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DESCRIPCION

Compaosicidn de material de carga modificada superficialmente.

~— Ll invento concierne a una composicién de material de carga modificada supmﬁcmlmcnto a su utili-
zacidn para el acabado ignifugante de polimeros, asi como a los polimeros ignifugados que se han producide
a partir de ella.

Desde hace algin tiempo es conocido revestir materiales de carga ignifugantes exentos de haldégenos.
tales como pej. hidréxido de magnesio o aluminio en la superficie de estos materiales de carg
fin de incorporarlos dptimamente en polimeros. Esto se pudo realizar p.ej. con sales de dcidos grasos
de acuerdo con el documento de patente alemana DE-PS 2659933 o p.ej. con polimeros que contienen
grupos 4cidos de acuerdo con el documento EP-A 292.233.

Una premisa esencial para cstos revestimicntos superficiales cra regnlarmente un material de carga
muy valioso con un perfil de propiedades definido con exactitud (documento DE-FS 2659933). Tales
materiales de carga muy valiosos, a causa de su precio relativamente alto, se podian emplear en lo esen-
cial solamente 1 yara aplicaciones especmles ain cuando existe una gran necesidad de materiales de carga
inhibidores de la llama exentos de halogenos, muy valiosos, también para aplicaciones cldsicas. tales como
p.ej. para masas destinadas a cables.

Como consecuencia de ello, se planted [a misidn de madificar las composiciones de materiales de carg ga,
de manera tal que también con materiales de carga cualitalivamente de menor valor y por consiguiente
mAs venrajosos eu ctto al precio, se pnedan consegnir propiedades éprimas en el material siutético.

El problema planteado por esta mision se pudo resolver con las composiciones de materiales de carga
wmodificadas bupelhnmhuent,e. segin la lelwndmauon 1.

Como materiales de carga ignifugantes exentos de haldgenos se emplean hidrdxidos de aluminio \/n
hidrdxidos de magnesio Pw‘nbllahm‘nl,ﬂ en mezcla con dxidos de aluminio, de maguesio. de titanio o'de
zivconio, o cou otros materiales de carga tales como p.ej. carbonate de L-c‘l»lC.lO., talco o arcillas calcinadas
o sin calcinar. -

Apropiados hidréxidos de aluminio son p.ej. materiales naturales gue contienen Al(OH)q tales como
p.cj. hidrargilita o gibbsita, materiales que conticnen [AIO(OH),;] tales como p.cj, la bochmita, o
hidréxidos do aluminio mmoh(,os tal como sc venden bajo la marca registrada Martifin® o Martinal® por
la entidad Martinswerk GumbH en Bergheim.

Apropiados hidréxidos de magnesio son p.ej. tipos naturales de Mg(OH)a tales como p.ej. los Lipos de
brucita o de agua marina, hidroxi-carbonatos naturales de magnesio tales como p.ej. dawsonita, huntita
o hidromagnesita, o hidréxidos de magnesio sintéticos tal como se venden p.ej. bajo la marca zchstrndn
Magnifin® por la entidad Magnifin GmbH en Bergheim,

Como dxidos de aluminio, de magnesio, de titanio o de zirconio se pueden utilizar los éxidos usuales
en el comercio. Dependiendo del perfil exigido de propiedades en el material sintético, se emplea nn
hidréxido de aluminio y/o un hidréxido de magnesio a solas o en cualesquiara relaciones de mezcladura
con los éxides meuciouados.

Conforme al invento, la modificacidn de la superficie del material de carga ignifugante exento ce
haldgenos se efectia, segin la variante a), con un derivaco de deido graso tomado entre la serie formado
por los dcidos grasos polimeros, los ceto-dcidos grasos, las (alquil graso)-oxazolinas o -bisoxazolinas v
cventualmente un donwdo de siloxano. o segliin la variante b), con un dcido graso vy wn derivado de
siloxano.

Por Acidos grasos polfmeros se entienden los compuestos preparados por oligomerizacidn, tal como
p.ej. por di- o tri-merizacion de correspondientes dcidos grasos. Representantes apropiados son p.ej. el
poli(&cido estedrico), el poli{acido 1211111(()) o el poli(dcido decanoico).

(Henkel Referate 28, 1992, paginas 39 y signientes)

Por ceto-dcidos grasos se entienden los dcidos grasos que contienen grupos ceto con 10 a 30 dtomos
de C. El representante preferido de un ceto-dcido graso es ol dcido ceto-estedrico.
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{Henkel Referate 28. 1992, piginas 34 y siguientes)

Por (alquil graso)-oxazolinas se cuticnden las oxazolinas sustituidas en posicion 2 con alqnilo o hidro-
xialquilo. El grupo alquilo ticne en este caso convenientemente de 7 a 21 dtomos de C.

Las hisoxazolinas son compuestos que se han sintetizado a partir de las hidroxialquil-oxazolinas por
cién con diisocianatos.

Un representante preferido es p.ej. la undecil-2-oxazolina.
(Henkel Referate 28, 1992, piginas 43 y siguientes)

Los mencionados derivados de dcidos grasos se emplean o bien individualmente o et combinacion en
una cantidad de 0,01 a 10 partes, preferiblemente de 0,05 a 5 partes por 100 partes de material de carga.

De acuerdo con la variante a), se puede aiadir adicionalmente un derivado de siloxano en un cantidad
de 0,01 a 20 partes, preferiblemente de 0,05 a 10 partes por 100 partes de material de carga.,

Apropiados derivados de siloxanos son los oligoalquil-siloxanos, los poli{dialquil-siloxanoes) tales comn
p.cj. ol poli(dimetil-siloxano) o ¢l poli(dictil-siloxano), los poh(alqml anl siloxanos) tales ‘como p.cj. ol
poli(fenil-metil-siloxano) o los poli(diaril-siloxanos) tales como p.ej. el poli{difenil-siloxano).

Tos mencionados siloxanos pueden estar funcionalizados con grupos capaces de reaccionar, tales como
p-¢i. hidroxi, amino, vinilo, acrilo, metacrilo, carboxi o glicidilo.

Conforme al invento, segin la variante | ), el material de carga ignifugante exento de halégenos puede

ser tratado con un compuesto de dcido graso y un derivado de siloxano. Por un compuesto de dcido graso™

se entiende en esta variante o bien un Acido graso cldsico que tiene convenientemente de 10 a 30 dtonjos,
de Coun derivade de dcido graso de éste o wn dcido hidroxi-graso insaturado una vez o miltiples veces
aue tiene convenientemente de 10 a 30 dtomos de C.

Acidos grasos cldsicos apropiados son p.ej.  los compuestos dcido estedrico. dcido laurieo. dcido
mirfstico, dcido palmitico. dcido oleico o Acido linolénico.

Como derivado de dcido ¢ plear una sal de dcido graso o un dcido graso modificado
tal como p.ej. el metacrilato de 011(.4«,.[110-&(4(.n estedrico.

Preferiblemente. se emplean Acidos grasos o hidroxi-dcides grasos saturados o derivacdos de 4dcidos
grasos saturados.

La aplicacién de los compuestos de dcidos grasos sc efectiia gencralmente en forma de un compucsto
uniforme o como una mezcla de diferentes compuestos de acidos grasos.

La cantidad ventajosa estd
para los derivados de dcido g

situada igualmente en el margen mencionado en el caso de la variante a)
AS0.

Con el fin de conseguir el exigido perfil de propiedades, en la variante b) es ohligatorio el componente
de siloxano.

Como derivado de siloxano se pueden utilizar los compucstos expucstos con ocasion de la variante a)
en la cantidad mencionada.

Preferiblemente, se emplean poli{dialquil-siloxanos) de alto peso molecular, que eveniualmente han
sido funcionalizados con los grupos funcionales mencionados.

Convenientemente, como material de soporte para los mencionados agentes de modificacion super-
ficial, que se m(\smtan en parte en un estado de agregacion liguido, se puaden utilizar dcidos silicicos
pirdgenos o 4cidos silicicos de precipitacién.

Acidas silicicos pirégenos preferidos son los tipos Acrosil® de Degu Acidos silicicos de precipi-

tacion pre son los tipos Sipernat® de Degussa.
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Los mencionacos materiales de soporte se emplean, dependiendo el agente de modificacién superfi-
cial, en una cantidad de 0,1 a 10 partes por 100 partes de material de carga.

Liventualmente, sc pucden afiadir otros agentes adyuvantes de tratamiento, tales como p.gj. estahili-
zacores.

Para la modificacién superficial, el material de carga ignifugante exento de haldgenos es provisto de
los co-agentes (agentes conjuntos) mencionados, convenientemente en un mezclador apropiado, preferi-
blemente en un mezcla gue hace posible altas fuersas de cizalladura. En tal caso, la adicién puede
efectuarse en el orden de sucesidn escogido en determinados intervalos de tiempo a diferentes tempe-
raturas y con los parametros de proc adaptados a los co-agentes. Asimismo es posible aportar al
mezclador una mezcla previa de los co-agentes en comiin con los materiales de carga ignifugantes exentos
de halégenos.

Ventajosamente, se puede preparar primeramente también un concentrado de aditivo, una denonii-
nada tanda madre, mezclandose solo una cantidad parcial del material de carga con los correspondientes
co-agentes de acuerdo con el procedimiento mencionado en un mezclador con altas fuerzas de cizalladura.
Esta denominada tanda madre se puede diluir de una manera sencilla mediante un equipo mezclador
Lécnicamente nienos costoso, p.ej. en las instalaciones del cliente, con la cantidad correspondiente del
material de carga adicional, y claborar para proporcionar ¢l material de carga modificado superficial-
mente, presto para su empleo.

El material de carga ignifugante exento de haldgenos, que ha sido modificado de esta manera, puede
ser claborado despuds de ello con el polimero descado o con los descados polimeros, de acucrdo con™
métodos corrientes para dar una composicién polimérica. .

Como equipos para formar composiciones poliméricas se recomiendan los equipos mescladores usnales
en el comercio para ello. tales como p.ej. amasadores de husillo dnico o doble, co-amasadores. mezcladores
internos o un FCM (farrel continuous mizer, mezclador continue de Farrvel).

12 material de carga ignifugante exento de haldgenos, tratado superficialmente conforme al invento. es
apropiado para el acabado ignifugante de polimeros, preferibleniente de poliolefinas termopldsticas v de
elastémeros termoplasticos tales comno p.ej. polietileno y sus copolimeros, polipropileno, EVA (poliineros
de ctileno y acetato de vinilo) v sus copolimeros, poliamidas y sus copolimeros, policotonas alifiticas o
poliésteres alifdticos.

Usualmente, los hidréxidos de aluminio tratados superficialmente se emplean en polimeros que son
elaborables a temperaturas hasta de aproximadamente 180°C.

Representantes apropiados de fales polimeros son especialmente olefinas termopldsticas tales como
p.¢j. los VA y sus copolimeros, o polictileno y sus copolimeros. o también mezclas de cauchos vulcani-
zados.

Los hidréxicles de magnesio tratados superficialmente, por el contrario, se emplean por regla general
en el margen de altas temperaturas, es decir en polimeros, que son elabarables a temperatwas a partir
de 180 a 300°C, preferiblemente en poliolefinas termoplasticas o elastémeros termoplasticos tales como
p.¢j. polipropileno.

Fventualmente se pueden emplear también menclas de los mencionados materiales de carga para el
acabado ignifugante de los mencionados polimeros.

Dependiendo del exigido perfil de propiedades. a los mencionados materiales de carga se les pueden
afiadiv uno o varios dxidos de aluminio, de magnesio, de titanio o de zirconio, para controlar p.ej. el
comportamiento frente a abrasién. la dureza o el comportamiento frente a la meteorizacion.

El contenido de matertal de carga tratado superficialmente en la correspondiente matriz polimérica
oscila. dependiendo del grado descado de ignifugancia. por regla general entre 5 v 90% on poso, preferi-
hlemente entre 20 y 70 % en peso.

Las mencionadas composiciones poliméricas que contienen materiales de carga pueden contener adi-
clonalmente materiales reforzadores en forma fibrosa.

.-
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Entre los materiales fibrosos se cuentan por ejemplo fibras de vidrio, fibras minerales, fibras metdlicas.
fibras ceramicas policristalinas, inclusive las monocristalinas, los denominados “whiskers”, vy asimismo to-
das lag fibras que proceden de polimeros sintéticos, tales como p.¢j. fibras de aramidas. de carbono. de
poliamidas. poliacrilicas, de poliésteres v de polietileno.

Caso de que se desee, las composiciones poliméricas pueden ser provistas de apropiados pigmentos
v/o colorantes o de otros aditivos o materiales coadyuvantes relacionados con la respectiva aplicacién.

Ejemplos
Ejemplo 1

Se mezclaron durante 12 min 1.000 kg de hidréxido de magnesio (Magnifin H5/Martinswerk GinbH,
Bergheim, Alemania) en un mezclador intenso con 10 kg de un dcido graso polimero (Pripol 3505/ Uni-

chema) duvante 12 min. Después de ello, se descargd el hidréxido de magnesio modificaclo del modo
descrito.

El producta obtenido se elabord despnés de ello con un homopolimero de polipropilena (Vestolen P
8400, Hils) en un aparate de un solo husillo para formar una composicidon poimérica, de una manera tal
aue la proporcidn del material de carga sea de 65 % en peso y la proporcién del polimero sea de 35% en
peso.

Ejemplo 2

Se mezclaron durante 32 min 1.000 kg de hidréxide de magnesio (Magnifin H5/Martinswerk GmbH,
Bergheiwy, Alemania) en un mezclador intenso con 12 kg de dcido ceto-estedrico. Después de ello, se
descargd el hidréxido de magnesio modificado del modo deserito.

El producte obtenido se elabord después de ello con un homopolimero de polipropileno (Vestolen P
8400, Hiils) en un aparato de un solo husillo para formar una composicién polimérica, de una manera tal
que la proporcion del material de carga sea de 63 % en peso v la proporcién del polimero sea de 35% en
peso.

Fjemplo 3

Se mezclaron durante 60 min 1.000 kg de hidrdxido de magnesio (Magnifin H5/ Martinswerk GmbH,
Bergheim. Alemania) en un mezclador intenso con 10 kg de un dcido graso polimera (Pripol 3505, Uni-
chema) y 5 kg de un poli(dimetil-siloxano) (Petrarch Chemicals, P.M. > 150.000) y 5 kg de un poli(dietil-
siloxano) (Wacker). Después de ello, se descargd el hidrdxido de magnesio modificado del moda descrito.

El producto obtenido se clabord después de cllo con un homopolimero de polipropileno (Vestolen P
8400, Hils) en un aparato de un solo husillo para formar una composicién polimérica, de una manera tal
que la proporcion del material de carga sea de 65 % en peso y la proporcién del polimero sea de 35% en
peso. -

Ejeniplo 4

Se mezclaron durante 28 min 1.000 kg de hidréxido de magnesio (Magnifin H5/Martinswerk GmbH,
Bergheim, Alemania) en un mezclador intenso con 20 kg de undecil-2-oxazolina. A continuacién de ello,
se descargd el hidréxido de magnesio modificado del modo descrito.

El producto obtenido se clabord después de cllo con un homopolimero de polipropileno (Vestolen P
8400, Hiils) en un aparato de un solo husillo para formar una composicién polimérica, de una manera tal
que la proporcién del material de carga sea de 65 % en peso v la proporcidn del polfmero sea de 35 % en
peso.

Ejemplo 5

Se mezclaron durante 28 min 1.000 kg de hidroxido de magnesio (Magnifin H5/Martinswerk GuibH.
Bergheim, Alemania) en un mezclador infense con 10 kg de un poli{dimetil-siloxano) (C'1 8000M. Wacker)
v 2.5 kg de una megcla de dcidos grasos (coutenido 70 % de G-18). Después de ello, se descargd el hidrdxido
de magnesio modificado del modo descrito. ‘

(%13
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El producto obtenido se elabord después de ello con un hnmopolfmero de polipropileno (Vestolen 8400,
Hiils) en un aparato de un solo husillo para formar una (‘ompomcxon polimérica, de una manera tal que
la proporcién del material de carga sca de 65 % on peso y la proporcién del polimero sea de 35 % on peso.

Ejemplo 6

Se mezclaron durante 30 min 1.000 kg de una brucita natural (superficie especifica segin BET 6
n? /g dyo 2.6 jam) en un mezclador intenso con 10 kg de una mescla de dcidos (contenido 70 % dt'
C-18) v 10 kg de un poli{dimetil-siloxano) (silanol terminado, PS 349.5, Petrarch Chumcal ) Deh]..)lu:,s
de ello. se descargd el hidréxido de magnesio modificado del modo descrito.

El producto obtenido se elabord despuéds da ello con un homopnlimoro de polipropilenn (Vestolen P
8400, 11111 $) en un aparato de un solo huslllo para formar una composicion polimérica, de una manera tal
que la proporcidn del material de carga sea d«.: G5 % en peso y la proporcién del ].)4..)1111161‘0 sea de 35 % en
peso.

Ejemplo 7

Se mezclaron durante 60 min 1.000 kg de hidrdxido de magnesio (Magnifin H5/Martinswerk GmmbH.
Bergheim, Alemania) en un mezclador intenso con 18 kg de un derivado de dcido graso (metacrilato de
glicidilo-dcido estpmlm) y 22 kg de un poli(dimetil-siloxano) (Petrarch Chemicals, P.M. 380.000, viscosi-
dad 2:10°% ¢St). Después de ello, se descargd el hidréxido de magnesio modificado del modo descrito.

El producto obtenido se elabord después de ello con. un polimero de EVA (Escorene Ultra UL 00119,
Exxon) en presencia de 0,3% de Irganox 1010 como estabilizador en un aparato de uu solo husillo para
formar una composicion polimérica, de una manera tal que la proporcidn del material de carga sea de
60% en peso y la proporcién del polimero sea de 40% en peso.

Ejemplo 8

Se mezclaron durante 12 min 1.000 kg de hidréxido de magnesio (Magnifin H5/Martinswerk GubH.
Berglieim, Alemania) en un me7c1ador intenso con 15 kg de una mezcla de dcidos grasos (mescla de dcido
ldurico v dcido estedrico 1:1) y 25 kg de un poli(dialquil-siloxano) (PS 048, Petrarch (‘hemicals) y con 2
kg de un material de soporte (AEROSIL® RO72, Degussa). Después de llo se descargd el hidrdxido de
magnesio modificaco del modo descrito.

El producto obtenido se elabord después de ello con un polimero de EVA (Escorene Ultra UL 00119.
Exxon) en presencia de 0,3% de Irganox 1010 como estabilizador en un aparato de un solo husillo para
formar una composicién polimérica, de una manera tal que la proporcion del material de carga sea de
60 % en peso v la proporcidn del polimero sea de 40% cn peso.

Ejemplo 9

Se mezclaron durante 10 min 1.000 kg de una brucita natural molida (superficie especiiica segin
BET 6.3 m'/ dao 2.6 pan) en wn mezclador intenso con 8 kg de un deido graso polimera {Pripol 1009,
Unichema) y v 8 kg de un poli- (dialquil-siloxane) (GEL1046, General Electric) v 12,5 kg de un poli(cial qml-
siloxano) (PS 340.5, Petrarch Chemicals) y con ALRObIL® A 380, Degussa). Despuds de ello, se descargd
el hidréxido de magnesio modificado del modo descrito.

El producio obtenido se elabord después de ello con wm polimero de EVA (Escorene Ultra UL 00119,
Exxon) en presencia de 0,3% de Irganox 1010 como estabilizador en un aparéto de un solo husillo para
formar una composicion polimérica, de una manera tal que la proporcidn del material de carga sea de
60 % en peso y la proporeidn del polimero sea de 40 % en peso.

Ejemplo 10

Se mezclaron durante 48 min 1.000 kg de hidréxido de aluminio (Martinal® OL 1041.E/Martinswerk
GmbH, Bergheim, Alemania) en un mezclador intenso con 19 kg de una mezcla de cido ldurico y un
poli{dimetil-siloxauo) (PS 347.5, Petrarch Chen.) v 4 kg de un material de soporte (AEROSIL® R 472,
Degussa). Después de ello, se descargd el hidréxido de aluminio modificado del modo que se ha descrito.

6
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El producto obtenido se elabord después de ello con un polimero de EVA (Escorene Ultra UL 00119,
Exxon) en presencia de 0,3% de Irganox 1010 como estabilizador en un aparato de un solo husillo para
formar una composicidn polimérica, de una mancra tal que la proporcion del material de carga sca de
60 % cn peso v la proporcién del polimero sea de 40% en peso.

Ejemplo 11 (Comparacién)

Se elaboraron 10 kg de hidréxido de magnesio Kisuma 5A (Kyowa Chemical) con un homopolimero
de polipropileno (Vestolen P 8400, Hiils) en un aparato de un solo husillo para formar una composicién
polimérica, de manera tal que la proporcién del material de carga sea de 65 % en peso y la proporeidn
del polimero sea e 35 % en peso.

Ejemplo 12 (Comparacién)

Se elaboraron 10 kg de hidrdxido de magnesio FR 20/108 (Dead Sea Periclase Ltd) con un howo-
p()lunmn de polipropileno (Vestolen P 8400, Hiils) en un aparato de un solo husillo para formar una
<()mp(m ién pr)lmwuca de manera tal que la proporcién del material de carga sea de 65% en peso v la
proporeién del polimero sea de 35 % en peso.

Ijemplo 13 (Comparacion)

Se elaboraron 10 kg de hidrdxide de magnesio Duhor N (Duslo) con un homopolimero de polipropilena
(Vestolen P 8400, Hiils) en un aparato de un solo husillo para formar una coruposicidon polimérica. de
mancra tal que la proporcion del material de carga sea de 65 % cn peso v la proporcion del polimero sea
de 35 % eu peso.

Ejemplo 14 (Comparacién)

Se elaboraron 10 kg de hidiéxido de magnesio Kisuma 5A (Kyowa Chemical) con un homopolimero

de BVA (Escorene Ultra Ul 00119, Exxon) en presencia de 0, 3% de Irganox 1010 como estabilizador en

un aparato de un solo husillo para formar una composicién pohmcuca‘, de mancra tal que la proporcidn
del material de carga sea de 60 % en peso y la proporcién del polimero sea de 40 % en peso.

Ejemplo 15 (Comparacién)

Se elaboraron 10 kg de hidréxido de magnesio FR 70/109 (Dead Sea Periclase Ltd) con un polimero
de EVA (Escorene Ullra UL 00119, Exxon) en presencia de 0, 3% de Irganox 1010 como estabilizador en
un aparato de un solo husillo para formar una mmpuxumn pohmeum de manera tal que la proporcidn
del material de carga sea de 60 % en peso y la proporcidn del polimero sea de 40 % en peso.

Ejemplo 16 (Comparacion)

Se elahoraron 10 kg de hidréxido de magnesio Duhor N (Duslo) con un polimero de EVA (Escorene
Glira UL 00119) en presencia de 0,3% de Irganox 1010 como estabilizador en un aparato de un solo
husillo para [opmar una composicién polimérica, de manera tal que la proporcién del material de ca
sea de 60 % en peso y la proporcién del polimero sea de 40 % en peso.

Las composiciones preparadas en los Ejemplos precedentes se elaboraron en una macquina de mol-
deo por inveccidn del tipo BOY 30 T2 para dar probetas moldeadas por inveccidn y se sometieron a
snbsignientes mediciones normalizadas.

- Indice de fluidez de masa fundida (MFT) segin DIN 53735
- Resistencia a la traccion segun DIN 53455
- Alargamiento hasta la rotura segin DIN 53455
- Mddulo E de traccion segun DIN 53457
- Indice de oxigeno limitador (T.OT) segun ASTM D-2863-77

- Prueba de tenacidad al impacto segiin DIN 53453
segun Charpy

~!
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- Comportamiento frente a la combustidn segin

cl ensayo UL-94

segun DIN 53482

Norma. de los Underwriter Laboratorics

TABLA
Resistencia
MFI Resisten- | Alarga- Mddulo especifica
(230°C/ cia a la | miento a E de Charpy al traspa-
5 kg) traccién | la rotura traccion | (230°C) | UL-94 | samiento

Ljemplo | [g/10 min] | [N/mm? | [m/m| | LOI| [N/mm? | [K1/m? | (clase) | [Ohm-cm]
1 (PP) 5 18 1.7 2.800 | sin rotura | V-0 1013

2 (PP) 9 18 1.8 2.500

3 (PP) 10 20 2.0 — 2.300

4 (PP) 5 20 1,5 — | 2800 "

5 (PP) 9 23 1,8 — 3.000 " K

6 (PP) 8 15 2,0 — 2.100 » " "

7 (EVA) 3 10 48 60 -

8 (EVA) 2,5 11 4,0 75 — — —

9 (EVA) 3.0 8 3.0 50 — — —
10 (EVA) 4,0 10 5.0 40 — — —

11 (PP) 3.5 15 0,1 —_ 1.700 45 V-1 -—

12 (PP) no medible 17 0,01 — 2.400 8 — —

13 (PP) 17 0,04 — 1.600 30 - —
14 (EVA) 2,5 8 1,2 45 — — - 10M
15 (EVA) << 1 6 0.9 40 - — 10%3
16 (EVA) 2.0 6 12 38 101
Vestolen 7 23 >(),5 23 800 sin rotura | n.a." 1017

P8400 (PT?)

Escorene 10 25 >0.4 23 na.”
Ultra UL

00119

(EVA)

* no alcanzado
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REIVINDICACIONES
1.7 Composicion de material de carga modificada superficialmente para olcfinas termoplisticas o
olastommo: termoplésticos, gque consta do un material de carga mnfup,antc cxento de haldgenos, que ha
sido tratado superfi almem“@ a) con uno o varios de los derivados de dcidos grasos tomados entre la serie
de los Acidos grasos polimeros, de los ceto-dcidos grasos o de las (alquil graso)-oxazolinas o -hisokazolinas
v eventualinente con un derivado de siloxano o b) con un dcido graso y un derivado de siloxano.

©

2. Composicidon de material de carga segln la reivindicacién 1, c‘aracterimda porgue un acido silicico
pirégeno o un dcide silicico de precipitacidn estd contenido en una cantidad de 0,1 a 10 partes por 100
partes de material de carga ignifugante exento de haldgenos.

3. Composicion de material de carga segun la reivindicacion 1 ¢ 2, caracterizada porque como
material de carga ignifugante exento de halégenos estdn contenidos uno o varios hidréxidos de alnminio
y/o unn o varios hidréxidos de magnesio, eventualmente en mezcla con uno o varios éxidos de aluminio,
de magnesio, de titanio o de zirconio o con otros materiales de carga adicionales.

4. (“mmpmivir"n] de material de carga segiin una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porgue
los derivados de acidos grasos estdn contenidos en una cantidad de 0,01 a 10 p(ut.as por 100 partes rl(—‘
matervial de carga ignifugante exento de halégenos.

5. Composicién de material de carga segin una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque
los derivados de siloxano estdn contenidos en una cantidad de 0,01 a 20 partes pox 100 partes de matmml
de carga ignifugante exento de haldgenos.

6. Utilizacion de una composicion de material de carga modificada superficialmente segin una de las
reivindicaciones 1 a § como material de carga ignifugante exento de haldgenos en una cantidad de 5% en
peso a 90% en peso de olelinas termoplésticas o elastdmeros termoplasticos.

7. Olefinas termopldsticas o clastémeros termopldsticos gque conticnen una composicion de material
de carga modificada superficialmente segiin una de las reivindicaciones 1 a 5.

NOTA INFORMATIVA: Conforme a la rescrva del art. 167.2 del Convenio de Patentes Europeas (CPE)
v a la Disposicién Transitoria del RD 2424/1986, de 10 de octubre, relativo a la
aplicacidn del Counvenio de Patente Europea, las patentes europeas que designen a
Espafa y solicitadas antes del 7-10-1992, no producirdn ningiin efecto en Espatia en
la medida ¢n que conficran proteceidn a productos quimicos y farmacéuticos como
tales.

Esta informacidn no prejuzga que la patente estd o no incluida en la mencionada
reserva.
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PARTICULATE CARBONATES AND THEIR PREPARATION AND USE IN
THERMOPLASTIC FILM COMPOSITIONS

BACKGROUND OF THE INVENTION
1. Field Of The Invention

The present invention relates toc a particulate
alkaline earth metal carbonate, eg calcium carbonate,
for use with a polymer composition for producing a
polymer based end product, ie a thermoplastic film
product, which may have a high mineral film loading.
In particular, the present invention relates to a
carbonate, for use in preparing a film composition, and
breathable films thereof with an unusually low surface
moisture level, and the processing and use of this

carbonate.

2. Description Of Related Art

Alkaline earth metal carbonates, particularly
calcium carbonates are used as a filler in end products
comprising compositions incorporating thermoplastic
polymers, such as film products. Such films, porous or
non-porous, are manufactured for a number of consumer
products such as garbage bags, backing materials or
outer covers on diapers, bandages, training pants,
sanitary napkins, surgical drapes, and surgical gowns.
The compositions from which these films are made may
include two basic components, the first being a
thermoplastic polymer, usually a predominantly linear
polyolefin polymer such as a linear low density
polyethylene and the second being an inorganic
particulate filler such as calcium carbonate. A third
component, namely a bonding or tackifying agent may

often be present. These components are mixed and
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compounded together to form a compound or concentrate
which 1is formed (usually in a subseqguent process) into
a film layer using any one of a variety of film-
producing processes known to those of ordinary skill in
the film making art including casting, or blowing, or
may be laid down on a substrate such as paper or board
in a process known as extrusion coating.

After the film is fabricated into its desired
form, and if the film is to be a porous breathable
film, the film can then be stretched, uniaxially or
biaxially, by any of the well-known techniques in the
art including by hydraulics, by pinch rolls moving at
different rates, or by tentering.

Filler loading levels determine to a great extent
how far the precursor film must be stretched to attain
a given degree of overall porosity. Below a lower end
of the loading range, the pores are less numerous and
less interconnecﬁed, and therefore, the film is less
permeable at a given draw ratio than when a higher
filler loading is employed. Above a higher end of the
loading range, either the materials will not blend
uniformly or the sheet made from the composition will
not stretch. The preferred loading in some
applications, such as that in manufacturing the
microporous film of US Patent Nos 5,008,296 and
5,011,698, is very high, eg 60% to 75% by weight of the
composition, with the filler preferably being a calcium
carbonate.

US Patent No 4,698,372 discloses a microporous
polymeric film having good water vapour transmission
rates and hydrostatic resistance to water penetration
thereof. The film has a filler loading of 25-35% volume

Q

% of inorganic fillers such as calcium carbonate, among
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CLAIMS

1. A method of producing a breathable film which
comprises the steps of:

(a) producing an inorganic filler by treating
particles of an inorganic particulate material
comprising an alkaline earth metal carbonate compound
by reaction with a hydrophobising surface treatment
agent comprising one or more aliphatic carboxylic acids
having at least 10 chain carbon atoms to produce a
hydrophobic coating on the particles under conditions
such that the inorganic filler produced has a total
surface moisture level comprising molsture adsorbed on
the particles and trapped within the hydrophobic
coating thereon of not greater than 0.1% by weight
based on the dry weight of the inorganic particulate
material:

(b) producing a filled thermoplastic composition
by mixing the inorganic filler produced in step (a)
with a heated thermoplastic polymer; and

(c) shaping the composition produced in step (D)
by heat processing te form a film product.

2. A method according to claim 1 and wherein the
inorganic filler produced in step (a) has & moisture
pick up susceptibility such that its total surface
moisture level is less than 0.1% by weight even after
exposure to an atmosphere of 80% or more relative
humidity for 40 hours at a temperature of 20°C,

3. A method according to claim 1 or c¢laim 2 and
wherein the inorganic filler produced in step (a) has a
moisture pick up susceptibility such that its total
surface moisture level is not greater than about 0.085%

by weight based on the dry weight of the inorganic
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particulate material even after exposure to an
atmosphere of 80% or more relative humidity for 40
hours at a temperature of 20°C.

4. A method according to claim 1, claim 2 or claim 3
and wherein the moisture content of the inorganic
particulate material is not greater than 0.1% by weight
immediately prior to reaction with the surface
treatment agent in step (a).

5. A method according to claim 1, claim 2, claim 3 or
claim 4 and wherein the hydrophobising surface
treatment agent comprises one or more fatty acids
selected from stearic acid, palmitic acid, behenic
acid, montanic acid, capric acid, lauric acid, myristic
acid, isostearic acid and cerotic acid.

6. A method according to claim 5 and wherein the
surface treatment agent comprises stearic acid and the
amount thereof is employed in step (a) is in the range
of from 0.5% to 1.5% by dry weight based on the dry
weight of the inorganic particulate material.

7. A method according to claim 6 and wherein the
amount of the surface treatment agent employed in step
{(a) is in the range of from 0.8% to 1.3% by dry weight
based on the dry weight of the inorganic particulate
material.

8. A method as claimed in any one of the preceding
claims and which includes prior to step (a) treating
the inorganic particulate material by the steps of (1)
grinding the material by a grinding process; and
optionally (ii) drying the material.

9. A method as claimed in claim 8 and wherein the
grinding step (i) comprises wet grinding in an aqueous

suspension.
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10. A method as claimed in claim 8 and wherein the
grinding step (i) comprises dry grinding.

11. A method as claimed in any one of the preceding

.claims and in which the treating of the inorganic

particulate material with the surface treatment agent
in step (a) is carried out by heating in an indirectly
heated vessel having an atmosphere comprising the
surface treatment agent.

12. A method according to any one of the preceding
claims and wherein at least 95% by weight of the
inorganic particulate material 1s calcium carbonate.
13. A method according to any one of the preceding
claims and wherein the mean particle size of the
inorganic particulate material is in the range from
0.5pm to 10um.

14. A method according to any one of the preceding
claims and wherein the specific surface area of the
inorganic filler is from 3g.m™2 to 6g.m? as measured by
the BET nitrogen method.

15. A method according to any one of the preceding
claims and wherein the top coat of the particles of the
inorganic filler is not greater than 10um.

16. A method according to any one of the preceding
claims and wherein the thermoplastic polymer comprises
a2 polyolefin.

17. A method according to claim 16 and wherein the
polyolefin comprises a low density polyethylene or a
linear low density polyethylene.

18. A method according to any one of the preceding
claims and wherein in step (c) the composition is
extruded and, following extrusion, the film product is

stretched in one or two directions.
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18. A method according to any one of the preceding
claims and wherein in step (b) the amount of the filler
contained in the filled thermoplastic composition is at
least 40 per cent by weight.

20. A particulate inorganic material for use in the
manufacture of breathable thermoplastic films which
comprises the inorganic filler produced by the method

according to any one of claims 1 to 15,
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