los
campos que no se ven afectados por la limitacion, la distribucién estadistica no varia.

Una ventaja de las particulas tratadas superficialmente segun la invencién es la tendencia a la formacién de polvo
reducida frente a pigmentos del estado de la técnica que se trataron, por ejemplo, con aceite de silicona. Por
consiguiente, en la elaboracion subsiguiente se reducen emisiones de polvo. Ademas se impiden explosiones de
polvo eventuales.

Otra ventaja de las particulas segun la invencidn consiste en que, segun las actuales prescripciones legales, como la
norma europea EC 10/2011 y/o normas de la FDA americana, no estan sujetas a ninguna limitacién respecto a su
empleo en envases para productos alimenticios.

Otra ventaja de las particulas segun la invencién y de composiciones segun la invencion consiste en que se reducen
los valores de filtros de presion frente al estado de la técnica. Esto aumenta las durabilidades de aparatos de
elaboracioén, en especial la extrusora, y reduce sus ciclos de limpieza.

Ademas es ventajosa una buena dispersién para evitar roturas de fibras y/o motas de productos.

Es igualmente ventajosa la alta estabilidad a temperatura de las particulas segun la invencion y de las
composiciones segun la invencion.

Las composiciones segln la invencién son ventajosas frente al estado de la técnica, ya que se puede observar un
claro aumento de la resistencia a la traccion y la tenacidad al impacto para cuerpos moldeados de material sintético.

Otra ventaja de las particulas segun la invencion es su fluidez de polvo, que se muestra especialmente en la
descarga de bolsas grandes y camiones cisterna en la elaboracién posterior de las particulas, o en el empleo directo
de las particulas en la dosificacion a través de sistemas neumaticos y hélices de polvo en el agregado de
elaboracioén (por ejemplo extrusoras o0 amasadoras).
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Otra ventaja de las particulas segun la invenciéon es que las composiciones se pueden formular de diversas
maneras. Esto se manifiesta en que las composiciones se pueden formular a base de termoplasticos, durdbmeros y
plastificantes. Para la industria de procesamiento, como por ejemplo fabricantes de pastas, mezcladores y
productores de concentrados de color, esto significa la ventaja de que las particulas segun la invenciéon se pueden
emplear sin otros ajustes. Esto genera una ventaja econémica y una flexibilidad de formulacion.

Para la generacion de las particulas segun la invencién son apropiadas todas las formas cristalinas de diéxido de
titanio, sulfato de bario y sulfuro de cinc como particulas primarias.

En el caso de diéxido de titanio, éstas son, por ejemplo, formas polimoérficas, rutilo, anatasa o brookita. El diéxido de
titanio se puede producir en diversos métodos conocidos en el estado de la técnica. Segun la invencion, también se
pueden emplear diversas formas hidratadas de dioxido de titanio. Como pigmento blanco es admitido diéxido de
titanio bajo la denominacion E171 segun el reglamento de aditivos alimentarios 231/2012/EC, asi como bajo la
denominacion Cl 77891 segun la prescripcion de cosméticos EG 1223/2009. Segun la invencion, se emplea sulfato
de bario bajo las denominaciones espato pesado, barita, blanco de barita y Blanc fixe. Segun la invencion se
emplean las diferentes formas cristalinas de sulfuro de cinc, el alfa-sulfuro de cinc, conocido en la naturaleza como
wurtzita y/o el beta-sulfuro de cinc, conocido en la naturaleza como mezcla de cinc y sphalerita.

Ademas, las mezclas de los citados pigmentos se pueden tratar superficialmente segun la invencion. Las mezclas se
pueden efectuar mediante mezclado de los pigmentos producidos previamente en forma pura o mediante
coprecipitacion, en especial en forma de litopon. Estas mezclas representan igualmente particulas primarias en el
sentido de la invencion.

En una forma de realizacion preferente se emplea diéxido de titanio modificado por via inorganica. Para el
tratamiento de la superficie se moltura el cuerpo basico de TiO, y después se cubre con una o varias capas de
sustancias inorganicas. En este caso, la sustancia a precipitar se afiade en primer lugar en forma disuelta. A tal
efecto es necesario ajustar en la suspension un valor de pH en el que la sustancia inorganica no precipite aun como
producto sélido. A partir de esta suspensién se precipita entonces la sustancia inorganica mediante una modificacion
de valor de pH hacia el punto neutro. En este tratamiento se emplean los éxidos, o bien hidréxidos de aluminio, de
silicio, de circonio, y también de titanio (J. Winkler, Titandioxid, (2003), cap 3.4, paginas 38-41, ISBN 3-87870-738-
X). Tras este tratamiento, la superficie de las particulas de diéxido de titanio se modifica correspondientemente, de
modo que las particulas estan constituidas como maximo en 99 % en peso por diéxido de titanio, preferentemente
como maximo en 95 % en peso, en especial preferentemente como maximo en 85 % en peso, referido a la masa
total de la particula. Ademas, las particulas estan constituidas preferentemente en al menos 80 % en peso,
preferentemente en al menos 85 % en peso, de modo especialmente preferente en al menos 90 % en peso por
diéxido de titanio, referido a la masa total de las particulas. Las particulas de diéxido de titanio tratadas
inorganicamente son igualmente particulas primarias en el sentido de la invencién.

Son particulas preferentes particulas de diéxido de titanio, opcionalmente con modificacion inorganica.

Mediante el tratamiento de superficie segun la invencién se aumenta la densidad de empaquetadura de las
particulas, que se hace visible entonces en una densidad aparente reducida y también una fluidez mejorada.

Las particulas tratadas superficialmente segln la invencién presentan preferentemente una tendencia a la formacion
de polvo reducida. La tendencia a la formacién de polvo frente a particulas tratadas con silicona se reduce de modo
especialmente preferente en al menos 13 %, preferentemente 21 %, de modo mas preferente 25 %, y en especial
preferentemente al menos 30 %.

La tendencia a la formacion de polvo se puede determinar en una denominada camara de polvo. En este caso se
expone una cantidad de particulas definida, por ejemplo 100 g, a la caida libre en la atmésfera del ambiente en un
tubo de bajada. Las particulas sedimentan en la atmésfera en el fondo de un cilindro y una parte permanece como
polvo en la fase gaseosa del volumen de caida. Se succiona el volumen que esta sobre el sedimento, y en este caso
se separa por filtracion el polvo contenido. Mediante pesada del filtro se determina la cantidad de polvo.

Las particulas segln la invencion presentan preferentemente una masa de polvo de menos de 80 mg/100 g, de
modo especialmente preferente de menos de 65 mg/100 g, y en especial preferentemente de menos de 50 mg/100

g.

La fluidez de polvo se puede efectuar, por ejemplo, con un aparato de cizallamiento RST-XS (D. Schulze, Pulver und
Schittglter, Springer, 2006, capitulo 3.1.4, pagina 42). La muestra de material a granel se carga a tal efecto desde
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arriba con una fuerza (fuerza normal) de 3,5 kPa en una célula de medicion. Durante la medicién, la célula de
cizallamiento rota lentamente (w). Se produce una deformacion por cizallamiento de la muestra de material a granel.
Se mide la fuerza necesaria (F1y F2). A partir de la proporcion de tension de solidificacién oy respecto a resistencia
del material a granel o se determina la fluidez ff; del material a granel. Cuanto mayor es la fluidez ff;, tanto mejor
fluye el material a granel.

Las particulas segun la invencion presentan preferentemente una fluidez de polvo de mas de 1,5. La determinacion
de la fluidez de polvo se puede efectuar analogamente a la norma ASTM D6773-08.

La dispersabilidad de las particulas tratadas superficialmente segun la invencidén se puede determinar y valorar por
medio del aumento de presién ante un filtro (con anchura de malla indicada), que se produce en la extrusién de una
fusién polimérica a través de un paquete de tamizado (valor de filtro de presion). El control se puede realizar, por
ejemplo, en ajuste a la norma DIN EN 13900-5:2005.

Las composiciones segun la invenciéon en forma de mezcla basica presentan preferentemente un valor de filtro de
presiéon (14 um) de hasta 1,2 bar * cm?/ g, de modo mas preferente de hasta 1,0 bar * cm?/ g, Y en especial de
hasta 0,8 bar * cm? / g. Los valores de filtro de presién se pueden determinar como se describe en los ejemplos.

Otra posibilidad de valoracién de la dispersabilidad consiste en la determinacion y la valoracion del nimero de
aglomerados en una lamina plana. En este caso, los aglomerados son identificables como motas. El numero de
motas debe ser lo menor posible.

Otra posibilidad de valoracion de la dispersabilidad consiste en la determinacion de la finura de particulas segun la
invencion, por ejemplo en una pasta blanca bajo condiciones de dispersién definidas. A tal efecto es apropiado, por
ejemplo, un grindémetro, por ejemplo segin Hegman. La determinacion se puede realizar, por ejemplo, segun la
norma DIN EN 21524 (correspondientemente a la norma ISO 1525). Las particulas segun la invencion debian ser lo
mas finas posible, preferentemente menores que 20 um, de modo especialmente preferente menores que 18 um, en
especial menores que 16 um, no debiendo ser las particulas menores que 0,1 um, preferentemente no menores que
1 pm.

Otro objeto de la invencién es el empleo de las particulas segun la invencién para la produccién de composiciones
poliméricas.

Las particulas segun la invencion se emplean preferentemente para la produccion de composiciones.

Empleo de las composiciones poliméricas que contienen las particulas segun la invencion para la elaboracion para
dar cuerpos moldeados o laminas de material sintético.

Otro objeto de la invenciéon son composiciones que contienen al menos un polimero y al menos particulas segun la
invencion.

Ademas de las particulas segun la invencién, las composiciones segun la invencion contienen al menos un polimero.

Son polimeros preferentes de las composiciones segun la invencién duroplasticos o termoplasticos. Como
durémeros son apropiados, a modo de ejemplo, resinas de poliéster insaturadas (UP), resinas fendlicas, resinas de
melamina, masas de moldeo de formaldehido, resinas de éster vinilico, resinas de ftalato de dialilo, resinas de
silicona o resinas de urea. Como materiales termoplasticos son apropiados, a modo de ejemplo, polietileno,
polipropileno, poliéster, poliamida, PET, poliestireno, sus copolimeros y mezclas, policarbonato, PMMA o cloruro de
polivinilo.

Las composiciones que contienen termoplastico segun la invencidon se elaboran para dar mezclas bésicas y/o
laminas de material sintético.

Las composiciones se elaboran preferentemente para dar mezclas béasicas, cuerpos moldeados de material sintético
y/o laminas de material sintético.

Ademas, las composiciones que contienen durdomeros segln la invencién se elaboran preferentemente para dar
cuerpos moldeados de material sintético.



10

15

20

25

30

35

ES 2745981 T3

Ademas, la resistencia a la traccion de cuerpos moldeados de material sintético segun la invencién se mejora
preferentemente frente al estado de la técnica (particulas tratadas que contienen aceite de silicona) en al menos 10
%, es decir, se aumenta correspondientemente. Ademas, la tenacidad al impacto se mejora frente al estado de la
técnica (particulas tratadas que contienen aceite de silicona) en al menos 10 %, preferentemente al menos 15 %, en
especial preferentemente al menos 20 %, es decir, se aumenta correspondientemente.

Los cuerpos moldeados de material sintético durémeros basados en poliéster segun la invencion presentan
preferentemente una resistencia a la traccién de mas de 70 MPa.

Los cuerpos moldeados de material sintético durémeros basados en poliéster segin la invencion presentan
preferentemente una tenacidad al impacto de méas de 50 kd/m?.

De modo especialmente preferente, los cuerpos moldeados de material sintético basados en poliéster segun la
invencion presentan una mejora tanto de la resistencia a la traccion como también de la tenacidad al impacto de al
menos 10 %, en este caso, los valores absolutos de resistencia a la traccion se han mejorado a mas de 70 MPa, y
los de tenacidad al impacto a mas de 50 kd/m?.

Preferentemente se pueden realizar procesos de elaboraciéon de las composiciones segun la invencion en el
intervalo de temperaturas de 5 a 300°C, de modo especialmente preferente de 25 a 250°C, y en especial
preferentemente de 50 a 200°C, sin influir negativamente sobre las propiedades.

Las particulas segun la invencién se pueden producir en principio conforme al estado de la técnica, pero
preferentemente se producen mediante el procedimiento descrito a continuacion.

Otro objeto de la invencion es un procedimiento para el tratamiento superficial de particulas de TiO2, BaSOs, ZnS y/o
litopdn, poniéndose en contacto las particulas primarias en el tratamiento con al menos un compuesto de la Férmula

(1

CHs CHj CHs CHs
| | | |
R Si 0O Si o) S|i 0O1T—Si—R
| |
CHa CHs R CH3
L Ja L Jdb
()
con
R igual o diferente a R1, metilo o hidroxi, preferentemente metilo,
R’ igual o diferente a un resto poliéter de la formula (ll),
-Z-(O-CrHam (n-1)o-[0O-((AO)-R%, (I
con
z igual a un resto alquileno ramificado o no ramificado con 2 a 4 atomos de carbono, preferentemente 3
atomos de carbono,
m 2 a 4, preferentemente 3,
n 1 a 3, preferentemente 1 0 2, de modo especialmente preferente 1,
o) 0 o 1, preferentemente 0,
AO igual o diferente a un resto oxialquileno que contiene restos oxietileno, oxipropileno y/u oxibutileno,
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R? igual o diferente a hidrégeno, un resto alquilo con 1 a 4 atomos de carbono,

y con la condicién de que la suma de atomos de carbono y oxigeno en R' sea al menos 70,
a 20 a 200,

b 1 a 50,

con la condicion de que b sea al menos 3 si ninguno de los restos R es igual a R,

empleandose los compuestos de la Férmula (l) con una proporcién de 0,01 a 2 % en peso, preferentemente 0,05 a 1
% en peso, de modo mas preferente 0,1 a 0,8 % en peso, de modo mas preferente 0,2 a 0,6 % en peso, y en
especial preferentemente 0,3 a 0,5 % en peso, referido a la masa de particulas primarias a tratar.

Otras preferencias respecto al agente de tratamiento de superficie de la Férmula (I) se indican ya anteriormente.

El tratamiento de superficie de particulas primarias se puede efectuar por via anhidra o en hiumedo, en el caso de
realizacién en himedo, ésta se realiza preferentemente en emulsion. Si el tratamiento de superficie se realiza con un
polietersiloxano de la Férmula (I) emulsionado, esto se puede efectuar bajo adicidon de emulsionantes.

En la preparacion de polietersiloxanos de la Formula (I) como emulsiones son preferentes emulsiones de aceite en
agua que contienen 5 a 70 % en peso de polietersiloxanos, 1 a 20 % en peso de emulsionantes y 20 a 94 % en peso
de agua. Los procedimientos para la produccion de emulsiones de silicona son conocidos por el especialista. La
produccion se efectla habitualmente mediante agitacion de todos los componentes, y en caso dado
homogeneizacion subsiguiente con dispersadores de chorro, homogeneizadores rotor-estator o rotor-rotor, molinos
coloidales u homogeneizadores de alta presion. Se describen métodos para la produccion de emulsiones, por
ejemplo, en los documentos EP0093310, DE2555048, EP1132417.

En este caso se pueden emplear todos los emulsionantes que son conocidos por el especialista para la produccion
de emulsiones de polisiloxano, como por ejemplo emulsionantes anidnicos, catiénicos, anféteros o no ionégenos.

Son emulsionantes aniénicos ejemplares, pero no limitados a los mismos: alquilsulfatos, en especial con 8 a 22
atomos de carbono en el grupo alquilo, alquil- y alquilariletersulfatos con 8 a 22 atomos de carbono en el grupo
alquilo y 1 a 40 unidades oxietileno u oxipropileno. Sulfonatos, en especial alquilsulfonatos con 8 a 22 atomos de
carbono, alquilarilsulfonatos con 8 a 22 atomos de carbono, mono- y diésteres de sales de sulfosuccinatos de acidos
carboxilicos con 8 a 22 atomos de carbono en la unidad alquilo, arilo, alcarilo o arilalquilo. Monoésteres y diésteres
de &cido fosférico y sus sales, en especial alquil- y alcarilsulfatos con 8 a 22 atomos de carbono en la unidad
organica, alquileter- y alcarileterfosfatos con 8 a 22 atomos de carbono en la unidad alquilo o alcarilo y 1 a 40
unidades oxietileno. Como es bien sabido en el campo de emulsionantes, en el caso de emulsionantes anionicos, los
emulsionantes aniénicos pueden ser cationes metalicos alcalinos, amonio 0 aminas protonadas sustituidas, como las
de trimetilamina o trietanolamina. Normalmente son preferentes iones aménicos, sodicos y potésicos.

Son emulsionantes cati6nicos ejemplares, pero no limitados a los mismos: sales de aminas grasas primarias,
secundarias y terciarias con 8 a 24 atomos de carbono, con acido acético, acido sulfarico, cloruro de hidrégeno y
acidos fosforicos. Sales alquil- y alquilfenilamoénicas cuaternarias, en especial aquellas que poseen 6 a 24 atomos de
carbono, especialmente sus halogenuros, sulfatos, fosfatos y acetatos. Sales de alquilpiridinio, alquilimidazolio y
alquiloxazolinio, en especial aquellas con una cadena de alquilo de hasta 18 atomos de carbono, especialmente sus
halogenuros, sulfatos, fosfatos y acetatos.

Como emulsionantes anféteros se ofrecen: aminoacidos con sustituyentes de cadena larga, como por ejemplo sales
de N-alquildilaminoetil)glicina o &cido N-alquil-2-aminopropi6nico. Betainas, como por ejemplo sales N-(3-
acilamidopropil)-N,N-dimetilaménicas con un radical acilo con 8 a 20 4tomos de carbono.

Son emulsionantes no ion6genos ejemplares, pero no limitados a los mismos: condensados de polioxietileno de
acidos grasos o alcoholes grasos con 8 a 22 atomos de carbono con hasta un 95 % en peso de contenido en
oxietileno, referido al peso molecular del emulsionantes; derivados de polioxietileno de fenoles con 6 a 20 atomos de
carbono en el compuesto aromatico y hasta un 95 por ciento de contenido en oxietileno; condensados de oxietileno
de monoésteres de acido graso de glicerina con 10 a 22 atomos de carbono y hasta un 95 por ciento de oxietileno;
ésteres de sorbitano de acidos grasos con 10 a 22 atomos de carbono; ésteres de polioxietilensorbitano de acidos
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grasos con 10 a 22 atomos de carbono; amidas etoxiladas, aminas etoxiladas, polisiloxanos alcoxilados,
copolimeros en bloques de 6xido de propileno, étileno, y/u otros epéxidos.

Las estructuras grasas citadas anteriormente representan habitualmente la parte lipdfila de los emulsionantes. Un
grupo graso habitual es un grupo alquilo de origen natural o sintético. Son grupos insaturados conocidos los restos
oleilo, linoleilo, decenilo, hexadecenilo y dodecenilo. Son grupos saturados conocidos restos laurilo, estearilo,
miristilo, palmitilo. En este caso, los grupos alquilo pueden ser ciclicos, lineales o ramificados.

En el caso de emulsionantes se puede emplear un emulsionante o una mezcla de varios emulsionantes diferentes,
debiendo estar contenido preferentemente al menos un emulsionante no ionégeno, como por ejemplo acidos grasos
etoxilados, alcoholes grasos etoxilados lineales o ramificados, ésteres de acido graso de sorbitano o ésteres de
acido graso de sorbitano etoxilados.

Ademas, a las emulsiones se pueden afadir como espesantes compuestos conocidos, como acido poliacrilico,
poliacrilatos, éteres de celulosa, como carboximetilcelulosa e hidroxietilcelulosa, goma natural, como goma xantana,
y poliuretanos, asi como agentes conservantes, y otros aditivos habituales conocidos por el especialista.

En el procedimiento segln la invencion, las particulas se pueden tratar superficialmente en un procedimiento de una
etapa o de dos etapas. En el procedimiento de dos etapas, las particulas primarias se mezclan con el siloxano
modificado con poliéter de la formula (1) en la primera etapa. Preferentemente se emplea un mezclador Lédige.

La primera etapa se lleva a cabo preferentemente a temperatura ambiente o a temperaturas hasta 60°C.

En la segunda etapa se molturan las particulas de la primera etapa. Son molinos preferentes molinos de chorro de
vapor, molinos de puas, molinos de chorro de aire, molinos de cilindros o molinos tubulares de bolas, es
especialmente preferente un molino de chorro de vapor.

La molturacion se puede efectuar a presion normal o a presion elevada hasta 20 bar, preferentemente hasta 19 bar,
18 bar, 17 bar, 16 bar, 15 bar, 14 bar, 13 bar, 12 bar, 11 bar, 10 bar, 9 bar, 8 bar, 7 bar, 6 bar, 5 bar, 4 bar, 3 bar o
hasta 2 bar.

En el segundo paso del procedimiento segun la invencién, las particulas se molturan en un molino de chorro de
vapor a una presién de 8 a 20 bar, preferentemente 10 a 19 bar, de modo mas preferente 12 a 18 bar.

Los polietersiloxanos que motivan la invencion se pueden producir mediante hidrosililacion catalizada con metales
nobles de los siloxanos de hidrégeno lineales o ramificados de la Férmula (l1)

CHs, CH; (’3H3 THa
R S‘i O—1/Si—O0 S|i o) -—S‘i—R
CH CH 1 CH
3 | s, L R 1 3
(n
R igual o diferente a R', metilo o hidroxi,
R’ igual a hidrégeno,

con las definiciones de restos e indices citadas anteriormente,
con poliéteres insaturados en posicion terminal, como se describen, por ejemplo, en el documento EP1520870.
Los poliéteres a hidrosililar satisfacen la Formula (Illa)
Y-(O-CrHam-(n-1))o-[0-((AO)-R’] (Ilia)
con las anteriores definiciones y preferencias de restos e indices, estando insaturado el resto Y en posicion terminal,

preferentemente con un doble enlace C=C, mas preferentemente presentando insaturacién alilica respecto al
oxigeno, en especial un éter alilico.
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En una forma de realizacion especial, para la sintesis de poliéteres se pueden emplear alcoholes iniciadores, que
conducen a poliéteres ramificados, que presentan entonces dos 0 mas cadenas de oxialquileno. Los alcoholes
iniciadores serian monoaliléter de trimetilolpropano o los monoaliléteres de glicerina. Segun la invencién son
preferentes monoaliléteres de glicerina, en especial los monoaliléteres de glicerina de sustitucion alilica en posicién
terminal.

Los siloxanos de hidrdgeno empleados en la produccion de siloxanos modificados con poliéter se pueden producir
como se describe en el estado de la técnica, a modo de ejemplo en el documento EP1439200. Los poliéteres
insaturados empleados se pueden producir partiendo de alcoholes iniciales insaturados segun los procedimientos de
alcoxilacion alcalina conocidos por la literatura, o bajo empleo de catalizadores DMC como en el estado de la
técnica, como se describe, a modo de ejemplo, en el documento DE102007057145.

Las particulas segun la invencién, las composiciones segun la invencién que contienen las particulas segun la
invencion, asi como el empleo segun la invencién de particulas y sus composiciones, y ademas el procedimiento
seguln la invencion para la producciéon de particulas, se describen a continuacion de manera ejemplar, sin que la
invencion se deba limitar a estas formas de realizacion ejemplares. Si a continuacién se indican intervalos, formulas
generales o clases de compuestos, éstos deben comprender no solo los correspondientes intervalos o grupos de
compuestos que se mencionan explicitamente, sino también todos los intervalos parciales y grupos parciales de
compuestos que se pueden obtener mediante extraccion de valores individuales (intervalos) o compuestos. Si en el
ambito de la presente invencion se citan documentos, su contenido pertenecerd completamente al contenido
divulgativo de la presente invencidn. Si a continuacién se indican datos en %, si no se indica lo contrario se trata de
datos en % en peso. En el caso de composiciones, si no se indica lo contrario, los datos en % se refieren a la
composicién total. Si a continuacion se indican valores medios, si no se indica lo contrario se trata de media masica
(media ponderal). Si a continuacion se indican valores de medicion, si no se indica lo contrario, éstos valores de
medicién se determinan a una presion de 101325 Pay a una temperatura de 25 °C.

Breve descripcion de las figuras:

Figura 1: la figura muestra el principio de la camara de polvo, cuyo funcionamiento se describe detalladamente en el
Ejemplo 3 en E1. Las cifras significan: 1) caja de caida, 2) palanca de desbloqueo, 3) cilindro de vidrio, 4)
compuerta, 5) goma de sellado, 6) tubo de ensayo (relleno con algoddn de cuarzo), 7) +9) botella de lavado (relleno
con algoddn de cuarzo), 8) bomba de vacio, 10) contador de gas, la letra G en la salida del contador de gas designa
la salida para el gas succionado.

Figura 2: la figura muestra el principio de la célula de medicién del aparato de cizallamiento RST-XS, cuyo
funcionamiento se describe detalladamente en el Ejemplo 4 en E6. w: rotacién de la célula de medicién, F1y Fa:

fuerzas para la retenciéon de la tapa de la célula de medicion, Fn fuerza normal de la tapa sobre la célula de
medicion.

Ejemplos:

Meétodos y materiales generales

Lupolen Purell 1800 SP 15 Low density Polyethylen Lyondell Basell
Palapreg P17-02 Polyesterharz DSM

Palapreg H814-01 Polyesterharz DSM

TEGOMER DA626 Evonik Industries AG
TEGOMER M-Si2650 Evonik Industries AG
Trigonox C AkzoNobel Polymers
Millicarb OG Omya

Coathylene HA 1681 DuPont

Ftalato de dioctilo (DOP) BASF
Metilisotiazolinona (MIT) Thor Chemie
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Viscosidad:

La determinacion de las viscosidades se efectu6é por medio de un viscosimetro de husillo tipo Brookfield LV-DV-I+.
Los viscosimetros de Brookfield son viscosimetros de rotacién con juegos de husillos definidos como cuerpos de
rotacion. En el caso de los cuerpos de rotacién se trataba de un juego de husillos LV. Debido a la dependencia de la
viscosidad respecto a la temperatura, las temperaturas de viscosimetro y liquido de medicion se mantienen
constantes exactamente a +/- 0,5 °C durante la medicion. Otros materiales empleados, ademas del juego de husillos
LV, serian un bafo de agua termostatizado, un termémetro de 0 a 100°C y un cronémetro (valores de escala o
mayores que 0,1 segundos). Para la medicion se cargaron 100 ml de muestra en una botella de cuello ancho; se
temperd y se midié sin burbujas de aire una vez efectuado un calibrado previo. Para la determinacion de la
viscosidad, el viscosimetro se posicion6 respecto a la muestra de modo que el husillo se sumergia en el producto
hasta la marca. La medicién se desencadena con ayuda de una tecla de inicio, asegurandose que la medicién se
efectle en el intervalo de medicion conveniente de un 50 % (+/- 20%) del momento de giro mensurable como
maximo, en caso contrario se deberia un emplear un husillo apropiado. El resultado de la medicion se emitié en la
pantglla del viscosimetro en mPas, proporcionando la division entre la densidad (g/ml) la viscosidad en la unidad
[mm*/s].

Analisis espectroscopicos:

El registro y la interpretacion de espectros de NMR es conocido por el especialista. Como referencia indiquese el
libro "NMR Spectra of Polymers and Polymer Additives", A. Brandolini y D. Hills, 2000, Marcel Dekker, Inc. Los
espectros se registraron con un espectrometro Bruker Spectrospin a temperatura ambiente, la frecuencia de
medicién en el registro de espectros protonicos ascendia a 399,9 MHz, en el registro de espectros de 3C a100,6
MHz, o bien en el caso de registro de espectros de #sj a 79,5 MHz.

Determinacion de pesos moleculares, en especial de pesos moleculares promedio en peso Mw:

Los analisis cromatogréaficos de permeacion en gel (GPC) se efectuaron con un aparato tipo 1100 de la firma
Hewlett-Packard bajo empleo de una combinacién de columnas SDV (1000/10000 A, respectivamente 65 cm,
diametro interno 0,8 cm, temperatura 30°C), THF como fase movil con una tasa de flujo de 1 ml/min y un detector Rl
(Hewlett-Packard). El calibrado del sistema se efectud frente a un patron de poliestireno en el intervalo de 162 a
2.520.000 g/mol.

Determinacion del contenido en SiH

Las determinaciones de los valores de SiH de los siloxanos de hidrégeno empleados, pero también las de las
matrices de reaccion, se efectlan respectivamente mediante volumetria de gases mediante la descomposicion
inducida con butilato sédico de cantidades de muestra pesadas como alicuota en una bureta de gases. Empleados
en la ecuacién de gases general, los volimenes de hidrégeno medidos posibilitan la determinacién del contenido en
funciones de SiH activas en los eductos, pero también en las cargas de reaccion, y de este modo permiten el control
de la conversién. Se emple6 una disolucién de butilato sodico al 5 % en peso.

Ejemplo 1: sintesis

Los poliéteres empleados (Tabla 1, PE) presentan en los extremos de cadenas respectivamente un aliléter - (PE1 -
PE8) o funcion viniléter (PE9) y un grupo hidroxi (PE1 - PE9), y estan caracterizados por diferentes proporciones
masicas de oxietileno, oxipropileno y oxibutileno (proporciones masicas de EO/PO/BO, referidas a la parte de
poliéter sin grupo alilo/vinilo) y pesos moleculares (Mw). El vinilpoliéter PE9 presenta un resto oxibutileno como
fragmento con el indice o segun la férmula (lll), en este caso igual a -O-(CH2)s4-.

Monoaliléter de glicerina, que se empleé en el poliéter PE10 y monoaliléter de trimetilolpropano, que se empled en el
poliéter PE11.

Tabla 1: composicion de los poliéteres empleados

Poliéter PO, [% en peso] EOQ, [% en peso] BO, [% en peso] Mw [g/mol]
PE1 77 23 1057
PE2 80 20 518
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Poliéter PO, [% en peso] EOQ, [% en peso] BO, [% en peso] Mw [g/mol]
PE3 100 0 414

PE4 68 32 1417

PE5 88 12 1336

PE6 72 28 1219

PE7 90 10 1180

PE8 80 10 10 1194

PE9 83 10 7 1194
PE10 90 10 1248

PE11 90 10 1298

Los siloxanos de hidrogeno empleados (Tabla 2, SiH) estan caracterizados por diferentes contenidos en SiH y
viscosidades.

Tabla 2: propiedades de los siloxanos de hidrégeno empleados

Siloxano de hidrégeno Contenido en SiH, [mmol/g] Viscosidad, 25°C, [mPa*s]
SH1 2,29 116

SH2 0,90 159

SH3 1,40 61

SH4 3,52 101

Los siloxanos modificados con poliéter (Tabla 3, O) se produjeron por medio de hidrosililacién segun el siguiente
procedimiento.

En un matraz de cuatro bocas de 500 ml con agitador KPG conectado, refrigerante de reflujo y termémetro interno,
se dispusieron el siloxano de hidrogeno SiH empleado y el PE hidroxifuncional insaturado en posicion terminal
empleado en proporcién de 1,35 moles de alilpoliéter por equivalente molar de SiH, y se calent6é bajo agitacion a
70°C. Se anadieron 5 ppm de platino en forma de complejo Ptx(diviniltetrametildisiloxano)s (catalizador de Karstedt,
1,5 % de Pt en decametilciclopentasiloxano) con una jeringa. La conversion determinada mediante volumetria de
gases era cuantitativa en el intervalo de 1 a 3 horas de tiempo de reaccion posterior a 70-80°C. Tras filtracion se
obtuvieron liquidos de color ambar, claros, viscosos.

Tabla 3: siloxanos producidos segun el ejemplo 1, la mezcla indicada en O13 es una mezcla equimolar de los
poliéteres indicados

Ejemplo Siloxano de hidrégeno Poliéter
O1 SH2 PE1

02 SH2 PE5
03 SH1 PE1

04 SH2 PE3
05 SH2 PE6
06 SH3 PE1

o7 SH4 PE2
08 SH1 PE2
09 SH4 PE3
010 SH4 PE1
O11 SH2 PE4
012 SH2 PE7
013 SH4 PE1 + PE5
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Ejemplo Siloxano de hidrégeno Poliéter
014 SH2 PES8
015 SH2 PE9
016 SH2 PE10
017 SH2 PE11

Ejemplo 2: emulsiones

En una disolucion de emulsionante constituida por 40 g de é&cido estearico etoxilado, con un valor HLB de
aproximadamente 18,8 g y 60 g de agua desmineralizada, se afnadieron bajo cizallamiento (disco Mizer, 2000
U/min) 185 g de O12 en el intervalo de 20 minutos bajo refrigeracion. A continuacion se cizall6 20 minutos mas. Se
produjo una pasta con viscosidad elevada. Después se afadieron bajo cizallamiento 214 g de agua desmineralizada
en el intervalo de 10 minutos. Se obtuvo una emulsién blanca con una proporcion de cuerpo solido de
aproximadamente un 45 % en peso. Para la conservaciéon de la emulsién, al final se afade un 0,15 % de una
disolucion acuosa de un 20 % en peso de metilisotiazolinona (MIT).

Ejemplo 3: tratamiento superficial de particulas
V1: tratamiento de particulas de TiO; en fase anhidra

El material de partida para el tratamiento de superficie anhidro de diéxido de titanio con polietersiloxanos era un
TiO2 en modificacion de rutilo con una modificacion inorganica de 6xido de silicio y 6xido de aluminio. Este polvo se
mezcld con la cantidad de polietersiloxano (agente de tratamiento de superficie) indicada en la Tabla 4, y se
homogeneizé durante 60 segundos en un mezclador Lédige. Después se moltur6 por via anhidra el
TiO2 humedecido con polietersiloxano con 18 bar de vapor. Alternativamente, la molturacion se puede efectuar por
medio de molino de puas, molinos de chorro de aire, molinos de cilindros o molinos tubulares de bolas.

V2: tratamiento de particulas de TiO;

El material de partida para el tratamiento de superficie en hiumedo de TiO2 con polietersiloxanos era una torta de
filtracion de TiO» tras la modificaciéon inorganica, presentandose el TiO2 en la modificacion de rutilo, y estando
constituida la modificacion inorganica por dioxido de silicio y 6xido de aluminio. Esta torta de filtracion se redispers6
en agua por medio de un disolvedor y se anadié a la suspensién la cantidad de emulsion de polietersiloxano segun
el Ejemplo 2 indicada en la Tabla 4. Esta suspension se secd por pulverizacion, y después se molturé por via
anhidra el grano de pulverizacién con ayuda de un molino de chorro de vapor con 18 bar de vapor.

V3: tratamiento de particulas de BaSO4 en fase anhidra

El material de partida para el tratamiento de superficie anhidro de sulfato de bario con polietersiloxanos era un
sulfato de bario precipitado por via quimica en himedo (el denominado Blanc fixe), que no se molturd adn por via
anhidra, es decir, por ejemplo que se molturd por chorro de vapor.

Este polvo se mezclo con la cantidad de polietersiloxano indicada en la Tabla 4 y se homogeneizé en un mezclador
Lédige durante 60 segundos. Después se molturd por via anhidra el BaSO4 humectado con polietersiloxano en un
molino de chorro de vapor con 10 bar de vapor. Alternativamente, la molturacion se puede efectuar por medio de
molino de plas, molinos de chorro de aire, molinos de cilindros o molinos tubulares de bolas.

V4: tratamiento de particulas de ZnS en fase anhidra

El material de partida para el tratamiento de superficie anhidro de sulfuro de cinc con polietersiloxanos era un sulfuro
de cinc precipitado por via quimica en hiumedo (la denominada Sachtolith), que no se molturé aun por via anhidra,
es decir, por ejemplo que se molturd por chorro de vapor. Este polvo se mezcl6 con la cantidad de polietersiloxano
indicada en la Tabla 4 y se homogeneizé en un mezclador Lédige durante 60 segundos. Después se molturé por via
anhidra el ZnS humectado con polietersiloxano en un molino de chorro de vapor con 10 bar de vapor.
Alternativamente, la molturacién se puede efectuar por medio de molino de puas, molinos de chorro de aire, molinos
de cilindros o molinos tubulares de bolas.
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V5: tratamiento de particulas de litopdn en fase anhidra

El material de partida para el tratamiento de superficie por via anhidra de litopdn con poliestersiloxanos era litopon,
que habia producido en una coprecipitacion quimica en hiumedo de BaSO4 y ZnS, y que no se molturé aln por via
anhidra, es decir, por ejemplo que se molturé por chorro de vapor. Este polvo se mezclé con la cantidad de
polietersiloxano indicada en la Tabla 4 y se homogeneiz6 en un mezclador Lédige durante 60 segundos. Después se
molturé por via anhidra el litopdn humectado con polietersiloxano en un molino de chorro de vapor con 10 bar de
vapor. Alternativamente, la molturacién se puede efectuar por medio de molino de puas, molinos de chorro de aire,
molinos de cilindros o molinos tubulares de bolas.

Las particulas indicadas en la Tabla 4 P4, P7, P8, P9, P16, P18, P20, P21, P23, P24, P25, P26, P27 y P31 no son
segun la invencion. P25A son particulas de dioxido de titanio con tratamiento posterior inorganico, que se han
tratado con chorro de vapor sin un tratamiento de superficie organico o segun la invencion. P25B son particulas de
diéxido de titanio con tratamiento posterior inorganico, que se han tratado con chorro de vapor, tratamiento de
superficie con aceite de silicona. P26 son pigmentos de rutilo comerciales para aplicaciones de materiales sintéticos,
producidos segun el procedimiento de sulfato, origen: Europa.

Tabla 4: particulas de TiO2, BaSO4, ZnS y litopdn que se trataron superficialmente segun el procedimiento del
Ejemplo 3

AS: alquilsiloxano comercial de Evonik Industries AG
TMP: trimetilolpropano de BASF

Cantidad: % en peso de agente de tratamiento referido a la masa de particulas sin tratamiento superficial segun la
invencion.

Particula Método Agente de tratamiento de superficie Cantidad
P1 Al Of 0,42
P2 V1 02 0,43
P3 V1 03 0,46
P4 V1 04 0,34
P5 V1 05 0,42
P6 VA 06 0,42
P7 VA o7 0,44
P8 VA 08 0,44
P9 VA 09 0,48
P10 V1 010 0,46
P11 V1 o111 0,42
P12A V1 012 0,40
P12B V1 012 0,20
P12C Al 012 0,80
P13 VA 013 0,42
P14 V2 03 0,40
P15 V2 05 0,40
P16 V2 o7 0,43
P17 V3 012 0,42
P18 V3 TMP 0,35
P19 V4 012 0,45
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Particula Método Agente de tratamiento de superficie Cantidad
P20 V4 AS 0,45

P21 V4 TMP 0,35
P22 V5 012 0,42
P23 V5 AS 0,45
P24 V5 TMP 0,35
P25A ninguno 0

P25B \"al Aceite de silicona 0,41

P26 Aceite de silicona 0,4a0,5
P27 V1 AS 0,40
P28 V1 014 0,40
P29 V1 015 0,40
P30 V1 016 0,40

P31 V1 017 0,40

Ejemplo 4: determinaciones de propiedades de particulas tratadas superficialmente
E1: determinacion de polvo:

En una instalacién como se muestra en la Fig. 1 se pesaron 100 g de sustancia a analizar en la caja de caida 1). La
caja de caida se bloqueé con la palanca 2) y se colgé en el cilindro de vidrio 3) (800 mm de altura, diametro 150
mm). El tubo de ensayo 6) se llen6 con algoddn de cuarzo, se pesé y se introdujo en el cilindro de vidrio 3). Uno de
los extremos del tubo de ensayo 6) se cerré a través de la compuerta 4). El otro extremo se conect6 a una bomba de
vacio 8) por medio de un tubo de vacio a través de una botella de lavado 7) rellena con algodén de cuarzo. A través
de otra botella de seguridad 9) rellena con algoddn de cuarzo se conecté un contador de gas.

Se desbloqued la caja de caida 2). La muestra cay6 en el cilindro de vidrio y se formé polvo. Diez segundos tras el
desbloqueo por medio de la compuerta 4) se retird el sellado de goma 5) de la entrada del tubo de ensayo. Se retira
la caja de caida cuidadosamente. 20 segundos tras la apertura de la compuerta se puso en funcionamiento la
bomba de vacio y se succionaron exactamente 20 | de aire a través del cilindro de vidrio abierto por la parte superior.
El rendimiento de la bomba de vacio se situaba en 10 I/min. Tras desconexién de la bomba de vacio se extrajo el
tubo de ensayo 6) pesado, y se peso6 posteriormente. Como medida para el polvo se indic6 la diferencia de peso en
[mg /100 g] de polvo.

La determinacion se realiz6 como determinaciéon doble. Los valores medios de estas mediciones se indican en la
Tabla 5.

Tabla 5: determinacién de polvo segun el Ejemplo 4 de particulas tratadas superficialmente segun el Ejemplo 3

Particula Masa de polvo [mg/100g]
P1 33

P2 29

P3 46

P4 120

P5 68

P6 59

P7 95
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Particula Masa de polvo [mg/100g]
P8 86
P9 86
P10 37
P11 46
P12A 61
P12B 36
P12C 75
P13 45
P14 51
P15 63
P16 77
P17 8
P18 84
P19 45
P20 96
P21 89
P22 17
P23 88
P24 95
P25A 12
P25B 87
P26 95
P27 98
P28 14
P29 45
P30 29
P31 76

Las particulas no segun la invencion presentan una masa de polvo de méas de 80 mg/100 g.

E6: fluidez de polvo

La determinacion de la fluidez de polvo se efectia con el aparato de cizallamiento RST-XS. La muestra de material a
granel se carga a tal efecto desde arriba con una fuerza (fuerza normal) de 3,5 kPa en una célula de medicién.
Durante la medicién, la célula de cizallamiento rota lentamente (w). Se impide que la tapa gire con ayuda de dos
barras de traccion. Se produce una deformacion por cizallamiento de la muestra de material a granel. Se mide la
fuerza necesaria (F1 y F2). A partir de la proporcion de tension de solidificacién o1 respecto a resistencia del material
a granel o¢ se determina la fluidez ffc del material a granel.

Los resultados de medicion se representan en la Tabla 6.

Cuanto mayor es la fluidez ffc, tanto mejor fluye el material a granel. Se definen los siguientes intervalos de diferente
fluidez (D. Schulze, Pulver und Schittglter, Springer, 2006, capitulo 3.1.4, pagina 42):

ffc menor o igual a 1, no fluido, endurecido
18
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ffo mayor que 1 a igual a 2, muy cohesivo (a no fluido)
ffo mayor que 2 a igual a 4, cohesivo

ff. mayor que 4 a igual a 10, ligeramente fluido

ff. mayor que 10, libremente fluido.

Tabla 6: fluidez de polvo ff; segun el Ejemplo 4 de particulas tratadas superficialmente segun el Ejemplo 3

Particula ffc
P1 1,9
P2 1,8
P3 1,8
P4 1,3
P5 1,9
P6 1,7
P7 1,2
P8 1,1
P9 1,3
P10 1,8
P11 1,7
P12A 1,9
P12B 1,7
P12C 2,2
P13 1,7
P14 1,6
P15 1,8
P16 1,5
P17 2,3
P18 1,4
P19 1,9
P20 1,3
P21 1,4
P22 1,7
P23 1,3
P24 1,5
P25A 1,0
P25B 1,4
P26 1,3
P27 1,4
P28 2,0
P29 1,8
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Particula ffc
P30 1,6
P31 1,5

Las particulas no segun la invencion presentan una fluidez de polvo menor o igual a 1,5.

Ejemplo 5: composiciones
Z1: mezclas basicas

Las composiciones con termoplasticos se denominan también mezclas bésicas. Estas mezclas basicas se pueden
producir segun la siguiente prescripcion.

En primer lugar se produjo una mezcla anhidra a partir de las particulas tratadas superficialmente a analizar y
polietileno como ejemplo de un termoplastico (LDPE: Lupolen Purell 1800 SP 15) en una concentracién de 50 % en
peso, pesandose ambos componentes en una botella de material sintético, y mezclandose a continuacion 15 min en
un rodillo de tarro. La mezcla anhidra resultante se introdujo en la unidad de dosificacion Brabender y se aliment6 a
la elaboracién a través de una hélice transportadora a la extrusora de husillo doble Leistritz DS Extruder ZSE 18HP.
Con un indice de revoluciones de 150 revoluciones por minuto (rpm) y un ajuste de temperatura de 150°C en todas
las zonas se efectud la elaboracién para dar la mezcla basica. Se granulé la barra de polimero.

Segun esta prescripcidn se produjeron las composiciones Z1-P1 a Z1-P27.

Z2: pasta blanca

Como ejemplo de composiciones con plastificantes se produjeron pastas blancas.

En un tarro disolvedor de 250 ml se pesaron 90 g de ftalato de dioctilo (DOP). Bajo ligera agitacion se incorporaron
en porciones 167 g de particulas tratadas superficialmente con un disco disolvedor de 3 cm (aproximadamente 5
m/sec) en el intervalo de tres min. Se puso en funcionamiento el disolvedor a 12500 rpm y se dispers6 cinco min.

Segun esta prescripcidn se produjeron las composiciones Z2-P1, etc, Z2-P27.

Z3: composiciones de durémero

a: pasta concentrada: se predispersaron los pigmentos en resina soporte (una resina de poliéster insaturada; SMC)
por medio del disolvedor. La concentraciéon de pigmentos en las pastas se situaba en 70 % en peso. La dispersion
fina se efectud a través de un molino de perlas. (1 h por lotes, perlas de vidrio 2 mm). La viscosidad de las pastas se
situaba aproximadamente en 0,6 Pa*s. Se produjeron las composiciones Z3a-P27 y Z3a-P12A.

b: productos semiacabados: se mezclaron los componentes de receta correspondientemente a la Tabla 7 por medio
del disolvedor. La viscosidad de pasta se situaba en el intervalo de 3 a 20 Pa*s.

Tabla 7: composiciones de pastas para la produccién de productos semiacabados, se indican las partes en peso,
cuya suma asciende a mas de 100, Z3b-P27 no es segun la invencién

Componente Funcién Z3b-P27 Z3b-P12
Palapreg P17-02 Resina de poliéster 70,0 70,0
Palapreg H814-01 Resina de poliéster 30,0 30,0
TEGOMER DA626 Aditivo dispersante 1,5 1,5
TEGOMER M-Si2650 Aditivo de proceso 2,0 2,0
Trigonox C Iniciador 1,5 1,5
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Componente Funcién Z3b-P27 Z3b-P12
Millicarb OG Carbonato de calcio 170,0 170,0
Coathylene HA 1681 Agente separador 5,0 5,0
P12A Particula 0 8,5

P27 Particula 8,5 0

Para la fabricacion de productos semiacabados se elaboraron estos sistemas de resina junto con 25 % de fibras de
vidrio (Vetrotex P204 2400 tex) para dar productos preimpregnados.

Parametros de elaboracién de prensa: temperatura = 150 a 155 °C, presion = aproximadamente 80 bar (1000 kN),
tiempo = 150 a 180 sec, velocidad de cierre = 8 mm/s.

Ejemplo 6: control de la dispersabilidad de particulas tratadas superficialmente

E2: control de la mezcla basica en ensayo de filtro de presion

La determinacion del valor del filiro de presién se efectud con la extrusora monohusillo Brabender Plasti-Corder LAB
Station (diametro/longitud de husillo: 30 mm/25D). Se empled un paquete de tamices de la firma GKD con un PZ-
Microdur 14 (finura de filtro 14 um) y un tejido de apoyo con 315 pm de anchura de malla. La extrusora se calent6 a
una temperatura de 200°C. La temperatura del equipo filtrante se ajusté a 230°C. Tras lavado minucioso de la
extrusora con LDPE se integrd el alojamiento del filtro con el paquete de tamices. Tras emision del granulado de
mezcla basica a analizar y salida del material pigmentado en el bypass, se condujo la corriente de fusion a través del
paquete de tamices y se inici6 el registro de datos de medicion informatizado. Los datos de medicion se registraron
hasta la consecucion de una presién maxima de 150 bar, o bien hasta una duracién de 60 minutos en el caso de
aumento de presién reducido. El rendimiento se situaba en 40 g/min.

Los resultados de medicion se representan en la Tabla 8.
La medida de la calidad de dispersion es el valor de filiro de presion (DF), que se calcula segun la siguiente férmula:

(Pl ¥ F x 100

DF = [bar x cmz / g}
IxKx G}
Prmax: presion final [bar]
Po : presion inicial [bar]
F: superficie de filtro = 6,16 cm?
t: tiempo de medicion [min]
K: concentracién [% en peso] de pigmento, referido a la composicion total
G rendimiento [g/min]

Tabla 8: valores de filtro de presién segun el Ejemplo 6 (E2) de composiciones segun el Ejemplo 5 (Z1)

Composiciones Valor de filtro de presién
[bar * cm?/ a]
Z1-P1 0,39
Z1-P2 0,48
Z1-P3 0,93
Z1-P4 1,65
Z1-P5 0,41
Z1-P6 0,88
Z1-P7 2,49
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Composiciones Valor de filtro de presién
[bar * cm?/ o]
Z1-P8 3,90
Z1-P9 2,77
Z1-P10 0,33
Z1-P11 0,40
Z1-P12A 0,20
Z1-P12B 0,67
Z1-P12C 0,13
Z1-P13 0,89
Z1-P14 0,44
Z1-P15 0,38
Z1-P16 0,63
Z1-P17 0,82
Z1-P18 1,65
Z1-P19 0,65
Z1-P20 1,79
Z1-P21 4,23
Z1-P22 0,38
Z1-P23 1,10
Z1-P24 5,33
Z1-P25A 6,55
Z1-P25B 3,70
Z1-P26 2,38
Z1-P27 1,06
Z1-P28 0,45
Z1-P29 0,87
Z1-P30 1,79
Z1-P31 1,91

Cuanto menor es el valor tanto mejor es la dispersion del pigmento en el polimero. Valores de filtro de presion = 1
bar*cmz/g muestran una dispersabilidad deficiente.

E3: control de la mezcla béasica en laminas planas de polimero:

Se extrusionaron las mezclas basicas segun el Ejemplo 5 (Z1) para dar laminas segun el siguiente procedimiento. A
tal efecto se diluyeron las mezclas basicas con granulado de LDPE (Purell PE 3020H) a una concentracién de 10 %
en peso de pigmento. A tal efecto se anadieron mezcla béasica y granulado de polimero a una botella de material
sintético y se agitaron a mano 2 min. Después se extrusiond la muestra en la extrusora monohusillo Brabender
Plasti-Corder LAB Station (didmetro/longitud de husillo 30 mm/25D) con 15 rpm y una temperatura de 190°C. A
través de una tobera de ranura ancha se descargd una lamina de aproximadamente 8 cm de anchura. La barra
laminar se extrajo a través de una banda transportadora, se enfrié y se arroll6.

A partir de la barra laminar se valoraron 5 fragmentos de aproximadamente 50 cm de longitud. La valoracion se
efectu6 al trasluz respecto al nimero de aglomerados no dispersados en dos aumentos diferentes (0 veces: sin
aumento; 30 veces: con aumento de treinta veces). En este caso, el tamafno de las motas, que estan constituidas por
aglomerados no completamente dispersados, no tenia influencia sobre la calificacion.

22



10

ES 2745981 T3

Los resultados se calificaron en un sistema de cinco grados, siendo la nota 1 ninguna mota, la nota 2 motas aisladas
(habia superficies de ensayo con 1 a 2 motas, pero también superficies de ensayo sin motas), la nota 3 ndmero
moderado de motas (todas las superficies de ensayo tenian motas, éstas se situaban en promedio en menos de 5
por superficie de ensayo), la nota 4 numerosas motas (todas las superficies de ensayo presentaban 5 a 10 motas), y
la nota 5 muchas motas (todas las superficies de ensayo tenian al menos 10 motas).

Los valores de la Tabla 9 resultan como nota del recuento de 5 superficies de ensayo.

A partir de la nota 3, las mezclas basicas son inapropiadas para la produccién de laminas. En este caso se valora en
primer lugar sin aumento.

Tabla 9: calificacion de las superficies de ensayo segun el Ejemplo 6 (E3) partiendo de composiciones segun el
Ejemplo 5 (Z1)

Composiciones Sin aumento Con aumento de 30 veces
Z1-P1 1,5 2,5
Z1-P2 1,5 2,5
Z1-P3 2 3
Z1-P4 1,5 2,5
Z1-P5 1,5 2,5
71-P6 1,5 2,5
Z1-P7 2,5 3
Z1-P8 1,5 2,5
Z1-P9 2,5 3,5
Z1-P10 2,5 4
Z1-P11 2,5 3,5
Z1-P12A 2 3
Z1-P12B 2,5 3
Z1-P12C 1,5 2
Z1-P13 1 2,5
Z1-P14 1,5 2,5
Z1-P15 1 1
Z1-P16 1 1
Z1-P17 1,5 1,5
Z1-P18 2 2
Z1-P19 1,5

Z1-P20 2 2,5
Z1-P21 3,5 4
Z1-P22 1,5 1,5
Z1-P23 2,5 3
Z1-P24 3,5 4
Z1-P25A 4 4
Z1-P25B 2 2,5
Z1-P26 1,5 2,5
Z1-P27 2 2
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E4: control en plastificantes

Se agitaron convenientemente con la espatula 3 g de pastas blancas producidas segun el Ejemplo 5 (Z2) en un vaso
de material sintético con la misma cantidad de DOP. Para la determinacion de la finura se extendié la pasta diluida
sobre la cuha de Hegman (grindémetro), en primer lugar sobre la cufia de Hegman en 0 a 100 um, y después se
extendieron las muestras correspondientes finas sobre la cufia de Hegman en 0 a 25 um (firma Erichsen). Los
valores de finura determinados visualmente en um se anotaron y se representan en la Tabla 10.

Una finura de mas de 20 um muestra una dispersion deficiente.

Tabla 10: determinacion de la finura segun el Ejemplo 6 (E4) de composiciones segun el Ejemplo 5 (Z2)

Composiciones Finura [um]
Z2-P1 15
Z2-P2 13
Z2-P3 50
Z2-P4 30
Z2-P5 20
Z2-P6 15
Z2-P7 22
Z2-P8 24
Z2-P9 65
Z2-P10 12
Z2-P11 18
Z2-P12A 17
Z2-P12B 19
Z2-P12C 16
72-P13 19
Z2-P14 15
Z2-P15 16
Z2-P16 17
Z2-P17 19
Z2-P18 22
Z2-P19 8
72-P20 26
Z2-P21 > 100
Z2-P22 9
Z72-P23 > 100
Z2-P24 > 100
Z2-P25A > 100
Z2-P25B 50
Z2-P26 22
Z2-P27 35
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Composiciones Finura [um]

No mensurable: >100

E5: propiedades de productos semiacabados segun el Ejemplo 5 (Z3b)

Se cortaron cuerpos de ensayo a partir del producto semiacabado. Bajo empleo de una plantilla, a partir del centro
del producto preimpregnado se cortd, perpendicularmente al sentido de marcha del producto preimpregnado, un
fragmento con las siguientes dimensiones: 27 cm x 38 cm. La placa presentaba un grosor de 4 mm.

Para los siguientes controles mecanicos se cortaron bandas de 10 cm de anchura transversalmente al sentido de
marcha del producto preimpregnado a partir de los cuerpos de ensayo. Para el control de tenacidad al impacto se
cortaron cuerpos de ensayo con la longitud de 80 mm. Para los ensayos de traccion, los cuerpos de ensayo
presentaban 170 mm de longitud. Todos los cuerpos de ensayo se lavaron con agua corriente, se secaron con un
pafio y se almacenaron en camara climatizada durante al menos 24 h.

La resistencia a la traccion se efectué por medio de un aparato de control de traccion de la firma Zwick (23°C, 50 %
de humedad relativa del aire). Los parametros de la maquina eran potencia previa = 20 N, velocidad hasta potencia
previa = 1 mm/min, velocidad de control = 5 mm/min, longitud de sujecién = 120 mm y longitud de medicién del
sensor incremental = 80 mm.

Tenacidad al impacto (Charpy):
Los controles se llevaron a cabo con un péndulo de choque de 5 J segln la norma ISO 179.

Tabla 11: resultados de los controles mecanicos segun el Ejemplo (E5) de los productos semiacabados segun el
Ejemplo 5 (Z3b)

Resistencia a la traccion [MPa] Resistencia a la traccién [kJ/m?]
Z3b-P27 63,1 47,9
Z3b-P12A 71,6 59,3
Z3b-P28 71,4 60,1
Z3b-P29 72,6 58,9

Frente al ejemplo no segun la invencién se puede observar el claro aumento de la resistencia a la traccion (en al
menos 11 %) y de la tenacidad al impacto (en al menos 18 %) en el caso de empleo de las particulas segun la
invencion.
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REIVINDICACIONES

1.- Particulas de TiO,, BaSQOs, ZnS y/o litopdn tratadas superficialmente, obtenibles segin un procedimiento para el
tratamiento de superficie de particulas primarias, caracterizado por que, en el tratamiento, las particulas primarias se
ponen en contacto con al menos un compuesto de la Férmula (I)

CHj CH3 CHj CHs
| | | |
R Si 0O Si o) S|i 0O1T—Si—R
| |
CHa CHs R CH3
L Ja L Jdb
()
con
R igual o diferente a R1, metilo o hidroxi, preferentemente metilo,
R’ igual o diferente a un resto poliéter de la formula (ll),
-Z-(O-CrHzm (n-1)o-[O-((AO)-R%, (I
con
z igual a un resto alquileno ramificado o no ramificado con 2 a 4 atomos de carbono, preferentemente 3
atomos de carbono,
m 2 a 4, preferentemente 3,
n 1 a 3, preferentemente 1 0 2, de modo especialmente preferente 1,
o) 0 o 1, preferentemente 0,
AO igual o diferente a un resto oxialquileno que contiene restos oxietileno, oxipropileno y/u oxibutileno,
R? igual o diferente a hidrégeno, un resto alquilo con 1 a 4 atomos de carbono,

y con la condicién de que la suma de atomos de carbono y oxigeno en R' sea al menos 70,

a 20 a 200, preferentemente de 30, de 40, de 50, de 60 a 170, a 160, a 150, a 140, a 130, a 120, a 110, y de
modo especialmente preferente 70 a 100,

b 1 a 50, bevorzugt de 2, de 3, de 4 a 30, a 25, a 20, y de modo especialmente preferente 5 a 15,
con la condicion de que b sea al menos 3 si ninguno de los restos R es igual a R,

empleandose los compuestos de la Férmula (l) con una proporcién de 0,01 a 2 % en peso, preferentemente 0,05 a 1
% en peso, de modo mas preferente 0,1 a 0,8 % en peso, de modo mas preferente 0,2 a 0,6 % en peso, y en
especial preferentemente 0,3 a 0,5 % en peso, referido a la masa de particulas primarias a tratar.

2.- Particulas segun la reivindicacion 1, caracterizadas por que

R’ es igual o diferente a un -(CHz),-O-EOx-PO,-BO,-R®,
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con la condicion de que la suma de atomos de carbono y oxigeno en R' sea al menos 70,

EO

PO

BO

p

oxietileno,

oxipropileno,

oxibutileno,

0 a 20, preferentemente 3 a 15, de modo especialmente preferente 4 a 10,

5 a 100, preferentemente 8 a 50, de modo especialmente preferente 10 a 30,
0a 20,

igual a 2 hasta 4, preferentemente 2 y/o 3,

y R® se define como en la reivindicacion 1.

3.- Particulas segun una de las reivindicaciones 1 o 2, caracterizadas por que la proporciéon numérica de indice a
respecto a indice b es igual a 8 hasta 18, preferentemente 9 a 15, y en especial 10 a 12.

4.- Particulas segun una de las reivindicaciones 2 o 3, caracterizadas por que el indice x es entre 0,05 y 1,2 veces
la suma de los indices (y + z), preferentemente entre 0,07 y 0,8 veces, en especial entre 0,1 y 0,5 veces.

5.- Particulas segun la reivindicacion 2, caracterizadas por que

R

es igual a metilo,
80 a 95,

5as8,
hidrégeno,
3ab,

10a25,y

0.

6.- Particulas segun una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizadas por que las particulas son TiOx.

7.- Particulas segun una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizadas por que presentan un valor de polvo entre 80
mg por 100 g de particula tratada superficialmente.

8.- Procedimiento para el tratamiento de superficie de TiO,, BaSOs, ZnS y/o particulas de litopdn, caracterizado por
que las particulas primarias, en el tratamiento, se ponen en contacto con al menos un compuesto de la Férmula (l)
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CHs CHs CHa, CHs
| | | |
R—Si—O0——Si—0 S|i oT—S—R
| | |
CHs CHs R CH;
L Ja L Jdb
(1)
con
R igual o diferente a R', metilo o hidroxi,
R’ igual o diferente a un resto poliéter de la formula (Ill),
-Z-(O-CrHam-(n-1))o-[0-((AO)-R’], (I
con
Z igual a un resto alquileno ramificado o no ramificado con 2 a 4 atomos de carbono, preferentemente 3
atomos de carbono,
m 2 a 4, preferentemente 3,
n 1 a 3, preferentemente 1 0 2, de modo especialmente preferente 1,
o) 0 o 1, preferentemente 0,
AO igual o diferente a un resto oxialquileno que contiene restos oxietileno, oxipropileno y/u oxibutileno,
R igual o diferente a hidrégeno, un resto alquilo con 1 a 4 4tomos de carbono,

y con la condicion de que la suma de atomos de carbono y oxigeno en R' sea al menos 70,
a 20 a 200,

b 1 a 50,

con la condicion de que b sea al menos 3 si ninguno de los restos R es igual a R,

empleandose los compuestos de la Férmula (I) con una proporcién de 0,01 a 2 % en peso, referido a la masa de
particulas primarias a tratar.

9.- Empleo de las particulas segun al menos una de las reivindicaciones 1 a 8 para la produccion de composiciones
poliméricas.

10.- Empleo segln la reivindicacién 9, caracterizado por que las composiciones poliméricas se elaboran para dar
cuerpos moldeados o laminas de material sintético.

11.- Composiciones que contienen un polimero, caracterizadas por que contienen una particula segun al menos una
de las reivindicaciones 1 a 8.

12.- Composicion segun la reivindicacion 11, caracterizada por que el polimero es un durémero o termoplastico.
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13.- Composiciones segun al menos una de las reivindicaciones 10 u 11, caracterizadas por que la composicion es
una mezcla basica, un cuerpo moldeado de material sintético o una lamina de material sintético.
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Figura 1

30



ES 2745981 T3

Figura 2
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