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FORMULARIO UNICO DE SOLICITUD DE PATENTE

PCT
ENTRADA EN FASE NACIONAL 7 Xoao 2007
SOLICITUD DE:
Patente de Invencion. [] Patente de Modelo de Utilidad.
Capitulo . O capitulo .
Nombre: SAINT-GOBAIN CERAMICS &
PLASTICS, INC.
sociedad constituida y existente bajo las
SOLICITANTE leyes del Estado de Delaware, Estados )
(71) Unidos de América. IDENTIFICACION
Direccion: One New Bond Street, CC. U NIT U
Box Number 15138, CE. ] Otro ]
Weorcester,
Massachusetts 01615-0138, ~ Cual
Estados Unidos de América Namero
Domicilio: Worcester,
Massachusetts,
Estados Unidos de América
Nombre: EMILIO FERRERO IDENTIFICACION
Direccién: Carrera 4°. No. 72-35 cC. [E NIT D
Teléfono: 347 36 11
REPRESENTANTE| . 211 86 50 CE. O Otro O
O APODERADO E-mail: clientes@camyp.com. Cual
Domicilio: Bogota, Colombia. Numero 438.018 T.P 31.929
1. Catherine BIANCHI 2. Shamshad NOOR
@ 39 Quai Lucien Lefranc, 111 Riverside Street,
93303 Aubervilliers, Lowell,
INVENTOR (ES) Francia N Massachusgtts 01854, .
(72) Estados Unidos de Ameérica
3, Christopher L. MIRLEY
18 James Avenue, 4. Ralph BAUER
Winthrop, £913 Cumberland Court,
Massachusetts 02152, Niagara Falls,
Estados Unidos de América Ontario L2H 4R6,
Canada
5. Doruk YENER
26 Nottingham Road,
Grafton,
Massachusetts 01519,
Estados Unidos de América

@ PCT (86)
Solicitud Internacional No. PCT/US2006/043401 Fecha: 7 de noviembre de 2006
Publicacién Internacional No. WO 2007/056404 A3 Fecha: 18 de mayo de 2007

Titulo (54)
@ PIGMENTOS Y COMPUESTOS DE POLIMERO FORMADOS DE ESTOS

@ Clasificacién Int rnacional (51) C09C 001/040
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Prioridad | (33) Pais de Origen (32) Fecha (31) Numero de Solicitud
siXl noO us 8 de noviembre de 2005 11/269.508
Comprobante de pago No.: 08-30,232 Fecha: 14 de abril de 2008
Anexos:

Comprobante de pago de la tasa de presentacién de la solicitud por $ 501.000.00.
Comprobante de pago por reivindicacién de prioridad.

Documento que acredita la existencia y representacion legal cuando el solicitante sea persona
juridica.

Poderes, si fuere el caso.

Documento de cesidn del inventor al solicitante 0 a su causante.

Declaraciones.

Copia de la solicitud internacional. (Resumen, descripcién, reivindicaciones, dibujos)
Traduccion de la solicitud internacional al castellano. (Resumen, descripcién, reivindicaciones,
dibujos)

Copia del examen preliminar efectuado por la IPEA.

Traduccion del examen preliminar efectuado por la IPEA.

De ser el caso, copia del contrato de acceso.

De ser el caso, documento que acredite la licencia o autorizacion de uso de conocimientos
tradicionales de las comunidades indigenas.

De ser el caso, certificado de depdsito del material biologico.

Arte final 12x12

De ser el caso, informacion scbre otras solicitudes de patente o titulos obtenidos en el
extranjero por el mismo titular o su causante, relacionadas parcial o totalmente con la invencién
de esta solicitud. :

Otros: VER HOJA DE DOCUMENTOS ANEXOS
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NOMBRE: EMILIO FERRERO

FIRMA : ‘2;,0,_ ém
C.C. 438.019 de Usaquén T.P. 31.929
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DOCUMENTOS ANEXOS

1. Publicacién Internacional WO 2007/056404 A3
Descripcion:
Paginas 19 en el idioma original
Paginas 26 en espafiol .
Reivindicaciones: Nimero (s) 83

Figuras: Numero (s) 4
2. X} Forma PCT/ISA/210. Informe de Busqueda Internacional.

3. Declaraciones hechas por los inventores a favor de la Sociedad SAINT-GOBAIN
CERAMICS & PLASTICS, INC.

4. X Extracto de publicacion.

NO SE REALIZARON MODIFICACIONES EN LA
FASE INTERNACIONAL
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The Commonwealth of Massachusetts |

William Francis Galvin
Secrctary of the Commonwealth

APOSTILLE

{Convention de La IMaye du 5 octobre 1961)

1. Country. United States of America

This public document
2. has been signed by: Joan E. Frank

3. acting in the capacity of.  Notary Public

4. bears the seal/stamp of: _
" the State of Massachusetts, whose commission expires on Jun 18, 2005

Certified
5. at: Boston, Massachusetts 6. the: 1 November, 2004

7. by: the Secretary of the Commonwealth

8. No.: 1028000.
9, Seal/stamp: Great Seal of the Commonwealth

10. Signature: ' -
g

¢

'f' /’ . "—.‘- - - " » 7 .
f,’v':"/?«’fé:-m '*-7_4?4'43;;4% /tiﬂ"&{ e
)

William Francis Galvin
Secretary of the Commonwealth

prepared by JGiftens
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Representacién y Poder con autenticacién notarial y
Apostille para patentes, modelos de utilidad, disefios

industriales, marcas de fAbrica, nombres
comerciales, enscias, nombres de dominio, lemas

comerciales, licencias.

Representation and Power-of-Attorney with notarial
authentication and Apostille for patents, utility
models, industrial designs, trademarks, commercial
names, trade cwmblems, domain names, slogans,
licenses.

REPRESENTACION Y PODER

REFPRESENTATION AND POWER-OF-ATTORNEY

Yo (aosotros), abajo firmado (s)/I (wc), the undersigned
SAINT-GOBATN CERAMICS & PLASTICS, INC. .
donuciliado (s) en/of _]1 New Bond Strect. Box Na, 15138

ster

por el presente nombramos s EMILIO FERRERO, tpa. 31929;
GONZALO PERDOMO, pa. 53}; LUZ CLEMENCIA DE PAEZ, tpa.
23555 y GERMAN CAVELIER, tpa 832, domiciliados cu la Carrem 42
N® 72-35, Bogoti, Colombia, en obedecimiento a 10 dispucsto en el
parfigrafo 1o del Articulo 543 del Cédigo de Comercio, ¢! primero como
principal y los demés como supleutcs, en su orden, como mis (Wueswos)
represcatantes en todos 1os asuntos de propicadad industrial con faculiad
para recibir notificaciones y nombrar spodaudos judiciales o
extrajudiclales. Bl primer representante suplente reemplazard al principal
en casa de ausencin o impcdimento temporal o definitiva de aquél. La
misma regla ge aplicard cuando el scgundo representante suplente haya
de reervplazar al primero, o el tercero al segundo. En tales casos, el
representante principal, o el primero, o segundo suplente, ci su caso, o
ambos, declararén su intcncién de no gjercer la representacién mediante
decl 6n surenticada por Notario Piblico en Colombia, o por Notario
u o uncionario Pablice, o Cénsul de Colombia, en ¢l extranjero; ¥
s¢ tratare de impedimento, con el certificado respective. Si alguno de los
nombrados filtarc defintdvamente, ¢! siguiente tomard su lugar. Cuando
cesare la ausencia o impedimento de! representants principal, o de s
primcto o segundo suplentcs, c¢n su caso, podrin cjercer ls
representacién, en su orden, uno u otros segan ¢l caso, asurniéndola por
el solo hecho de ejercerla, ccsando en ese momeato el ejcrcicio de la
repregentacion por el primero, segundo o teroar suplente en gu ¢aso.

Ademas, conlieto (conferimos) poder g los abogados arriba nombrados,
para obtener la proteccidén de mi (nuestre) propicdad industrial y contra la
e—ompetmcia desleal, a cuyo efecto miterizo (amos) a los dichos
apoderadoes para que me (n10s) representen ants cualesquicm entidades o
personas, ejcrzan o no jurisdiccion, cspecialments ante las dcl orden
Idminis:mx.i‘;o, contencioso- adminigtralivo y judicial, asi como los
wibunales de arbitraments, en todo lo concerniente a log siguientes
aguntoz: a) Obtencién do patentes de inveneidn, modolos de utalidad y
disciios Industriales; ¢l regismo de meyces de  fibrica, colectivas,
defensivas, de servicio. lemas comerciales, nombres comerciales,
anschas, nombres de domindo, varicdades vegeiales y denominaciones do
arigen; 6w renovacién, vaspaso, cambic de nombre o domicilio,
cancelacidn volundaria; y ¢f registro de licencias de uso de esas derechos;
b) Las accicues de compctencia desleal, protecoién del concumidor,

© CAVELIER ABOGADOS
WFPODEDOI-181 (MINUTA N*12.1.1.2.6 USA)

ngetts 016

8, Unjted State erica

in due complionce with the terms of paragraph lst. of article 543 of the
Commercial Cods, do kerchy appoint. EMILIO FERRBRO, tpa. 31929;
GONZALO PERDOMO, tpa. 831; LUZ CLEMENCIA DE PAEZ, tpn.
23555 and GERMAN CAVELIER, tpa. 832, domiciled ut Ciurrera 4a N*®
72.35, Bogowy, Colombia, the first as principal and thc others as
alternates, in the order of their appointment, as our representatives for all-
* industriel property mutters with facalty to receive notifications aund to
#ppoint attorneys in and out of Court. The first alternate shall replace the
principal in cese of his absence or of temiporul or definitive impediment.
The same rule will apply when the second alternate representative is to
replace the first one, or when the third is to replace the first ur scocond
olternates in their mirn, or both of thcm, sccond. In such cases; the
principal rcprosentative, or the fivst or sccond alternates in their tum, or
hoth of them, shall state thelr intendon not to act as representatives
thraugh a declaration given before a Notary Public in Colombia, or before
a Notary or another Fublic Official or @ Colambian Consul abroad; and in
case of impediment, the appropriate carificate shall suffice. If any of the
appointees were to be definitcly absent, the following alternatc shall takc
his place. When the abstmce or [mpediment of the principal
representative, or of the first or second sltcrnate in their turn ceases, the
representation can be taken again in thelr sequence, by the principal, the
first or sccond alternate depending on case, and the more fact or its
exercise will suffice. The exercise of thc representation by o 'ost,
sccond or third altaroates in thetr tum shsll end at such time. in &, don,
we grant a Powcr of Aumomey in favor of the above.named
attorneys_at_law 50 that they may obtin the protection of my (our)
industrial praperty snd against the unfait compctition, for whichr -ese 1
(wt) authorize the said aitorneys to represent me (us) bec any
cuthorities .or persons, with or withour jurisdiction, speeially those
administrative, administrative contentious aud judicial, as well us before
Arbiration Court, in all mancrs concerning the following:  8)
Obtainment of pateats, utility models end iffQustial desigos; tha
registration of trademarks, collective, defensiff and servicc maks,
slogans, commercial names, trade ..mblcms
varicties and denormnstions of gelgigsdtsreos

QUE WE TERIDO & La VI'h\
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oposicioncs u observaciones, cencclacién admimistrativa y judiclal,
pulidad, medides cautelarcs, comccsidm de licencias, la tutels, la
protoccion de scorctos industriales, y en general los juicios civiles,
penales, administrativos o conrencioso_administrativos relacionados con
estos derechos; scclones y procesos que promovemnos 0 $¢ nos
promuevan. Y pura que e todos los asuntos arriba determinados, puedan
sustiniir cgte mandato, transigir, conciliar, admitir los hechos del proeeso,
desistir, canoclar, recibir, renunclar, y matificar log actos de ageptes
oficiosos,

Dado y fmmado hoy/Given and signed this
cn/in V2 resl?r Flgss .

}_

the consuwer, oppositlons or observations, administradve or Caurt
canccllarion, nullity, infringement, granting of licenses, the sction for writ
mandamus, the protection of tade secrcts, and in genersl the clvil, penal,
and administrative suits relating to those rights; actions and suits
institwiad by me (us) or against mac (is). And that in all the above matiers
thcy pay substdtute this Fower of Altome'y. cowpromise, concilisie, admit
the facts of the cage, desist, cancel, receive, restgn, and ratify acts done by
representatives without a powet of attorney.

O 13ber eadd
.S . 7.

por/by \}p SN

/ Sollyon

Yoo
Firma z '/ ‘,Y v

Signmure

© CAVELIER ABOGADOS
WFPODED1-181 (MINUTA N*12.1.1.2.6 USA)
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CERTIFICADO NOTARIAL (INDIVIDUO)

A los dias del mna de
de 200 ante ml, Notario Piblice o Funcicnario Autorizado
de

NOTARJAL CERTIFICATE (INDIVIDUAL)

On this day of
200___ beforc me, a Notary Public or Attesting OHficial of __

comparecié(eron) persopalments

personally appearcd

a quien{es) doy fe dc conocer y me consta que es(som) la(s)
persona(s) firmante(s) del documento que precede, y quien(es)
ticne(n) capacidad legal pam otargarlo

CERTIFICADO NOTARIAL (SOCIEDAD)

Hoy 8 de OC}J b!J de ZOOM

Conpareci¢({eron) i
¢ ! 1 Y S .
quien(es) ‘conozco persomalmente y que fima(n) este

d cnlo  en representacién de la  Socicdad/compaiifa

Notario Piblico o Funcionario Autorizado --Notary Public or Attesting Oficial

to e known, and known to mc to be the person(s) who
executed that foregoing docwment, and who has(have) leg
capacity to cxecute it. ’

NOTARIAL CERTIFICATE (CORPORATION)

dy
On iz 8 aayof __ (ko loSy_ 200,_.(11
appeared before me N . .
el V. oulbivan fsistank Seretacy
who(m) I know personally and w‘:.o(m) signed this docurnent s
represeatative(s) of the Corporation/Compatty naned

SAINT-GOBAIN CERAMICS & PLASTICS. INC.

Certifico: ’

1.  Que be visto los siguientes documsntos;*

tevlos e Consti tocion
,le.L( p‘re/l.mwo [ 15

2,  Que dicho$ documentos prucban lo siguiente:

SAINT-GOBAIN CERAMICS & PLASTICS. INC.

I certify:
1. ThatI have scen the following documents; *

. Certificate of Incorporation dated
February 21,:%951

2. That the above documents duly pvac the followinp:

2.1 Queg VLYY b L1, e e 2.1. That Sajnt-Gobain Ceramics & Plastics, Inc.
Ju e - - ' ' /
cs una Sociedad/Compafiia legalmentc constituida 'y existente is a Corporetion/Company legally constituted and in existence
de acwerde con leyss del  Estado de in accordance with the laws of the State of
_D-Rhpang ‘ Delaware
22. Que cl domicflio de dicha Sociedad/Compaiiia cs 2.2. That the domicile of said Corporaton/Company is
1 nd Ro 5138, Wo er

0'@-0138, Estados Unidos de América

2.3. Que el objeto u objetos para los cuales s¢ otorga el presente
podcr ¢3tdn copprendidos dentro del objeto social de la
mencionada Sociedad/Compafifa.

2.4, Que lalos) Sra.(Sres.) ] bsgﬂj -|Z« Solliued .

esta(n) auterizado(s) pam otorgar el presente Poder,

= Ciudad \ D Je wof o
EMO mmﬁﬁcﬁ-’fiu(ﬁ{%
oy & o ‘

de 2002

* Los documentos dcben identificarse con feeha y origen

© CAVELIER ABOGADOS .
WFPODED1-181 OMINUTA N*12.1.12.6 USA)

Notario Pdblico o Funcionario Autorizado — Notary Public or Attesting Ofici

1 New Bond Street, Box No. 15 138, Worcester, MA,
01615-0¢138, United States of Amerca i

2,3. That the purpase or purposes for which the present Power
of Attormey is granted are comprised within' the -corporation
purposcs set forth in the charter of the reptioned
Corporation/Company.

2.4. That Mrs.(Messrs) J0seph P.-Sullivan
is(arc) awthorized to grant the present Power of Attorney.

City _Worcegter

Sute  Masgachusetts

This 8' day of ‘

o isve
% WE TEWIOO A LA Vi3Ta
Qﬁ_ﬁaﬁzh‘.ilﬂﬂ:fwl\’-‘:~:xs‘.&~f

ZET 1 MAY 2008




APOSTILLE
(Convention de La Haye du 5 octobre 1961)
1. Country: ....vcvecerreeererenes errreretrmmsasceseeanrnssenansensen
This public document .
2. has been signed by ... rtteee e,

p

acting in the capacity of
4. bears the seal/stamp of

...............................................

Certfied
s. 21 P ‘e B.the civiee i ciieiaeens
7. DY v et eteesieerarraeceeats e rtaeretre ey Cereemeans
8. i O
9. Seal/stamp 10. Signature
oCosIA CDll“ o0 A LA VISTa
p P
) ‘ R
| 7 MAY 2008 3%
© CAVELIER ABOGADOS : L o g A
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TRADUCCION OFICIAL No. 1i.22/04a realizada por Diego Vargas, Traductor
-Oficial, Resolucién No. 0001 de 1999 del Ministerio de Justicia y

registrado ante el Ministerio de Relaciones Exteriores de Colombia.

. A continuacién se traducen los selloé y legalizaciones de un
document§ mediante-el cual‘SAINT-GOBAIN CERAMICS & PLASTICS, INCf,

'domiciliada en 1 New Bond Street, .Box No. 15138, Worcester,

Massachusetts 01615-0138, Estadqs Unidos de América, otorga
derechos de representacién y poder ahlos Doctores EMILIO FERRERO,’
tpa. 31929, GONZALO PERDOMO, tpa. 831; LUZ CLEMENCIA DE PAEZ, tpa.

23555 y GERMAN CAVELIER, tpa. 832, domiciliados en la Carreia 4 No.

72-3%5, Bogota 8, Colombia.

Dado y firmado hoy 8 de octubre de 2004 en Worcestex, Massachusetts,

Estados Unidos de América, por Joseph P. Sullivan, Subsecretario.

Firma Firma Ilegible

CERTIFICADd NOTARIAL (SOCIEDAD) por meaio de~la,cual se certifica la
firma anterior del Sefior Joseph P. Sullivan en representacién de
Saint-Gobain Ceramics & Plastics, Inc. y asi mismo se ce;tifica que
la anterior es una sociedad legalmente existente y constituida de.
acuerde a las le?es del Estado de Delaware, domiciliada en 1 New
_Bond Street, ‘Box No. 15138, Worcester, Massachusetts 01615—0138,
Estados Unidos de América. Adicionalmente se certifica que el Sefor
Joseph P. Sullivan estd autorizado para otorgar el presente pode;.

Dado y firmado en la ciudad de Worcester, Estado dottmsmie
. ! E noso

. DCOPIA COINCIOR COm BL ot 1GMALSE
el 8 de OCtubre 'de 2004. ' QVE ME TENIDD A LA vi8T~

A em SIS A G gt
GO T Iy A A A
X Eﬁa‘\“,‘.\"u- b ape M= 2

7 MAY 2008
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JOAN E. FRANK, NOTARIO POBLICO

Comisidn Vence Junic 18 de 2005

El Estado de Massachusetts

William Francis Galvin
Secretario del Estado

APOSTILLA

{(Convention de La Haye du 5 octubre 1961)

1. Pais: Estados Unidos de América

Este documento piublico

2. ha sido firmado por: Joan E. Frank
3. actuando en capacidad de: Notario Pablico X
4. lleva el sello/estampilla de:

.L'
AR L4
el Estado de Massachusetts, cuya comisién vence el 18 Jun." 2005

- -

PR

CERTIFICADO
5. en: Boston, Massachusetts 6. €l: 1 de Noviembre de 2004
7. por: el Secretario del Estado
8. No.: 1028000 ~
" : ) . 4::3.‘ . .
9. Sello/estampilla: GRAN SELLO DEL ESTABO
[ g 98 ,
. - O g
10. Firma: : TS e
Firma ilegible T
William Francis Galvin -
. ¥ . e .
Secretario del Estado d .
- preparade por DGittens .. Y

e
Es traduccidén fiel y completa de la cual se dejdhgap}a

-y

oficina para su confrontacidén.

DVZ/ID-6216/WPCLOO2G/COLO 14496-841-002-3 pe P
X JUAN M~ s, 2T RO BE

é@é’zﬁ’ F.VARE g

TRADUCTOR E INTERPRETE OFiliAL
ESPANOQL - INGLES — INGLES - ES2ANOL
RES. OO0t DE ENERD 4 DE 1999

MINISTERIO DE JUSTICIA 2
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PCT REQUEST

6/8

Criginal (for SUBMISSION |

Vilt-2-1

Declaration: Entitlemaent Lo apply far
and ba granled a pateit

Cracksralion as io e applisants
enitlanient, as al the international Hiling
date, 1o appy for and be granled o
oalent {Rules 417 6) and S1bis, 1{a i)
in a case where lha docfaraltion under
Ruds 44717 is not appropriate.

tlame (LLAST, Firsti

in relation to this international
application

SAINT-GOBAIN CERAMICS & PLASTICS, INC.
is entitled to apply for and be granted
a patent by virtue of the following:

VIl-2-340

vi

an assignment from BIANCHI, Chatherine
to SAINT-GOBAIN CERAMICS ‘& PLASTICS,
INC., dated 19 December 2005
{19.12.2005)

WS 2-11(0
V)

an aggignment from NOOR, Shamshad to
SAINT-GOBAIN CERAMICS & PLASTICS, INC.,
dated 18 Januvary 2006 {18.01.2006)

VIl-2-140
vl

an agsignment from MIRLEY, Christopher
L. to SAINT-GOBAIN CERAMICS & PLASTICS,
INC., dated 03 January 2006 {(03,01.2006)

V2=
v]

an assignment from BAUER, Ralph to
SAINT-GOBAIN CERQMICS & PLASTICS, INC.,
dated 13 December 2005 (13.12.2005)

WI-2-14
v}

an assignment from YENER, Doruk to
SAINT-GOBAIN CERAMICS & PLASTICS, INC.,
dated 30 December 2005 (30.12.2005)
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PCT REQUEST

—————

178

Criginal 1for SUBMISSION §

VIl-3-1 {Declaration: Entitlement to ¢laim
pricrity
Ueclaration a3 to e apphican’s in relation to thig international
antitlement, a8 at tha tornicinna iLng 13 £
dide, o clain the priatity of the earlic appiicatlon
application speciivd Lelow, whure the .
applicant is not the applicant whu tlgd
Ihe earlier application o where e
applicant’s name has chanyud sinte the
iiting of the eatlivt application {Rules
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PIGMENTS AND POLYMER COMPOSITES FORMED THEREOF
FIELD OF THE DISCLOSURE

(0001} The present application is relaied geuerally (o polymer composites and

pigments.

BACKGROUND

[ooezy In general, colored plastics or polymer matcrials are desivable for use in a
variely of applications, such as plastic consumer products and polymer composite
building materials. Such colored plastics and polymer materials provide uuproved
appearance and zesthetic character to the objects inte which they are formed,
Typically, pigments or dycs are added to polywmer materials (o produce the colored

polymer materials.

[0003) However, waditional colored polyiner waterials can fude, lose color, or
tlLlaergo aesthetically displeasing color changes, T'raditional dyés may leach from the
polﬁ'mer material or may lose color or bleach through thermal dcgmdatim{ or
degradation caused by exposure t radiation, such as ulwraviolet electromagnetic
radiation. .Leach'mg is a particular problem for dyes blended in halogenated
polyolefins. As such, polymer materials including such dycs may have poor color

fustness.

[0004] In addition, - dispersion of traditional pigments with polymer materials is
difficult. Poor dispersion leads to swirling and color variability with the colored
polymer material. Further, poor dispersion of the pigment within the plastic article

may lead to undesirable mechanical properties. As such, compatibilizers are typically
| used to disperse pigment within a polymer material. Such compatibilizers include a
variety of organic compounds that aid in dispersing the pigment. In addition,
pigments are dispersed using high shear mechanical processes.  However,
compatibilizers typically are expensive and may also influence mechanical properties

of the colored polymer material.

Ll
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{0005} Accordingly, there is a continyed need within the industry to provide pigments
and plastics having improved lastness, stability and resistance Lo bleaching and color

leaching.

SUMMARY

(0066} In a particular embodiment, a pigment includes an alumina bydrate particulate
winaterial and a dye. ‘The dye is covalently bonded to a surface of the alumina hydrate

pariiculale material.

(0007} In another exemplary cmbodiment, a composite material includes a polymer
matrix and a pigment dispersed in the polymer matrix. The pigment includes an
sluming hydrate particutate matcrial and a dye. ‘The dye is covalently bonded to a

surface of the alumina hydrate particulate material,

(0008] In a further exemplary embodiment, a composite material includes a polymer
matrix inc‘orporating a pigment. The pigment includes & triazine dye covalently
bonded to a surtuce of u boehmite particulute muieria). * The boehmite particulate
material has a specific surface area not greater than about 250m?%g and has an averuge

particle size not greater than about 1000nm.

[(V009) In an additivnal embodiment, a method for forming & pigment includes
providing a slurry comprising an alumina hydrate particulate material and adding a
dye and the shurry to form a pigment slurry, The dye includes a functional group
configured to facilitate covalent bonding uﬁth a surface group of the aluming hydrate

particulate material. '

{0010] In a further embodiment, a method of forming a composite material includes
mixing a pigment and a polymer to form a polymer mixture. The pig;[nclﬁ includes an
alumiﬁa hydrate pafticulate material and a dye covalently bonded to a surface group
of the alumina hydrate barticixlale material. The method also includes melting the

polymer mixture fo form the composite material.

725
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BRIEF DESCRIPTION OF THE DRAWINGS

[0011) The present disclosure may be betier understond, aud i numerous features
and advantages made apparent to those skilled ic. the arl by referencivg the

secolnpanying drawings.

[0012] FiGs. 1,2, 3, and 4 include illustrations of mazerial properties, such as rclative
flex modulus, impact strexagtll, relative percent crystallinity, and T50, of an exemplary

polymer composite,

[0013] The use of the same reference symbaols in diflerent drawings indicates similar

ar identical nems.

DESCRIPTION OF THE DRAWINGS

[0014) In a particular embodimant, a compasite material is formed of a polymer
malrix and a pigmnent. The pigment includes aluming hydrate particulate having o dye
covalently bonded to the sarfece of the alumina hydrate particulate. For example, the
dye may be covalently bonded in place of @ hydrogen and (o un oxygen of a hydroxyl
surface group of the alumina hydrate particulate. In an cxernplary embodiment, the

polymer matrix is formed of a polyolcfin or a halogenated polyolefin.

[0015] In another excmplary embodiment, ¢ method of fonning a pigment iﬁcludes
preparing & shury including afumina hydrate particulure material: The method further
includes adding dye to the slurry to form & pigment shurry. The dye has a functional
'group‘ configured 1o facilitate covalent bonding with the alumina hydrate particuiate
matenial, such as with a hydfoxyl ‘group on the surface of the alumina hydfatc
particulate material. Oﬁcc formed, the pigment sﬁ.wry may be dried and milled to
' produce the pigment. la a particulur embodiment, the pigmcnf may be blended with a
polymer material, such as a thermoplastic polymer, and extruded or melt blended to

form.a composite material.

[0016] In anciemplary embodiment, the composite material includes a polymer
matrix and a pigment dispersed in the polymer matrix. The polymer matrix may be
formed of a thermoplastic polymeric material or of a thermoset polymeric material.
In an example, the polymer matrix is formed of 4 thermoplastic polymer, such as a

polyolefin or a halogenated polyolefin. For example, the thermoplastic polymer may

T
[’ ]
t
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*include a polymer, a polymer blend, or a copolymer tormed from a monomer, such as
ethylene, propylene, vinyi chloride, vinylidene chloride, vinyl fluoride, vinylidene
fluoride, tctrafluoracthylene, chloromifluoroethylene or combinations thereol.  As
such, a thermoplastic polymer may include polyvsth}'lcuc, polypropylene,
polyvinylchloride (PVC), polyvinylidenechloride (PVDC), polyvinyltlouride (PVF),
polyvinylidenefluoride PVDE), poiytctraﬂudroethylene (PTFE),
polychlorotrifluoroethylene (PCTFE), or combinations thereof. In a further
exemplary embodiment, the thermoplastic polynier may include a polymer, a polymer
blend, or a copolymer including a polyacrylale, such as polymethylmethacrylate
(PMMA), polymethyl acrylate (PMA), polyacrylic acid (PAA), polybutyl acrylate
(PBA); a polyamide, such as nylon 6, nylon 11, nylon 12; a polyester, such as
polyethylene terephthalate (PET), or polybuiylene terephthalute  (PBT);
polyurethane; a polycarbonate; or cellulose, inclﬁdiug esters or nitrates thereof. In an
additional example, the thermoplastic polymer miay be a polymer, a polymer blend, ar
a copolymer including ethyl vinyl acetate (EVA), ethyl vinyl alcohol: (JEVOH),
ethylene propylene dienc monomer (l‘lPDM), polymethytpertene (PMD), polycthylenc
" oxide (PEQ), or polyetheretherketone (PEEK).

. [0017] Alernatively, the polymer matrix may be formed of a thermoset polymer. For -

example, the polymer matrix may be formed of a polymer, such as epoxy, phenolic
resin, melamine, furan, wrea-formaldchyde, polyurcthane, silicone, vinyl ester, or

unsaturated polyester resin.

{001%) In an Exemplary émquiment, the composite material includes a pigment
dispersed in the polymer matrix. The pigment includes alumina hydrate particulate
material having a dye covalently bopded to the surface of the alumina hydrate
particulate.

[001Y] In general, the alumina hydrate particulatc matenal includes hydrated alumina
chnfonning to the fonmﬁla: Al (OH) 0y, where 0 <u<3andb= (3-a)/2. In general,
the alumina hydrate particulate material has a water content of about 1% to about 38%

by weight, such as about 15% to about 38% water content by weight. In a particular
| embodiment, the alumina hydrate particulate material is free of non-alumina ceramic
materials, and, in particular, is free of silica and aluminosilicate materials. By way of

example, when a=( tﬁe formula corregponds to alumina (AlgO;),.

-4-
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[0020] Alumina hydrate particulate materials can mclude almninem hydroxides, such
as ATH (aluminwn wi-hydroxide), in mineral forms known commonly as gibbsite,
bayerite, or bauxite, or can include alumina monohydrate, also referred (o a3
bochmite.  Such mineral form alwninum hydroxides can formy alumina hydrate
particulate material usetul i forining the pigment or can be used as an aluminous
precursor, for further processing, such as in 2 seeded hydrothermal treatment,

described o more detail below,

[0021) According o an embodiment, the aluming hydrate particles have an aspect
ratio, defined as the ratio of the longest dimension to the next longest dunension
- perpendicular 10 the lonpest dimension, gencrally at least sbout 2:1, and, i parlicular,
al least about 3:1, such as ut least about 4:1, or at least about 6:1. Particular
embodiments have relatively elongated particles, such as at least about 8:1, at least

about 10:1, and, in particutar examples, at least about 14:1.

[0022] With particular reference to the morphologies of the alumina hydrate particles,
different morphologics are available, such as needle-shaped, ellipsoidal-shaped, und
platelet-shaped particles. For example, particles having a needle-shaped morphology
may be further churacterized with reference to a secondary aspect ratio defined as the
ratio of the second longest dimension to the third longest dimension perpandicular to
the first and sccond longest dimensions, The secondary aspect ratio of needle-shaped
" particles is generally not grealer than ubout 3:i, typically not greater than about 2:1,
or not greater than about ).5:1, and ofientimes about 1:1. The secondary aspect ratio
gencrally describes the cross-sectional geometry of the particles in a ‘plane
perpendicular to the longest dimension. It is noted that since the term aspect ratio is
used herein to denote the ratic of the longest dimension to the next.longest dimension,

it may be referred as the primary éspect ratio.

[0023)] -Accurding 1o another ernbodiment, the alumina hydrate particles can be plaicy
or platelet-shaped particles generallylf of an ‘elongatcd structure having a primary
aspect ratios described above in connection with the needle-shaped particles.
However, platelet-shaped particles generally have opposite major surfaces, the
" opposite major surfaces being generally planar and generaily parallel to each other. In
' addition, the platelet-shaped particles may be characterized as having a secondary

aspect ratio greater than that of needle-shaped particles, generally at least about 3:1,

-5
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such as a1 leust ubout 6:1, or at least about 10:1. Typically, the shortest dimension or
edge dimension, perpendicutar 10 the opposite major surfaces or taces, is generally
less than 30 nanomeicrs, such as less than abour 40 nanometers, or less than about 30

nanometers.

(0024} According w another embodiment, the alunine hydrate particles can be
ellipsoidal-shaped particles generally of an elonguted steucrure having a prifnury
aspect ratio described above in connection with the needle-shaped particles. In
addition, the ¢llipsoidal-shaped particles may be charactzrized as having s sccondary

aspect ratio not greater than about 2: 1, not greater than about 1.5:1, or aboat 1:1.

[0025] Ahflofphology of the aluning hydrate purticulate material may be [urther
“defined in (cems of particle size aud, more particularly, average particle size. As used
herein, the “average particle size” is used to denote the average longest or length
dimension of the particles. (enerally, the average particle size is not greater than
aboui 1000 nanomcters, such as about 75 panometers to about 1000 nanometers. For
example, the average particle sizes may be not greater thas about 800 nanometers, not
greater than ubout 500 nanometers, or not greater than about 300 nanometers. In the
context of .fine particulate material, embodiments have a particle size not greater than

250 nanometers, such as not greater than 225 panometers. Due 10 process coustraints

of certain embodiments, the smallest average particle size is generally at least about

75 nanomelers, such as al least about 100 nanometérs, or al least about 135

nanomeiers.

[0026] Due to the elongated morphology of the pardicles, conventional
characterization technology is generally inadequate to measure average paricle size,
since characterization technology is generally based upon an assumption that the
particles are spherical or near-spherical. Accordingly, average particle Size was
determined by taking multiple representative samples and physically measuring the
particle sizes found in rcpreéentativc samples. Such samples may be taken by various
characterization techniques, such as by scanning electron microscopy (SEM). The
term average particle size also denotes primary particle size, rclated to the
individually identifiable particles, whether dispersed or agglomerated forms. Of
course, agglomerates have a comparatively larger average particle size, and the

present disclosure docs not focus on agglomerate sizing.
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[0027] In adduion to aspect ratio and average parlicle s of the aluming hydrate
paticulars material, momkology of the padiculude  muteriat may be furiber
chalacterized in tenms of specific sur.tacvrzz ured.  Merein, 3pu;u:iﬁc- surface mea ot the
parii;ulate material relatey 1o apecifle surluee area as measurable by the commonly
avai-labic BET techuigue. .&ccm{l_ing tn. smbodimeniz lievin, tiu: aluming hydruie'
 particulate material hag a specific sufuge aren, generally not less than about 10 e,
such as nol less thon about 20 lnzfg., 0w g, or not less than about 4 m L. 3ince
specilic surface wea is a finclion of partcle morphalogy ad well as parlicls size,
senerally the specific’ sarface wren of embodiments is oot preater then about 250 me,
such as not g:eateﬁ' than about 200 m3g or not greater than about 100 ﬂfa‘g.- in
particular, the swface avea may be ubout 50 mig 1 250 mYy Inoan exsmplary
emmbodimenrt, needle shaped aluming bydrate parliculate has a specific surface area of
about 100 1‘11éfg to aboul 250 1i'/e. In anether exeplary embodinent, platetet shapod
aluming hydrate paticulate has @ apeeific surface area about 50 m¥g abour 98

m’/g,

[0028] In a particular embodimwnt, when a Iy approximately une (1) within the
genwral farmula: Al (OH Oy, where U <a <3 und b = {3-a)/2, the aluming hydrate
material corresponds to boghoite.  More genu:ailj-r; the lrm “boehmile™ i3 used
herein to depote alumina h}'-l:lrat’t:s cluding muneral boehenite, typically . being
AlbD3-HO and having a water conlent on .ﬂm order ol 15%, 35 well as
psuedoboehnuite, having a water éﬂlltﬂnt greater than 15%, sach as 20-3 8% by weight.
As such, the lerm “hoshmite” will be used to denote alumina liydrates having 15% to
8% wa‘fer content, such s 15% to 30% water contant by weight Tt is noted that
boehmite (including psuedoboehmile} has a particular and identifiable crystal
structure, apd accnr:iing,l}' uttique  X-ray difﬁuctimlu pattern, and as such, is
distinpuished from other aluminous materials including other hydrated aluminas.

Boshmite can be obtained by processing aluminous minerals, éuq_h as an zluminous

precursor throuph a seeded processing puthway, to provide desitable morpholegy and

- particle characteristics. , ;

[00291 Aceording 1o one emhodiment, the boshmite particles have an aspect ratio of
at least gbout 2:1, and particularly at least 3:1, at least 4:1, or at least 6:1. Iﬁdeed,

certain embodiments have relatively elongated pariicies, such. as not less than 8:7, uot
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less than 10:1, and in some cases, not less than 141, Like the aluminous materials
previously discussed, the bocluuiie has various marphelogies, such as needle-shaped,

ellipsoidal-shaped, and platclei-shaped particles.

{0030] Turning to the dctai‘ls of the processes by which the boelimite particulmcv
material may be manufactured, generally ellipsoid, necdle, or platelet-shaped
bochmite particles are formed from a boelmite precursor, typically an aluminous
matenal including bauxitic minerals, by hydrothermal treattnent .as  gencrally
described in the commonly owned patent described above, US Patent 4,797,119,
Morc specifically, the boehmiie particulate material may ‘be formed by combining the
boehmile precursor and boehmitc seeds in suspension, exposing the suspension
(alternatively sol or slurry) to hews treatment to cause conversion of the raw material
into boehmite particulate material, further influenced by the boehmite seeds provided
in su:;p.cnsionl Heating is gencrally carried out in an awtogsuous environment, that is,
in-an autoclave, such thai an elevated pressure is gencrated during processing. The pH

of the suspension is generally selected from a value of less thun 7 or greater than 8,

" apd the boehmite secd material has a particle size finer than about 0.5 microns.

Generally, the sced particles are present in an amount greater than about 1% by
weight of the boehmite precursor (caleulated as Al2O;), and heating is carried out at &
temperature greater than about 120°C, such as greuter than about 125°C, or even

greater than about 130°C, and at a pressure that is autogenously generated, typically

" around 30 psi.

[0031] The p'articulalc material may be fabricated with extended hydrothermal -

conditions combined with relatively low seeding levels and acidic pH, resulting in
preferential growth of boehmite along one uxis or two axes. Longer hydrothermal
treatment may be used to produce even longer and higher aspect ratio of the boehmite

particles and/or lafger particles in general.

[0032) Following heat treatment, such as byhhydromermz_xl treatment, and bochmite '

conversion, the liquid content is gererally removed, such as through an ultrafiltration
process or by heat’ treatment to evaporate the remaining liquid. Thcreafter, the
resulting mass is generally crushed, such t0 100 mesh. It is noted that the particulate

size described herein generalfy describes the single crystalli.tes formed through

PCT/YS2006/043 401
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processing, rather than the aggregates, which may remain in certain embodiments

{c.g., for those products that call for an aggregated material),

[0033] Several variables may be modified during the processing of the boelunite raw
matcrial 1o effect the desired morpholugy. These variables notably include the weight
ratlo, that is, the ratio of boehmite precursor to boehmite seed, the particular type or
species of acid or basc used during processing (as well as the relative pH level), and
the temperature (which is directly proportional 10 pressure in an autogenous

hydrothermal environment) of the systemn.

[0034) In particular, when the' weight ratio is modified while holding the other
“variables constunt, the shape and size of the particles forming the boehmite particulaie
material are modified. For example, when processing is performed at 180°C for two
hours in a 2 weighl % nitric acid solution, a 90:10 ATH:boehunite seed ratio forms
needle-shaped particles (ATH being a species of buclunite precarsor), In‘contrast,
whex_n.thc ATH:boehmite seed ratio is reduced to a value of 80:20, the pgu‘ticies
become more elliptically shaped. Still ﬁn'thef, when the ratio is' further reduced to
60:40, the particles bccpme nehr-sphericul. Accordingly, most typically the ratio of
boehmite precursor to boehumite seeds is not less than about 60:40, such as not less
-than about 70:30 or not less than about 80:20. However, to ensure adequate seeding
levels to promote the finc pmiculate morphology that la desired, the weight ratio of
bochmite precm.'sor to bochmite seeds is generally not greater than about 98:2. Basced
on the foregoing, an increase in weight ratio generally increascs aspect ratio, while a

decrease in wéight ratio generally decreases aspect ratio.

{0035] Further, when the type of acid or base is modified, holding the other variab.les
constant, the shape (e.g., aspect ratio} and size of the particles are affected. For

example, when processing is performed at 180°C for two hours with an

ATH:bochmite seed ratio of 90:10 in a 2 weight % nitric acid solution, the

synthesized particles are generally needle-shaped. In contrast, .when the acid is

substituted with HCI at 4 content of 1 weight % or lcss, the synthesized particles are

generally near spherical. When 2 weight % or higher of HCI is utilized, the -

synthesized particles become generally ﬁcedlc-shaped. At 1 weight % formic acid,
the synthesized particles are platelet-shaped. Further, with use of a basic solution,
such as 1 weight % KOH, the synthesized particles are platelet-shaped. If a mixture of

-9.
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acids and bases is utilized, such as | weight % KO and 0.7 weight % nitric acid, the
morphotogy of the synthesized particles is platelet-shaped. Noteworthy, the above
weight % values of the acids and bases ure based on the solids content only of the
respective solid suspensions or slurrics, and arc not bused on the total weight % of the

total weight of the slurries.

[0036] Suitable acids and bases include mineral acids such as nitric acid, orgenic
acids such as formic acid, halogen acids such as hydrochioric acid, and acidic salts
such as aluminum nitrate and magnesium sulfate.  Effective bases include, for
example, amines including apwnonia, alkali hydroxides such as potassium hydroxichf,

alkaline hydroxides such as calcium hydroxide, and basic salts.

[0037] Still further, when temperuture is modified while holding other variables
constant, typically changes are manifested in particle size. For example, when
processing is curricd out at an ATH:bochmile seed ratio of 90:10 in a 2 weight %

nitric acid solution at 150°C for twe hours, the crystalline size from XRD (x-ray

diffraction characterization) wus found to be 115 Angstroms. However, at 160°C the

average particle size was found (o be 143 Angstroms. Accordingly, as lemperature is
increased, particle size is also increased, representing a divectly proporiional

relationship between particie size and temperature.

[0038] According to embodiments described herein, a relatively powerful and flexible
process methodology may be employed to engineer dcslred morphologies into the
" precursor bochmite product. Of particulaf significance, embodiments utilize seeded
processmg resulting in a cost-effectwe processing route with a high degree of process
control which may result in desired fine average particle sizes as well as controlled
particle size distributions. The combination of (i) identifying and controlling key

variables in the process methodology, such as weight ratio, acid and base species and

temperature, and (ii) seedirig-based technology is of particular significance, providing

repeatable and controllable processing of desired boehmite particulate material

morphoiogies.

"[0039] The pigment is formed of an alumina hydratc, such as an alumina hydrate as
described above, covalently bonded to a dye. In an exemplary embodiment, the dye is

an organic dye. For example, the dye may be an organic dys, such as an anthracene

-10-
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dye, an 2zo dye, an acndine d.ye, an azine dye, an oxazine dye, a thijazine dyc, a
quinoline dye, a polymethine dye, a hydrazone dye, a triazine dye, a porphyrin dye, a
porphyrazine dye, a sulfur dye, a qunacridone dye, u formazane dye, a nitro dye, a
nitroso dye, an azomcthine dye ur'a polyol dye. In o parlicular embodiment, the dye
includes a trivzine dye, such as Cibucron HD200% (red), PBN-GR (red), C-2BL (red),
FN-2BL (red), PBOR-GR150% (brown), CB (navy), or FN-B (navy), each available
from Ciba Specialty Chemicals. [In ancther embodiment; the dye includes a polyol

dye.

(0040] I = particulur ciubodiment, the dye includes @ functivnal group configured to
facilitate covalenl bonding with the alumina hydrate. For example, the tfunctionud
group may updergo a reaction to form a covalent bond with oxygen of a hydroxyl
group on the surface of the alumina hyLirate particulate. In parlicular, the function
group may facilitate nucleophilic substitution or nucleophilié addition with a hydroxy}
group on the surface of Lh;e alumina hydmfc particulate, such as forming a covalent
bond with oxygen of the hydroxyl group in pluce of the hydrogen. An excmplary
. functional group includes a halogen atown, such as tluoriue, chlorine, or bromine.
Another example of a functional group includes sulfatoethylsolfone. A further
exemplary functional group may include silanol, zirconate, titanate, carboxylic acid
and esters, aldehyde, sulphonic acid, or phosphonic acid. Typically, the functional
group is attached to a carbon atom of the organic dye, such as a carbon atom of a
functional ring of the orgaanic dyc. Ina paftic-ula.r embodiment, the functional group is

bonded to a carbon atom of the triazine ring of the dye:

[0041]) Evidence of the covalent bonding of the dye to the surface of the alumina
hydrate particuiatf: material, as opposed to a weak secondary bonding mechanism on
the surface of the particle or an intercalation mechanism between the layers of a
material, is illugtrated in Table 1, provided bélow. Table 1 illustrates the avcrage
binding energy of surface aluminum atoms and oxygeh atoms of an alumina hydrate
particulate material (in this case, boehmite) and compares these results to a sample
containing boehmite and a dye. -The average binding encigies of the surface
aluminum and oxygén atoms are measured using Auger spectroscopy. Table 1
- demonstrates an attenuation of the uverage binding energy of aluminum atoms and un

increase in the average binding energy of oxygen atoms on the surface of the alumina
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hydrate particulate material after the addition of the dye, indicaiing covalent bonding

between the dye and oxygen atoms ou the surface of the boehmite particles.

Sample ID Al O
Boehmite: ,
BE (eV) 1389.15 509.9
Atomic % 47.84 52.16
-+ Boehmite + Dye ‘
BE (eV) 1388.94 : 510.34
Atomic % 44.02 54,52

Table 11 Auger Spectroscopy of two samples demonstrating the change in binding

coergies of Al and O atoms on the surface of the bochmite with the addition of a dye.

(0042] To form the pigment, the Hyc may be reacted with particulate alumnina hydrate.
" For example, a slurry may be {ormed of the particulute alwoina hydrate. The slurry
may include an aqueous liquid or an organic liquid.  In un exemplary émbodiment,
the shury is an aqueous Slurry that includes not greater than about 30 wt% alumina
hydrale particulate, such as not greater than about 20 wt% or not greater than about 15
wi% alumina hydrate particulate. In a further exemplary embodiment, the slurry has a

pH not greater than about 7.0, such as not greater than about 5.0.

. [0043) Tnan exemplary method, the slurry is heated to within a range of about 25°C
to about 100°C, such as about 40°C w about 80°C. A dye having a functional group
conﬁgured to facilitate covalent bonding to the alumina bydrate is added to the slurry:
In an exemplary embodiment, the dye may be included in a dye solution that is added
to the slurry. [n a particular example, the dye solution is an aqueous solution
including not greater than about 10 wt’% dye. In another example, the dye may be a
powder added to the slurry. The slurry may be mechémcsilly mixed or agitated.

[0044) Once the pigment has formed, the pigment may be dried. For example, the
pigment may be spray dried. The dried pigments-may be milled, such as through ball
milling, to form a pigment powder.

(0045]) When a thermoplastic polymer forms the polymer matrix, the method of

forming the composite material includes dry mixing the polymer with the pigment to

-12 -
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form a polymer mixture. The pulymer mixture may be melt to form the composite.
For example, the polymer mixture may be extruded.  Alternatively, the polymer

nuxture may be melt blendzd.

j0046] When a thermoset polymer forms the polymer matrix, the methud of [oruing
the composilé material includes blending a pigment wilth a solution of polymer
precursor.  For example, a dry pigment may be mixed with the solution under high
shear conditions. [n another example, a pigment solution may be mixed with the

polyiner precursor solulion.

[0047] In an exemplary erubodiment, the composite material includes about 2 wi% to
about 25 W% pigment. For exaple, the composite material includes about 3 wt¥% o
about 10 wi% pigment. Iu addilion, the composite material may mclude abour 60
wi% to about 98 wi1% polymer material, such as about 70 wi% to about 95 wt%
polymer material. While the compositions are expressed in percentages, such as
weight percentages, it is understood that specification of a percentage of & particular
component affects the percentage of other components within a composition and in no
way can the cumulative percentage of all components be greater than one hundred

percent.

{0048] In addition to the pigment, the compesite may also include compatiblizers,
fillers, antioxidants, ultraviolet radiation absorbers, plasticizer or a combination
thereof. For‘ “example, the composite may include a plasticizer to iwmprove
processability. In another cxample, the composite may include an antioxidant or an
ultraviolet radiation absorber to improve weatherability. In a further embodiment, the
composite may include a compatibilizer to iluprovf: compatibility between polymers
of a polymer blend or to improve dispersion of the pigment. Alternatively, the dye
covalently bonded to the alumina hydrate particulate may prpvidc compatibilizing
properties. In a particular embodiment, the composite 1s ﬁee of compatibilizer, while

exhibiting equivalent or enhanced dispersion of the alumina hydrate particulate.

[0049] According to an exemplary embodiment, a composite material including a
" polymer matrix and an alumina hydrate particulate material having a dye covalently
bonded to the surface of the alwmina hydréte particle has an improved relative flex

modulus as compared to the relative flex modulus of the polymer matrix without
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alumina hydrate particulate material. In an cmbodiment, the composite has an
improved relative flex modulus of at least about 5%, such as at least 8%, at least 10%,
or at least 15%, compared 1o the refatve flex modulus of the polymer matrix without

alumina hydrate particulate material.

[0050} In another exemplary embodiment, a composite material including a polymer
matrix and an alumina hydrate particulate material having a covalently bonded dye
has an improved impact steength as compared to the impact stength of a polymer
matrix having an equivalent loading of alumina hydrate particulate material without
the covalenty bonded dye. As such, in cerlain embodimients, the composite having a
polymer. mauix and pigment demonstrates an improvement in itpact strength of al
least about 5%, such as at least about 8%, or at least about 10% when curnpéred toa
composite material haviug an alumina llygifatc. particulate material without a

cwalenﬂy bonded dye.

[0051] In a further cxemplary embodiment, the relative percent crystallinily of the
composite material is improved for compasiles having a particular solids loadings
content of alumina hydrat¢ particulate material and a covalently bonded dye.
According to one embodiment, a composite matcrial haviag a po‘lymer matrix with a
solids loading of at least Swit% of an alumina hydrate particulate material including a
covalently bonded dye has an increasc in the relative percent crystallinity of at least
about 5% as compared to a polymer matrix without pigment. In another embodirﬁe111,
the.increa'lsc in the relative percent crystalimity is at least ubout 8%, such as at least
about 10%, or at least about 11% for & composite material compared to a polymer
matrix without pigment. Acéordiqg to a further cmbodiment, composite material
having a greater solids loading content, such as about 10wt% of an alumina hydrate
particulate métcrial,demonstrates an jncrease in the relative percent crystallinity of at
least aboui 5%, such as at least about 7% or at least about 10% as compared to a non-

composite polymer matrix.

(0052) The addition of an alumina-hydrate particulate matcrial having a covalently
bonded dye to the surface of the alumina hydrate particle provides other improved
characteristics, such as higher TS0. The T50 is the temperature at which the sample
has half of its oriéinal sample weight in a thermogravimetric analysis. In an

exemplary embodiment, the TS50 of a composite con;uhxing a polymer matrix

-14-
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incorporating an alumina hydraie pacticulaie material having a covalently bonded dye
is improved compared 0 a non-colposiie polymer matrix. According to one
embodiment, a composite containing a polymer malrix incorporating an alumina
hydrate particulate material with a covalently bonded dye has an lucreased T50 of at
least about 1%, such as at least aboui 3%, ur at least about 10% compared to a nen-

composite polymer mainx.
[0053) EXAMPLES

[2054]. Example 1, Pigment syothesis

[0055) A boehmite particulate material, processed as deseribed above, 15 provided as
the wlumina hydrate particulate marter. The boehmite has a needle-shaped
morphology and is loaded into an aquéou:s solvent 40 form a boehmite sol having a
solids loading of about 15wi% boehmite. The pH of the beehmite sol is acidic and’
maintained in a range of about 3.0 to 4.0, while the sol is heated lo a temperaturc of .

about 60°C to 70°C and mixed.

[0056) A dye solution is formed by combining 0.3 grams of a triazine dye having a
sulfatoethylsulfone functional group in 400mt of deionized watcr. The dye solution is

heated to a temperature of about 60°C to 70°C and mixed.

[0057] The dye solution is added to the boehmite sol while mixing is continued for
about 2 hours at u temperature of 60°C to 70°C to form a pi gﬁwnt sol. After mixing,
the pigment sol is cooled, excess liquid is decanted and the pigment sol is dried either
by frecze drying or rotary drum drying lo form a pigment powder. The pigment

powder 1s then milled in a ball will for about 2 hours to break up agglomerates,
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(0058} Example 2. Composite

[0059] The pigment powder is compounded with polypropylene polymer matrix.
Compounding is performed in a 30 mu, 40:1 L/D, ZSK-30co-rotating witcrmeshing
twin extruder by Wemer & Pilvidered, running at 400 rpm. Zone temperature set
points incrementally increase from 388°F at a first zone fo 450°F, with the die
teniperalure set at 450°F. Polypropylene in powder form is mixed with red dye
boehmite, which may be lumu,d from needle-shaped boehmite and CIBACROM
HID200% in accordance withs the welhod of Example 1, ir a plastic bag. ‘The mlxtu:e

is placed in a feed hopper of the twin extruder and the feed rate is approximately 20
Ib/hr.

[0060] Samples are forined through molding using a Van Dora 120HT machinc,
which is equipped with a standard 3-zone screw with # dimmeter of 38 mm (1.5 in)
and a compression ratio of 3:1, Al the tp of the scr.ew is a check ring to reduce
backflow during injéciion. The barrel is heated electrically by three heater bands and
lhe nozzle is also heated by a heater band. The temperature profile increases from
380°F at the feed throat to 440°F at the nozzle.

[0061] The mold is water cooled to 8U°F. A clamping force is sct to approximately
78 tous. The dosage size is 1.1 inches, which relates to an actual mjectlon volumne of
approximately 1.7 cuin. After injection, the hold pressure is approximately 1000- 1200

psi and the hold time is approximately 10 seconds.

- [0062] R.Cfﬁl‘ri;lg to FIG. 1, the composite including polypropylenc and a needle-
‘shaped boehmite having a covalently bonded dye, exhibits improved relative flex
modulus compared to the relative flex modulus of polypropylene As tllustrated in
FIG. 1, a composite having 1wt% p:gment demonstrates approximately a 15%
incréase and a 10wt% pigment illustrates an increase of the relative flex modulus of

approximatély 21% compared to the polypropylene without pigment.

{0063] In an exemplary embodiment, the pigmented polypropylene exhibits improved

impact strength. For example, referring to FIG. 2, the impact strength of a composite

including polypropylene and various solids loading of boehmite having covalently

bonded dye is compared to the impact strength of a coinpositc including

216 -
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polyprupylenc and bochmite without the covalenily bonded dye. As illusirated in
FIG. 2, each of thc composites incorporating the dye demonstrates an improved
impact strength over samples of equivalent solids loading of buciunu._ without the

cnvalenlly bonded dye.

{0064] In a particular embodiment, composites 'mcludixig polypropylene and ptgment
exhibit increased relative percent crystallinity. Rcferring to FIG. 3, the relative
percent erystallinity of polypropylenc is compared to the relative percent crysiallinity
of composites including polypropylene and various loading percentages of hochmile
with a covalently bonded dye. As illustrated in FIG. 3, the coxﬁposite material having
Swi% of boehmite and a covalently bonded .dyc demonstrates an increuse in relative
percent crystallinity of about 11%, and the composite sample containing 10wit% of
boehmite baving a covalently bondcdldye demonstrates an increase in the relative
percent crystallinity of about 9% when compared to the nou-composite polypropylene

:sample.

[0065] Referring to FIG. 4, the TS0 of polypropylene is compared to the TS0 of
composites including polypropylene und pigment. As illustrated in FIG, 4, the
cownposite material haviugﬂ3.0 wi% of pigment demonstrates an increase in TS0 of
1.29% compared to the non-composite polypropylene S;ample. The composite sample
including 5.0 wt% pigment demonstrates an increase in TS50 of 3.22% and ihe bamplc,
including 10.0 wt% pigment demonstrates an ulbl“edbc in-the measured 150 ot 10.9%

when compared to the non-composite polyprupylpne sample.

[0066] Aspects of the prescnf invention enable utilization of the boehmite particulate
material in a wide variety of applications, such as in abplicatioxis requiring higher
hardness and/or involving high temperature processing, such as melt processing of
fluorinated polymers. Properties of flame retardance, UV protection, weatherability,

chemical resistance, thermal conductivity, and electrical resistance make the present

pigment a significant industrial material. Other uses include inplementation as an’

additive to paper, as an ink absorbent in inkjet printing, as a filtration media, or as an
gbrasive in demandmg, chemical mechanical polishing used in the clectromcs
industry.
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[0067) While the invention has been illustrated and described in the conwxt of

specific embodiments, it is not intended to be limited to the details shown, since

various modifications and substitutions can be made withour departing in zm}-" way

from the scopc of the present invention. For examijlc: additional or equivalent

substitutes can be provided and additional or equivalent production steps can be

employed.  As such, further modifications and equivalents of the invention herein

disclosed inay occur to persons skilled in the wt using no more than routine

experimentation, and all sucii modifications and eﬁuivalsms are believed to be within

the scope of the in\-icntio'n as definud by the following claims.
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WHAT IS CLAIMED IS:

1. A pigment comprising an alumina hydrate particulale muterial and 4 dye,
the dye beiug covalently bonded to @ surface ot the alumina hydrate particulate

material,

2. The pigmment of claim 1, wherein the alumina hydrate particulate material

has a general composition of Al (OH),0y, where 0 <a <3 and b= (3-a)/2.

q

3. 'The pigment of claim 2, wherein the alumina Liydrate particulate material

comprises 1% to 38% water content by weight.

. 4. The pigment of claim 3, whercin the alwnina hydrate particulate matérial

comprises 15% to 38% water contenl by iweight.

5. The pigment of claim 1, wherein the aluming hydrate particulate raterial

has a speeific surfiace area not greater than about 250m%g. |

6. The pigment of claim 5, wherein the specific surface area is not greater
than about 200m?/g.

7. The pigment of claim 6, wherein the specific surfuce arca is not grester

than about 100m?¥g..

8. The pigment of claim 1, wherein the alumina hydrate particulate material

has a longest dimension not greater than about 1000nm.

9. The pigment of claim 8, wherein the longest dimension is not greater than

about 800nm.

10. The pigment of claim 9,’wherein the longest dimension is not greater than
about 500nm.

11. The pigment of claim 1, wherein the alumina hydrate particulate material

has an aspect ratio of at least about 2:1.
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12. The pigment of claim 11, wherein the aspect ratio i$ at least about 4:1.
13. 'The pigment of clainy 12, wherzin the aspect ratio is at least about 6:1.

14. The pigment of claim |, whereins the wlumina hydraie particulate material
comprises platelet-shaped particles having a secondary aspect ratio of not less than

about 3:1.

15. The pigment of claim 1, wherein the alumina hydrate particulute material
comprises necdle-shuped particles having a secondary aspect ratio of not greater thun

about 3:1.

16, The pigment of claim 1, wherein the alurina hydrate particulate material
comprises ellipsoidal-shaped particles having a secondary aspect ralio of not greater

than about 2:1.

17. The pigment of claim 1, wherein the dye is sclected {rom the group
consisting of anthracene dyc‘s, azo dyes, acridine dyes, azine dyes, oxazine dyes,
thiazine dyes, quinoline dyes, polymethine dyes, hydrazone dyes, triazine dyes,
porphyrin dyes, porphyrazine dyes, sulfur dyes, quinacridone dyes, formazane d}'és,

nitro dyes, nitroso dyés, azomethine dyes, and polyol dycs.
18. The pigment of claimi 17, wherein the dye is triazine dye.

19. The pigment of claim 1, wherein the dye is covalently bonded in place of
a hydrogen of a hydroxyl group un the surface of the alumina hydrate particulate .
material.

20. A compositc material comprising: .

a polymer mafrix; and -

a pigment dispersed in the polymer meitri:;, the pigment comprising an alumina
hydrate particulate material and a dye, the dye being covalently bonded

to a surfuce of the alumina hydrate particulate material.
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21, The composite material of claim 20, wherein the alwnina hydrate
particulate material has a general composition of Al (OH).Oy, where 0 <a <3 and b

= (3-2)/2.

22. ‘The composite material of claim 21, wherein the alumina hydraw

particulate material comprises 1% Lo 38% water content.

23.  The composite material of claim 20, wheiein” the alumina hydrate

particulate material has a specific surface area not grealer than about 250m?/g.

24, The composite material of claim 20, wherein the alumina hydrate

particulate inaterial has a jongest dimension uot greater than about 1000nm.

25. The composite material of claim 24, whercin the jongest dimension is not

greater than aboul §00nm.

3

26. ‘The composite naterial of claim 20, whercin the alumina hydrate
P Y

particulate material has an aspect ratio of at least about 2:1.

27. The composite material of claim 26, wherein the aspect ratio is at least

about 4:1.

28. The composite malerial of claimi 20, whercin the alumina hydrate
particulate material comprises primarily one of platelet-shaped particles, needle-

shaped particles, and an ellipsoidal-shaped particles.

29. The composite material of claim 20, wherein the dye is selected from the
group consisting of anthracene dyes, azo dyes, acridine dyes, azine dyes, oxazine
dyes, thiazine dyes, quinoline dyes, polymethine dyés, hydrazone dyes, triazine dyes,
‘porphyr'm dyes, porphyrazine dyes, sulfur dyes, quinacridone dyes, furmazane dyes,
nitro dyes, nitroso dyes, azomethine dyes, and polyol dye. 4

30. The composite material of claim 29, wherein the dye is triazine dye.

- 21 -
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31. The composite material of claim 20, wherein the dye is covalently bonded
in place of a hydrogen atom of a hydroxyl group on the surface alumina hydrae

particulate material.

32. 'The composite material of claim 20, wherein the composite materials
comprises about 2w1% to about 25 wt% of the pigment hased on the total weigh of the
composite material. '

33. The compuosite material of claim 32, wherein the composite matcrial
comprises about 5wt% (o about 10 wt% of the pigment based on the tolal weight of

the comnposite material.

34. The composite material of clain 20, wherein the polymer inatrix is
selected from the group éonsisting of polyacrylates, polyamides, polyesters,

“polyurethancs, polycarbonates, and cellulose.

35. The composite material of claim 20, whercin the polymer matrix is

- selected from the group consisting of polyoleting und halogenated polyolefins.

36. The composite material of claim 35, wherein the polymer matrix is

polypropylene.

37. The composite material of claim 35, wherein the polymer matrix is

pquvinylchloffdc.

38. The composite material of claim 20, wherein the composite material has a
relative flex modulus increage of at least about 5% compared to ‘a relative flex

modutus of the polymer matrix without alumina hydrate particulate material.

39, The composite material of claim 38, wherein the composite mauterial has a
rclative flex modulus increase of at least about ‘8% compared to a relative flex

modulus of the polymer matrix without atumina hydrate particulate material.

40. The composite material of claim 20, wherein the coqlpositc maierial has

an impact strength at leust about 5% higher than the composite material having an

-22 -

3



WO 2007/056404 ’ PCTIUS2006/043401

equivalent loading of alunina hydrate particulate material without covalently bonded

dye.

4. The composite malerial ot claim 40, wherein the composite material has
an unpact strength at least about 8% higher than the composite material having an
equivalent loading of aluning hydrate particulate material without covalently bonded

dye.

42. The composite material of claim 20, wherein the composite materiul has a
relative percent crystallinity. increase of at least about 5% for the composite material
imving at least about 5wit% wlumina hydrate particulate material comparcd to the
relative percent crystallinity of a polymer matrix without ajumina hydrate particulate

matenal. . -

43. The composite material of claim 20, wherein the composite material has a

TS50 temperature at least about 1% higher than the polymer miatrix without alumina

bydrale particulate malcrial.

44. A composite material comprising:

a polymer matrix incorporating a ﬁigllltllt, the pigment comprising a wiazine
dye covalently bonded to a surface of 4 boehmite particulate material,
the boehmitc parﬁculaie materia) having a specific surface area not

_greater than about 250m¥g and an average particle size not greater

than about 1000nm.

45. The composite material of claim 44, wherein the composite material

comprises about 2 wt% to about 25 wt% boehmite particulate material.

material has an aspect ratio of at least about 2:1.

47. The composite material of claim 44, wherein the triazine dye is covalently
bonded in place of a bydrogen atom of a hydroxyl group on the surface alumina
hydrate particulate material.

-23 -
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48. The composite material of claim 44, wherein the polymer matrix is

selected from the group consisting ol pulyolefing und halogenated polyolefins.

4Y. The composite material of claim 44, wherein the composite naterial has a
relative flex modulus increase of at least about 5% compared to a relative flex

modulus of the polymer matrix without alumina hydrate particulate material,

50, The composite material of claim 44, wherein the composite material has
an mpact strength at least abour 5% higher thun the composite material having an
equivalent loading of alumina hydrate particulate material without covalenlly bonded

dye.

51. The composite waterial of claim 44, wherein the composite material has a
relative percent crystéllinily increase of at least about 5% for the composite malterial
having at least about Swi% alumnina hydrate particulate material comparsd to the
retative percent crystallinity of a>p01ymer matrix without alumina hydrate particulate

material.

52. The composite material of claim 44, wherein the composite material has a
T50 temperature at least about 1% higher than the polymer matrix without alumina

hydrate particulate material.

53. A method of {ormiﬁg a pigment, the method comprising:

providi;g a slurry comprising an alumina hydrate particulate material; and

adding a dye and the sluiry to form a pigrneﬁt sharry, the dye including a
functional group configured to facilitate covalent bonding with a
surface group of the alumina hydrafe particulate material.

o i
54. The method of claim 53, wherein pmvidingfhe slurry comprises

providing not greater than about 30wt% of the alumina hydiate particulate material in

an aqueous solution.
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55. The method’ of claim 34, whercin providing the slurry comprises
providing not greater than about 20wt% of the aluming hydrale parliculate material in

an aqueous solution.

56.  The mcthod of cluim 55, whercin providing the shury comprises
providing not greater than about 15wt% of the aluinina hydrate particulate material in

an aqueous solution.

57. The method of claim 53, wherein the alumina hydrate particulate material

has a general composition of Al (OH),0, where 0 <a<3 and b = (3 -zt).f;"l.

58. The method of claint 57, wherein the atumina hydrate parliculate material

comprises 1% to 38% water content.
P

59. The method of claim $3, wherzin the alumina hydrate particulate material

has a specific surface arca not greater thau about 250:112:"g.

60. The method of claim 53, wherein the alwmina hydrate particulate material

has a particie size not gréuter than aboul 1000mun.

61, The methad of ¢claim 33, wherein the aluming hydrate purticulate material

has an aspect ratio of at least about 2:1.
62. The method of claim 33, wherein the alumina hydrate particulate material
comprises primarily one of blate]et-shaped particles, ncedle-shaped particles, and

ellipsoidal-shaped particles.

63. The method of claim 53, wherein providing a slurry comprises provid'mg

a slurry having a pH not greater than about 7.0,

64. The method of claim 63, whercin the slurry has a pH not greater than
_about 5.0.

65. The xriethqd of claim 53, further comprising heating the slurry to a
: temperature about 25°C to about 100°C.
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66. The method of claim 65, further comprising heating the slurry to a

emnperature about 40°C o about 80°C.

67. The method of claim 53, further conuprising forming a dye solution of wot
-greater than about 10wt% of a dye in an aqueous solution; and wherein adlding the dye

comprises adding the dye solution.

68. The method of ¢laim 53, wherein the method further comprises drying the

pigmented slurry to form a dried piginent.

69. The method of claim 68 wherein the method firther comprises milling

the dried pigment to form a milled pxgmem

70. The method of ¢laim 69, wherein the method further comprises addiny the

milled pigment to a polymer matrix.
71. The method of ¢laim 53, wherein the dye is triazine dye.

72: ‘The mcthod of claim 53, wherein the functional group comprises a

halogen functional group.

73. The method of claim 53; wherein the dye comprises a sulfatoethylsulfone
functional group.

74. The method of claim 33, wherein facilitating covalent bonding includes
fucilitating nucleophilic substitution,

75. The method of claim 53, wherein fdcllltatmg covalmt bondlng includes
facilitating nucleophlllc addition.

76. A method of fomiing a compositc material, the method comprising:

mixing a pigment and a polymer o form a polymer mixture, the pigment
comprising an alumina hydrate particulate -material and a dye
covalently bonded to a surface group of the alumina hydrate particulate

maten'al; and
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melting the polymer mixture to form the composite maderial,

77, The method of claim 76, wherein the pigment forms about 2 wi% to abour

25wt% of the polymer mixture,

78. The method of claim 77, wherein the alumina hydrate particulate material

comprises boehmite.

79, The method of claim 76, wherein the alumina hydrate particutate material

. . 2
hus a specific surface area not preater than about 250m°/g,

80. The method of claim 76, wherein the alumina hydrate particulate material

hs a particle size not greater than about 1000nm. -~

81. The mathod of cluim 76, wherein the aluming hydrate particutate material

has an aspect ratio of at least about 2:1.

82. The method of claim 76, wherein melting the polymer mixture includes

extruding the polymer mixture.

83. The method of claim 76, wherein the dye comprises triazine dye.
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PIGMENTOS Y COMPUESTOS DE POLIMERO FORMADOS DE ESTOS

CAMPO DE LA DESCRIPCION

[0001] La presente solicitud se relaciona de manera general con compuestos de

polimero y pigmentos.
ANTECEDENTES

[0002] En gene'ral. los plasticos coloreados o los materiales de polimero son
deseables para uso en una variedad de aplicaciones, tales como ios productos
para consumidores de plastico y materiales de construccidon de compuesto de
polimero. Tales plasticos coloreados y materiales de polimero suministran
apariencia mejorada y caracter estetico a los objetos en los cuales ellos se forman.
Tipicamente, los pigmentos o los tintes se agregan a los materiales de polimero

para producir los materiales de polimero coloreados.

[0003] Sin embargo, los materiales de polimero coloreado tradicionales pueden
destefiirse, perder color, o sufrir de cambios de color Qstéticamente
desagradables. Los tintes tradicionales pueden lixiviarse del material de polimero
o0 pueden perder color o blanquearse a través de la degradacion térmica o la
degradacién originada por la exposicién a la radiacién, tal como radiacion
electromagnética ultravioleta. La lixiviacion es un problema particular para los
tintes mezclados en poliolefinas halogenadas. Como tales, los materiales de

polimero que incluyen tales tintes pueden tener una pobre firmeza de color.
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[0004] Ademas, la dispersion de los pigmentos tradicionales con materiales de
polimero se dificulta. La pobre dispersion conduce al arremolinado y a la
variabilidad del color con el material de polimero coloreado. Ademas, la pobre
dispersidn del pigmento dentro del articulo plastico puede conducir a propiedades
mecanicas indeseables. Como tal, los compatibilizadores se utilizan tipicamente
para dispersar el pigmento dentro de un material de polimero. Tales
compatibilizadores incluyen una variedad de compuestos organicos que ayudan a
dispersar el pigmento. Ademas, los pigmentos se dispersan utilizando procescs
mecanicos de alto corte. Sin embargo, los compatibilizadores tipicamente son
costosos y también pueden influenciar las propiedades mecanicas del material de

polimero coloreado.

[0005] De acuerdo con esto, existe una necesidad continua dentro de la industria
para suministrar pigmentos y plasticos que tengan firmeza, estabilidad vy

resistencia mejorada al blanqueo y a la lixiviacion del color.

RESUMEN

[0006] En una modalidad particular, un pigmento incluye un material en particula
de hidrato de aliumina y un tinte. El tinte estad covalentemente unido a una

superficie del material en particula de hidrato de alimina.

[0007] En otra modalidad de ejemplo, un material compuesto incluye una matriz
de polimero y un pigmento dispersado en la matriz de polimero. El pigmento
incluye un material en particula de hidrato de alimina y un tinte. El tinte esta
covalentemente unido a una superficie del material en particula de hidrato de

aliomina.
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[0008] En una medalidad de ejemplo adicional, un material compuesto incluye una
matriz de polimerc que incorpora un pigmento. El pigmento incluye un tinte de
triazina covalentemente unidc a una superficie de un material en particula de
bohemita. El material en particula de bohemita tiene un area de superficie
especifica no mayor de aproximadamente 250 m?/g y tiene un tamafio de particula

promedio no mayor de aproximadamente 1000nm.

[0009] En una modalidad adicional, un método para formar un pigmento incluye
suministrar una suspension que comprende un material en particula de hidrato de
alimina y agregar un tinte y la suspensién para formar una suspension de
pigmento. El tinte incluye un grupo funcional configurado para facilitar la union

covalente con el grupo del material en particula de hidrato de aidmina.

[0010] En una modalidad adicional, un método para formar un material compuesto
incluye mezclar un pigmento y un polimero para formar una mezcla de polimero.
El pigmento incluye un material en particula de hidrato de alimina y un tinte
covalentemente unido a un grupo de superficie del material en particula de hidrato
de alumina. El métedo también incluye fundir la mezcla de polimero para formar el

material compuesto.

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

{0011] La presente descripcion se puede entender mejor, y sus numerosas
caracteristicas y ventajas ser evidentes para aquellos expertos en la técnica en

referencia a los dibujos que la acompafian.

-



10

15

25

[0012]) Las FIGS. 1, 2, 3, y 4 incluyen ilustraciones de las propiedades del
material, tales como médulo de flexion relativo, resistencia al impacto, cristalinidad

porcentual relativa, y T50, de un compuesto de polimero de ejemplo.

[0013] El uso de ios mismos simbolos de referencia en diferentes dibujos indican

items similares o idénticos.

DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

[0014] En una modalidad particular, el material compuesto se forma de una matriz
y un pigmento de polimero. El pigmento incluye particula de hidrato de alimina
que tiene un tinte covalentemente unido a la superficie de la particula de hidrato
de alumina. Por ejemplo, el tinte puede estar covalentemente unido en lugar de un
hidrégeno y a un oxigeno de un grupo de superficie hidroxilo de la particula de
hidrato de alimina. En una modalidad de ejemplo, la matriz del polimero se forma

de una poliolefina o una poliolefina halcgenada.

[0015] En otra modalidad de ejemplo, un método para formar un pigmento incluye
preparar una suspension que incluye un material en particula de hidrato de
alumina. El método incluye ademas agregar tinte a la suspensién para formar una
suspension de pigmento. El tinte tiene un grupo funcional configurado para facilitar
la unién covalente con el material en particula de hidrato de alimina, tal como con
el grupo hidroxilo sobre la superficie del material en particula de hidrato de
alumina. Una vez formado, la suspensién de pigmento se puede secar y moler
para producir el pigmento. En una modalidad particular, el pigmento se puede
mezclar con un material de polimero, tal como un polimero termoplastico, y

extrudir 0 mezclar fundido para formar un material compuesto.
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[0016] En una modalidad de ejemplo, el material compuesto incluye una matriz de
polimero y un pigmento dispersado en la matriz de polimero. La matriz de
polimero se puede formar de un material polimérico termoplastico o de un material
polimérico termoestable. En un ejemplo, la matriz de polimero se forma de un
polimero termoplastico, tal como una poliolefina o una poliolefina halogenada. Por
ejemplo, el polimero termoplastico puede incluir un polimero, una mezcla de
polimero, o un copolimero formado de un mondmero, tal como etileno, propileno,
clorurc de vinilo, cloruro de vinilideno, fluoruro de vinilo, fluoruro de vinilideno,
tetrafluoroetileno, clorotrifluoroetileno o combinaciones de éstos. Como tales, un
polimero termoplastico puede incluir polietileno, polipropileno, polivinilcloruro
(PVC), polivinilidenocloruro (PVDC), polivinilfluoruro (PVF), polivinilidenofluoruro
(PVDF), politet_raﬂljoroetileno (PTFE), policlorotrifluoroetileno (PCTFE), o
combinaciones de éstos. En una modalidad de ejemplo particular, el polimero
termoplastico puede incluir un polimero, una mezcla de polimero, o un copolimero
que incluye un poliacrilato, tal como polimetilmetacrilato (PMMA), polimetil acrilato
(PMA), acido poliacrilico (PAA), polibutil acrilato (PBA); una poliamida, tal como
nylon 6, nylon 11, nylon 12; un poliiéster, tal como polietileno tereftalato (PET), o
polibutileno tereftalato (PBT); un poliuretano, un policarbonato; ¢ celulosa, que
incluye ésteres o nitratos de éstos. En un ejemplo adicional, el polimero
termoplastico puede ser un polimero, una mezcla de polimero, 0 un copolimero
que incluye etil vinil acetato (EVA), etil vinil alcohol (VEQO), monémero de etileno
propileno dieno (EPDM), polimetilpenteno (PMP), oxido de polietileno (PEO), o

polieteretercetona (PEEK).

[0017] Alternativamente, la matriz de polimero se puede formar de un polimero

termoestable. Par ejemplo, la matriz de polimero se puede formar de un polimero,
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tal como epoxi, resina fenélica, melamina, furano, urea-formaldehido, poliuretano,

silicona, vinil éster, ¢ resina de poliéster insaturada.

[0018] En una modalidad de ejemplo, el material compuesto incluye un pigmento
dispersado en la matriz de polimero. El pigmento incluye material en particula de
hidrato de alimina que tiene un tinte covalentemente unido a la superficie de la

particula de hidrato de alumina.

[0019] En general, el material en particula de hidrato de alitmina incluye alumina
hidratada que se adecua a la fdormula: Al{OH),0p, donde 0 <a <3y b = (3-a)/2. En
general, el material en particula de hidrato de alimina tiene un contenido de agua
de aproximadamente 1% a aproximadamente 38% en peso, tal como
aproximadamente 15% a aproximadamente 38% de contenido de agua en peso.
En una modalidad particular, el material en particula de hidrato de alimina esta
libre de materiales ceramicos de no alimina, y, en particqlar. esta libre de silica y
de materiales de aluminosilicato. Por via de ejemplo, cuando a = 0 la férmula

corresponde a alimina (Al203).

[0020] Los materiales en particula de hidrato de alumina pueden incluir hidroxidos
de aluminio, tales como ATH (tri-hidréxido de aluminio), en formas de mineral
conocidas comunmente como gibsita, bayerita, o bauxita, o pueden incluir
monohidrato de alumina, también denominado como bohemita. Tales hidroxidos
de aluminio de forma mineral pueden formar matenal en particula de hidrato de
alamina util para formar el pigmento o se puede utilizar como un precursor de
aluminio, para el procesamiento adicional, tal como en un tratamiento hidrotérmico

sembrado, descrito con mas detalle adelante.
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[0021] De acuerdo con una modalidad, las particulas de hidrato de alumina tienen
una proporcion de aspecto, definida como la proporcion de la dimensién mas larga
a la siguiente dimensién mas larga perpendicular a la dimension mas larga,
generalmente por lo menos aproximadamente 2:1, y, en particular, por lo menos
aproximadamente 3:1, tal como por lo menos aproximadamente 4:1, o por lo
menos aproximadamente 6:1. Las modalidades particulares tienen particulas
relativamente alargadas, tal como por lo menos aproximadamente 8:1, por lo
menos aproximadamente 10:1, y, en ejempios particulares, por lo menos

aproximadamente 14:1.

[0022]} Con referencia particular a las morfologias de las particulas de hidrato de
alimina, estan disponibles diferentes morfologias, tales como particulas en forma
de aguja, en forma elipsoide, y en forma de plaqueta. Por ejemplo, las particulas
gue tienen una morfologia en forma de aguja se pueden caracterizar ademas con
referencia a una proporcion de aspecto secundaria definida como la proporcién de
la segunda dimensidén mas larga a la tercera dimension mas larga perpendicular a
la primera y segunda dimension mas larga. La proporcion de aspecto secundaria
de las particulas en forma de aguja es generalmente no mayor de
aproximadamente 3:1, tipicamente nc mayor de aproximadamente 2:1, 0 no mayor
de aproximadamente 1.5.1, y a menudo aproximadamente 1:1. La proporcion de
aspecto secundaria describe en general la geometria en seccion transversal de las
particulas en un plano perpendicular a la dimensién mas larga. Se nota que desde
que el término proporcion de aspecto se utiliza aqui para denotar la proporcion de
la dimension mas larga a la siguiente dimension mas larga, ésta se puede

denominar como la proporcion de aspecto primaria.
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[0023] De acuerdo con otra modalidad, las particulas de hidrato de alumina
pueden ser particulas con forma de plaquita o plagueta generalmente de una
estructura alargada que tiene las proporciones de aspecto primarias descritas
anteriormente en relacion con las particulas en forma de aguja. Sin embargo, las
particulas en forma de plaqueta tienen generalmente superficies principales
opuestas, las superficies principales opuestas son generalmente planas y
generalmente paralelas una a la otra. Ademas, las particulas en forma de plaqueta
se pueden caracterizar por tener una proporcion de aspecto secundaria mayor que
las particulas en forma de aguja, generalmente por lo menos aproximadamente
3:1, tal como por Ilo menos aproximadamente 6:1, o por lo menos
aproximadamente 10:1. Tipicamente, la dimensidn mas corta o la dimension de
borde, perpendicular a las superficies o caras principales opuestas, es
generalmente menos de 50 nanémetros, tal como menos de aproximadamente 40

nanometros, o menos de aproximadamente 30 nanometros.

[0024]) De acuerdo con otra modalidad, las particulas de hidrato de alumina
pueden ser particulas en forma elipsoide generaimente de una estructura alargada
que tiene una proporcion de aspecto primaria descrita anteriormente en relacion
con las particulas en forma de aguja. Ademas, las particulas en forma elipsoide se
pueden caracterizar por tener una proporcion de aspecto secundaria no mayor de
aproximadamente 2:1, no mayor de aproximadamente 1.5:1, o aproximadamente

1:1.

[0025] La morfologia del material en particula de hidrato de alumina se puede
definir ademas en términos del tamafio de particula y, mas particularmente, el
tamafio de particula promedio. Como se utiliza aqui, el “tamafio de particula

promedio” se utiliza para denotar el promedio mas largo o la dimension de longitud
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de las particulas. En general, el tamafio de particula promedio es no mayor de

aproximadamente 1000 nanémetros, tal como aproximadamente 75 nandmetros a

aproximadamente 1000 nandmetros. Por ejemplo, los tamafos de particula

promedio pueden ser no mayores de aproximadamente 800 nanémetros, no
mayores de aproximadamente 500 nandémetros, o no mayores de
aproximadamente 300 nandmetros. En el contexto del material en particula fino,
las modalidades tienen un tamafo de particula no mayor de aproximadamente 250
nandémetros, tal como no mayor de 225 nandémetros. Debido a las restricciones del
proceso de ciertas modalidades, el tamaiio de particula promedio mas pequerfio es
generalmente por lo menos aproximadamente 75 nandmetros, tal como por lo
menos aproximadamente 100 nanémetros, o por 10 menos aproximadamente 135

nandmetros.

[0026] Debido a la mcerfologia alargada de las pairticulas, la tecnologia de
caracterizacion convencional es generalmente inadecuada para medir el tamafo
de particula promedio, en razén a que la tecnologta de caracterizacion esta
generalmente basada en la presuncion de que las particulas son esféricas o
aproximadamente esféricas. De acuerdo con esto, el tamafio de particula
promedio se determind al tomar muestras representativas mdaltiples y medir
fisicamente los tamafios de particula encontrados en las muestras representativas.
Tales muestras se pueden tomar mediante varias técnicas de caracterizacion,
tales como medianie microscopia electronica de exploracién (SEM). EI término
tamano de particula promedio tambien denota tamafo de particula primario,
relacionado con las particulas individualmente identificables, sean formas
dispersadas o aglomeradas. Por supuesto, los aglomerados tienen un tamafio de
particula promedio comparativamente mayor, y la presente descripcion no se

enfoca en tamafios de aglomerado.
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[0027] Ademas de la proporcion de aspecto y el tamaiio de particula promedio del
material en particula de hidrato de alumina, la morfologia del material en particula
se puede caracterizar ademas en términos de area de superficie especifica. Aqui,
el area de superficie especifica de! material en particula se relaciona con el area
de superficie especifica medible mediante la técnica BET comiunmente disponible.
De acuerdo con las modalidades presentes, el material en particula de hidrato de
alumina tiene un area de superficie especifica, generalmente de no menos de
aproximadamente 10 mzlg, tal como no menos de aproximadamente 20 mzfg, 30
m?g, o no menos de aproximadamente 40 m%g. En razén a qué el area de
superficie especifica es una funcién de la morfologia de particula asi como
también el tamafio de particula, en general el area de superficie especifica de las
modalidades es no mayor de aproximadamente 250 mzlg, tal como no mayor de
aproximadamente 200 m%g o no mayor de aproximadamente 100 m%g. En
particular, el drea de superficie puede ser de aproximadamente 50 m?/g a 250
m?/g. En una modalidad de ejemplo, las particulas de hidrato de alimina en forma
de aguja tienen un area de superficie especifica de aproximadamente 100 m2/g a
aproximadamente 250 m?/g. En otra modalidad de ejemplo, las particulas de
hidrato de alumina en forma de plagqueta tienen un area de superficie especifica de

aproximadamente 50 m?/g a aproximadamente 98 m%/g.

[0028] En una modalidad particular, cuando a es aproximadame-nte uno (1) dentro
de la formula general: Al({OH),Ob, donde 0 < a < 3 y b = (3-a)/2, el material de
hidrato de alimina corresponde a la bohemita. Mas generalmente, el término
“bohemita” se utiliza aqui para denotar hidratos de alumina que incluyen mineral
bohemita, que es tipicamente Al;O;*H,O y que tiene un contenido de agua del
arden del 15%, asi como también pseudobohemita, que tiene un contenido de

agua mayor del 15%, tal como 20-38% en peso. Como tal, el término “bohemita”



10

15

20

25

se utilizara para denotar hidratos de alimina que tiene 15% a 38% de contenido
de agua, tal como 15% a 30% de contenido de agua en peso. Se nota que la
bohemita (incluyendo pseudobohemita) tiene una estructura de cristal particular e
identificable, y de acuerdo con esto un patrén de difraccion de rayos X dnico, y
como tal, se distingue de los otros materiales aluminosos que incluyen otras
aluminas hidratadas. La bohemita se puede obtener al procesar materiales
aluminosos, tales como un precursor aluminoso a través de una senda de
procesamiento sembrada, para suministrar la moﬁologia deseable y las

caracteristicas de la particula.

[0029] De acuerdo con una modalidad, laé particulas de bohemita tienen una
proporcion de aspecto de por lo menos aproximadamente 2:1, y particularmente
por lo menos 3:1, por o menos 4:1, o por lo menos 6:1. De hecho, ciertas
modalidades tienen particulas relativamente alargadas, tales como no menos de
8:1, mencs de aproximadamente 10:1, y en algunos casos, no menos de 14:1.
Como los materiales aluminosos previamente discutidos, l1a bohemita tiene varias
morfologias, tales como particulas en forma de aguja, en forma elipsoide, y en

forma de plaqueta.

[0030] Regresando a los detalles de los procesos por medio de los cuales el
material en particula de bohemita se puede elaborar, particulas de bohemita
generaimente con forma de elipse, de aguja, o plaqueta, se forman de un
precursor de bohemita, tipicamente un material alumincso que incluye minerales
bauxiticos, mediante tratamiento hidrotérmico comoc se describe de manera
general en la patente de propiedad comun descrita anteriormente, la Patente US
4,797,139. Mas especificamente, el material en particula de bohemita se puede

formar al combinar el precursor de bohemita y las semillas de bohemita en
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suspension, exponer la suspension (alternativamente sol o suspensién) para
calentar el tratamiento para originar la conversion de la materia prima en material
de particula de bohemita, influenciado adicionalmente por las semillas de
bohemita suministradas en suspensién. €l calentamiento se lleva a cabo
generalmente en un ambiente autdgeno, esto es, en una autoclave, de tal forma
que se genera una presion elevada durante el procesamiento. El pH de la
suspension se selecciona generalmente de un valor de menos de 7 o mayor de 8,
y el material de semilla de bohemita tiene un tamaiio de particula mas fino que
aproximadamente 0.5 micrometros. En general, las particulas de semilla estan
presentes en una cantidad mayor de aproximadamente 1% en peso del precursor
de bohemita (caiculado como Al,Oas), y el calentamiento se lleva a cabo a una
temperatura mayor de aproximadamente 120°C, tal como mayor de
aproximadamente 125°C, o ain mayor de aproximadamente 130°C, y a una

presion que es autdgenamente generada, tipicamente alrededor de 30 psi.

[0031] EI material en particula se puede fabricar con condiciones hidrotérmicas
extendidas combinadas con niveles de siembra relativamente bajos y un pH acido,
que resulta en el crecimiento preferencial de la bohemita a lo largo de un eje o dos
gjes. E! tratamiento hidrotérmico mayor se puede utilizar para producir aun una
proporcién de aspecto mayor o mas alta de las particulas de bohemita y/o las

particulas mas largas en general.

[0032] Luego del tratamiento con calor, tal como un tratamiento hidrotérmico, y la
conversion de bohemita, el contenido liquido se remueve generaimente, tal como
a través de un proceso de ultrafiltracion o mediante un tratamiento con calor para
evaporar el liquido restante. Posteriormente, la masa resultante se muele

generalmente, tal como a malla 100. Se nota que el tamafio de la particula

oY
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descrito aqui describe en general los cristalitos unicos formados a través del
procesamiento, en lugar de los agregados, que pueden permanecer en ciertas
modalidades (por ejemplo, para aquellos productos que se denominan un material

agregado).

[0033] Varias variables se pueden modificar durante el procesamiento de la
materia prima de bohemita para efectuar la morfologia deseada. Estas variables
incluyen notablemente la proporcién en peso, esto es, la proporcion del precursor
de bohemita a la semilla de bohemita, el tipo o las especies particulares de acido o
base utilizados durante el procesamiento (asi como también el nivel de pH
relativo), y la temperatura (que es directamente proporcional a la presién en un

ambiente hidrotérmico autégeno) del sistema.

[0034] En particular, cuando la proporcion en peso se modifica aunque
manteniendo las otras variables constantes, la forma y el tamafio de las particulas
qUe forman el material en particula de bohemita se modifican. Por ejemplo,
cuando se desarrolla un procesamiento a 180°C durante dos horas en una
solucion de A&cido nitrico al 2% en peso, una proporcion de semilla de
ATH:bohemita 90:10 forma particulas en forma de aguja (siendo el ATH una
especie de precursor de bohemita). En contraste, cuando la proporcion de semilla
ATH:bohemita se reduce a un valor de 80:20, las particulas se vuelven de forma
eliptica. Aun adicionalmente, cuando la proporcion se reduce adicionalmente a
60:40, las particulas se convierten en casi esfericas. De acuerdo con esto, mas
tipicamente la proporcion del precursor de bohemita a las semillas de bohemita es
no menos de aproximadamente 60:40, tal como no menos de aproximadamente
70:30, 0 no menos de aproximadamente 80:20. Sin embargo, para asegurar los

niveles de siembra adecuados para promover la merfologia de particula fina que
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se desea, la proporcion en peso del precursor de bohemita a 'as semillas de
bohemita es generalmente no mayor de aproximadamente 98:2. Con base en lo
anterior, un incremento en la proporcion en peso incrementa generalmente la
proporcion de aspecto, aunque una disminucidon en la proporcién en peso

disminuye generalmente la proporcion de aspecto.

[0035] Adicionalmente, cuando el tipo de acido o base se modifica, mantener las
otras variables constantes, la forma (por ejemp;vlo, la proporcion de aspecto) y el
tamafio de las particulas se afecta. Por ejemplo, cuando el procesamiento se
desarrolla a 180°C durante dos horas con una proporcibn de semilla
ATH:bohemita de 90:10 en una solucidn dle acido nitrico al 2% en peso, las
particulas sintetizadas tienen generalmente la forma de aguja. En contraste,
cuando el acido se sustituye con HCI a un contenido de 1% en peso o menos, las
particulas sintetizadas son generalmente casi esféricas. Cuando se utiliza un 2%
en peso o mayor de HCI, las particulas sintetizadas se vuelven generalmente con
forma de aguja. Al 1% en peso de acido formico, las particulas sintetizadas estan
en forma de plaqueta. Adicionalmente, con el uso de una solucién basica, tal como
1% en peso de KOH, las particulas sintetizadas estan en forma de plaqueta. Si se
utiliza una mezcla de acidos y bases, tal como 1% en peso de KOH y 0.7% en
peso de acido nitrico, la morfologia de las particulas sintetizadas esta en forma de
plaqueta. Notablemente, los anteriores valores en peso % de los acidos y bases
se basan en el contenido de sdlidos solamente de las respectivas suspensiones o
suspensiones de sélido, y no estan basadas en el peso total % del peso total de

las suspensiones.

[0036] Los acidos y las bases adecuados incluyen acidos minerales tales como

acido nitrico, acidos organicos tales como acido férmico, acidos de halégeno tales
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como acido clorhidrico, y sales acidas tales como nitrato de aluminio y sulfato de
magnesio. Las bases efectivas incluyen, por ejemplo, aminas que incluyen
amonio, hidroxidos alcalinos tales como hidréxido de potasio, hidroxidos alcalinos

tales como hidroxido de calcio, y sales basicas.

[0037] AlUn adicionalmente, cuando se modifica la temperatura mientras se
mantienen otras variables constantes, los cambios tipicamente se manifiestan en
el tamafio de la particula. Por ejemplo, cuando se lleva a cabo un procesamiento a
una proporcién de semilla de ATH:bohemita de 90:10 en una solucion de acido
nitrico al 2% en peso a 150°C durante dos horas, el tamafio cristalino del XRD
(caracterizacion por difraccion de rayos X) se encontré que era de 115 Angstroms.
Sin embargo, a 160°C el tamafio de particula promedio se encontro que era de
143 Angstroms. De acuerdo con esto, en la medida en que se incrementa la
temperatura, el tamafio de la particula también se incrementa, representando una
relacibn directamente proporcional entre el tamafo y la tempefatura de la

particula.

[0038] De acuerdo con las modalidades descritas aqui, se puede emplear una
metodologia de proceso relativamente poderosa y fiexible para trabajar con
ingenieria las morfologias deseadas en el producto de bohemita precursor. De
particular significancia, las modalidades utilizan procesamiento sembrado que
resulta en una ruta de procesamiento efectiva en costo con un alto grado de
control de proceso que puede dar como resu_ltado tamanos de particula promedio
fino deseados asi como también distribuciones de tamafio de particula
controladas. La combinacion de (i) las variables clave de identificacién y control en
la metodologia de proceso, tal como la proporcion en peso, las especies acido y

base y la temperatura, y (ii) la tecnologia basada en siembra es de particular

Q
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significado, suministrando procesamientos repetibles y controlables de las

morfologias de material de particula de bohemita deseado.

[0039] EI pigmento se forma de un hidrato de aluamina, tal como un hidrato de
alimina como se describié anteriormente, covalentemente unido a un tinte. En una
modalidad de ejemplo, el tinte es un tinte organico. Por ejemplo, el tinte puede ser
un tinte organico, tal como un tinte de antraceno, un tinte azo, un tinte de acridina,
un tinte de azina, un tinte de oxazina, un tinte de tiazina, un tinte de quinolina, un
tinte de polimetina, un tinte de hidrazona, un tinte de triazina, un tinte de porfirina,
un tinte de porfirazina, un tinte de azufre, un tinte de quinacridona, un tinte de
formazano, un tinte de nitro, un tinte nitroso, un tiente de azometina o un tinte de
poliol. En una modalidad particular, el tinte incluye un tinte de triazina, tal como
Cibacron HD200% (rojo), PBN-GR (rojo), C-2BL (rojo), FN-2BL (rojo), PB6R-
GR150% (café), CB {(marino), o FB-B (marino), cada uno disponible de Ciba

Specialty Chemicals. En otra modalidad, el tinte incluye un tinte de poliol.

[0040] En una modalidad particular, el tinte incluye un grupo funcional configurado
para facilitar la union covalente con el hidrato de alimina. Por ejemplo, el grupo
funcional puede sufrir una reaccién para formar un enlace covalente con cxigeno
de un grupo hidroxilo sobre la superficie de la particula de hidrato de alumina. En
particular, el grupo de funcion puede facilitar la sustitucion nucieofilica o la adicion
nucleofilica con un grupo hidroxilo sobre la superficie de la particula de hidrato de
alimina, tal como formar un enlace covalente con oxigeno del grupo hidroxilo en
lugar del hidrégeno. Un grupo funcional de ejemplo incluye un atomo de halogeno,
tal como fluor, cloro, o bromo. Otrc ejemplo de un grupo funcional incluye
sulfatoetilsulfona. Un grupo funcional de ejemplo adicional puede incluir silanol,

zirconato, titanato, acido carboxilico y ésteres, aldehido, &cido sulfénico, o &cido
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fosforico. Tipicamente, el grupo funcional se une a un atomo de carbono del tinte
organico, tal como un atomo de carbono de un anillo funcional del tinte organico.
En una modalidad particular, el grupo funcional se une a un atomo de carbono del

anillo de triazina del tinte.

[0041] La evidencia de! enlace covalente del tinte a la superficie del material en
particula de hidrato de alimina, opuesto al mecanismo de unién secundario deébil

sobre la superficie de la particula o un mecanismo de intercalacion entre las capas

de un material, se ilustra en la Tabla 1, suministrada adelante. La Tabla 1 ilustrala

energia de unién promedio de los atomos de aluminio de superficie y los atomos
de oxigeno de un material en particula de hidrato de alumina (en este caso,
bohemita) y compara estos resultados con una muestra que contiene bohemita y
un tinte. Las energias de unién promedio de los atomos de aluminio de superficie y
los atomos de oxigeno se miden utilizando una espectroscopia Auger. La Tabla 1
demuestra una atenuacién de la energia de union promedio de los atomos de
aluminio y un incremento en la energia de union promedio de los atomos de
oxigeno sobre la superficie del material en particula de hidrato de alumina
después de la adicion del tinte, indicando la unién covalente entre el tinte y los

atomos de oxigeno sobre la superficie de las particulas de bohemita.

Muestra ID Al O
Bohemita:

BE (eV) 1389.15 509.9
Atomico % 47.84 52.16

Bohemita + Tinte
BE (eV) 1388.94 510.34
Atomico % 44.02 54.52
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Tabla 1: Espectroscopia Auger de dos muestras que demuestran el cambio en las
energias de union de los atomos Al y O sobre la supertficie de la bohemita con la

adiciéon de un tinte.

[0042] Para formar el pigmento, e! tinte se puede hacer reaccionar con el hidrato
de alumina en particula. Por ejemplo, una suspension se puede formar del hidrato
de alimina en particula. La suspension puede incluir un liquido acuoso 0 un
liquido organico. En una modalidad de ejemplo, la suspension es una suspension
acuosa que incluye no mas de aproximadamente 30% en peso de la particula de
hidrato de alumina, tal como no mayor de aproximadamente 20% en peso o no
mayor de aproximadamente 15% en peso de la particula de hidrato de alimina. En
una modalidad de ejemplo adicional, la suspensién tiene un pH no mayor de

aproximadamente 7.0, tal como no mayor de aproximadamente 5.0.

[0043] En un método de ejemplo, la suspensién se calienta dentro de un rango de
aproximadamente 25°C a aproximadamente 100°C, tal como aproximadamente
40°C a aproximadamente 80°C. Un tinte que tiene un grupo funcional configurado
para facilitar la union covalente del hidrato de alimina se agrega a la suspension.
En una modalidad de ejemplo, el tinte se puede incluir en una solucién de tinte que
se agrega a la suspensién. En un ejemplo particular, 1a sclucién de tinte es una
solucion acuosa que incluye no mas de aproximadamente 10% en peso de tinte.
En otro ejemplo, el tinte puede ser un polvo agregado a la suspension. La

suspension se puede mezclar mecanicamente o agitar.

[0044] Una vez que se ha formado el pigmento, el pigmento se puede secar. Por

ejemplo, el pigmento se puede secar por pulverizado. Los pigmentos secos se
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pueden moler, tal como a través de un molinc de bola, para formar un polvo de

pigmento.

[0045] Cuando el polimero termoplastico forma la matriz de polimero, el método
de formar el material compuesto incluye mezclar en seco el polimero con el
pigmento para formar una mezcla de polimero. La mezcla de polimero se puede
fundir para formar el compuesto. Por ejemplo, la mezcla de polimero se pude

extrudir. Alternativamente, la mezcla de polimero se puede mezclar en fundido.

[0046] Cunado un polimero termoestable forma la matriz de polimero, el meétodo
de formacion del material compuesto incluye mezclar un pigmento con una
solucion precursora de polimero. Por ejemplo, el pigmento seco se puede mezclar
con una solucion bajo condiciones de alto corte. En otro ejemplo, la solucion de

pigmento se puede mezclar con la solucidn de precursor de polimero.

[0047] En wuna modalidad de ejemplo, el material compuesto incluye
aproximadamente 2% en peso a aproximadamente 25% en peso de pigmento. Por
ejemplo, el material compuesto incluye aproximadamente 5% en peso a
aproximadamente 10% en peso de pigmentc. Ademas, el material compuesto
puede incluir aproximadamente 60% en peso a aproximadamente 98% en peso de
material de polimero, tal como aproximadamente 70% en peso a
aproximadamente 95% en peso de material de polimero. Mientras que las
composiciones se expresan en porcentajes, tales como porcentajes en peso, se
entiende que la especificacién de un porcentaje de un componente particular
afecta el porcentaje de los otros componentes dentro de la composicion y de
ninguna manera puede ser mayor el porcentaje acumulado de todos los

componentes que el cien por ciento.
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[0048] Ademas del pigmento, el compuesto también puede incluir
compatibilizadores, rellenos, antioxidantes, absorbedores de radiacion ultravioleta,
plastificador o una combinacién de éstos. Por ejemplo, el compuesto puede incluir
un plastificador para mejorar la procesabilidad. En otro ejemplo, el compuesto
puede inclufr un antioxidante o un absorbedor de radiacién ultravioleta para
mejorar la resistencia al ambiente. En una modalidad adicicnal, el compuesto
puede incluir un compatibilizador para mejorar la compatibilidad entre los
polimeros de una mezcla de polimero ¢ para mejorar la dispersion del pigmento.
Alternativamente, el tinte covalentemente unido a la particula de hidrato de
alimina puede suministrar propiedades de compatibilizacion. En una modalidad
particular, el compuesto estd libre del compatibilizador, aunque exhiba una

dispersiéon equivalente o mejorada de la particula de hidrato de aldmina.

[0049] De acuerdo con una modalidad de ejemplo, un material compuesto que
incluye una matriz de polimero y un material en particula de hidrato de alimina
que tiene el tinte covalentemente unido a la superficie de la particula de hidrato de
alumina tiene un moédulo de flexién relativo mejorado comparado con el médulo de
flexion relativo de 1a matriz de polimero sin el material en particula de hidrato de
alumina. En una modalidad, el compuesto tiene un mddulo de flexién relativo
mejorado de por lo menos aproximadamente 5%, tal como por lo menos 8%, por lo
menos 10%, o por lo menos 15%, comparado con el moédulo de flexion relativo de

la matriz de polimero sin el material en particula de hidratc de alumina.

[0050] En otra modalidad de ejemplo, un material compuesto que incluye una
matriz de polimero y un material en particula de hidrato de alumina que-tiene un
tinte covalentemente unido tiene una resistencia al impacto mejorada comparada

con la resistencia al impacto de una matriz de polimero que tiene una carga



10

15

20

21

equivalente de material en particula de hidrato de alumina sin el tinte
covalentemente unido. Como tal, en ciertas modalidades, el compuesto que tiene
una matriz de polimero y el pigmento demuestran una mejora en la resistencia de
impacto de por lo menos aproximadame_nte 5%, tal como por lo menos
aproximadamente 8%, o por lo menos aproximadamente 10% cuando se compara
con un material compuesto que tiene un material en particula de hidrato de

alumina sin un tinte covalentemente unido.

[0051] En una modalidad de ejemplo adicional, la cristalinidad porcentual relativa
del material compuesto se mejora para los compuestos que tienen un contenido
de cargas de sélidos particulares del material en particula de hidrato de alumina y
un tinte covalentemente unido. De acuerdo con una modalidad, un material
compuesto que tiene una matriz de polimero con una carga de sélidos de por lo
menos 5% en peso de un material en particula de hidrato de alimina que incluye
un tinte covalentemente unido tiene un incremento en la cristalinidad porcentual
relativa de por lo menos aproximadamente 5% comparado con una matriz de
polimero sin pigmento. En otra modalidad, el incremento en la cristalinidad
porcentual relativa es por lo menos aproximadamente 8%, tal como por io menos
aproximadamente 10%, o por lo menos aproximadamente 11% para un material
compuesto comparado con una matriz de polimero sin pigmento. De acuerdo con
una modalidad adicional, el material compuesto que tiene un contenido de carga
de solidos mayor, tal como aproximadamente 10% en peso del material en
particula de hidrato de alumina, demuestra un incremento en la cristalinidad
porcentual relativa de por lo menos aproximadamente 5%, tal como por lo menos
aproximadamente 7% o por lo menos aproximadamente 10% comparado con la

matriz de polimero no compuesto.
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[0052] La adicidn del material en particula de hidrato de alumina gue tiene un tinte
covalentemente unido a la superficie de la particula de hidrato de alumina
suministra otras caracteristicas mejoradas, tales comoe un TS50 mayor. Ei T50 es la
temperatura a la cual la muestra tiene la mitad de su peso de muestra original en
un andlisis termogavimétrico. En una modalidad de ejemplo, el T50 de un
compuesto contiene una matriz de polimero que incorpora un material en particula
del hidrato de alimina que tiene un tinte covalentemente unido se mejora
comparado con la matriz de polimero de no compuesto. De acuerdo con una
modalidad, el compuesto que contiene una matriz de polimero que incorpora un
material en particula de hidrato de alumina con un tinte covalentemente unido
tiene un incremento T50 de por lo menos aproximadamente 1%, tal como por lo
menos aproximadamente 3%, o por lo menos aproximadamente 10% comparado

con la matriz de polimero no compuesto.

[0053] EJEMPLOS

[0054] Ejemplo 1. Sintesis de Pigmento

[0055] Un material en particula de bohemita, procesado como se describi6
anteriormente, se suministra como la materia en particula de hidrato de alumina.
La bohemita tiene una morfologia en forma de aguja y se carga en un disolvente
acuoso para formar un sol de bohemita que tiene una carga de sdlidos de
aproximadamente 15% en peso de bohemita. El pH del sol de bohemita es acido y
se mantiene en un rango de aproximadamente 3.0 a 4.0, mientras que el sol se

calienta a una temperatura de aproximadamente 60°C a 70°C y se mezcla.

~\
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[0056] Una solucion de tinte se forma al combinar 0.5 gramos de tinte de triazina
que tiene un grupo funcional de sulfatoetilsulfona en 400m! de agua desionizada.
ta solucién de tinte se calienta a una temperatura de aproximadamente 60°C a

70°C y se mezcla.

[0057] La solucion de tinte se agrega al sol de bohemita aunque la mezcla
continla durante aproximadamente 2 horas a una temperatura de 60°C a 70°C
para forma un sol de pigmento. Después de mezclar, el sol de pigmento se enfria,
el exceso de liquido se decanta y el sol de pigmento se seca bien sea mediante
secado por congelamiento o secado en tambor rotatcrio para formar un polvo de
pigmento. El polvo de pigmento se muele entonces en un molino de bola durante

aproximadamente 2 horas para romper los aglomerados.

[0058] Ejemplo 2, Compuesto

[0059] EI polvo de pigmento esta compuesto con una matriz de polimero de
polipropileno. La composicion se desarrolla en un extrusor gemelo entremezclante
co-rotatorio de 30 mm, 40:1 L/D, ZSK-30 de Wemer & Pfleidered, que corre a 400
rpm. Los puntos de ajuste de la temperatura de zona se incrementan
paulatinamente desde 388°F a una primera zona de 450°F, con la temperatura de
tinte ajustada a 450°F. El polipropileno en forma de polvo se mezcla con la
bohemita de tinte rojo, que se puede formar de bohemita con forma de aguja y un
CIBACROM HD200% de acuerdo con el método del Ejemplo 1, en una bolsa
plastica. La mezcla se colocar en una tolva de alimentacion del extrusor gemelo y

la tasa de alimentacidon es de aproximadamente 20 Ib/hr.

D
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[0060] Las muestras se forman a través de moldeo utilizando una maquina Van
Dorn de 120HT, que esta equipada con un tornillo de 3 zonas estdndar con un
diametro de 38 mm (1.5 pulgadas) y una proporcién de compresion de 3:1. En la
punta del tornillo estd un anillo de revision para reducir el retro-flujo durante la
inyeccion. El barril se calienta eléctricamente mediante tres bandas calentadoras y
la boquilla también se caliente mediante una banda calentadora. El perfil de la
temperatura se incrementa desde 380°F en la garganta de alimentacion a 440°F

en la boquilla.

[0061] EI molde se enfria con agua a 80°F. Se ajusta una fuerza de agarre a
aproximadamente 78 toneladas. El tamafio de la dosis es de 1.1 pulgadas, lo que
se relaciona con el volumen de inyeccién actual de aproximadamente 1.7 cuin.
Después de la inyeccion, la presion mantenida es de aproximadamente 1000-1200

psi y el tiempo de mantenimiento es de aproximadamente 10 segundos.

[0062] En relacion a la FIG. 1, el compuesto incluye polipropileno y una bohemita
en forma de aguja que tiene un tinte unido covalentemente, exhibe un médulo de
flexion relativa mejorada comprade con el modulo de flexion relativo del
polipropileno. Como se ilustra en la FIG. 1, un compuesto que tiene 3% en peso
de pigmento demuestra aproximadamente un incremento del 15% y un 10% en
peso de pigmento ilustra un incremento del moédulo de flexion relativo de

aproximadamente 21% comparado con el polipropileno sin pigmento.

[0063] En una modalidad de ejemplo, el polipropileno pigmentado exhibe una
resistencia al impacto mejorada. Por ejemplo, en relacion a la FIG. 2, la resistencia
al impacto de un compuesto que incluye polipropileno y varias cargas de sOlidos

de bohemita que tienen un tinte covalentemente unido se compara con la
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resistencia al impacto de un compuesto que incluye polipropileno y bohemita sin el
tinte covalentemente unido. Como se ilustra en la FIG. 2 cada uno de los
compuestos que incorporan el tinte demuestra una resistencia al impacto
mejorada sobre las muestras de la carga de sdlidos equivalente de la bohemita sin

el tinte covalentemente unido.

[0064] En una modalidad particular, los compuestcs incluyen polipropileno y un
pigmento que exhibe una cristalinidad porcentual relativa incrementada. En
relacion a la FIG. 3, la cristalinidad porcentual relativa del polipropileno se
compara con la cristalinidad porcentual relativa de los compuestos que incluyen
polipropileno y varios porcentajes de carga de bohemita con un tinte
covalentemente unido. Como se ilustra en la FIG. 3, el material compuesto que
tiene un 5% en peso de bohemita y un tinte covalentemente unido demuestran un
incremento en la cristalinidad porcentual relativa de aproximadamente 11%, y la
muestra de compuesto que contiene 10% en peso de bohemita que tiene un tinte
covalentemente unido demuestra un incremento en la cristalinidad porcentual
relativa de aproximadamente 9% cuando se compara con la muestra de

polipropilenc no compuesto.

[0065] En relacion a la FIG. 4, el T50 del polipropileno se compara con el T50 de
los compuestos que incluyen el polipropileno y el pigmento. Como se ilustra en la
FIG. 4, el material compuesto que tiene 3.0% en peso de pigmento demuestra un
incremento en T50 de 1.29% comparado con la muestra de polipropileno no
compuesto. La muestra de compuesto que incluye 5.0% en pesc de pigmento
demuestra un incremento en T50 de 3.22% vy la muestra que incluye 10.0% en
peso de pigmento demuestra un incremento en el TS0 medido de 10.9% cuando

se compara con la muestra de polipropileno no compuesto.

T
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[0066] Los aspectos de la presente invencién posibilitan la utilizacion del material
en particula de bohemita en una amplia variedad de aplicaciones, tal como en
aplicaciones que requieren una dureza mayor y/o involucran procesamiento de
alta temperatura, tal como un procesamiento de fundido de los polimero
fluorinados. Las propiedades del retardo de la llama, la proteccion UV, la
resistencia al ambiente, la resistencia quimica, la conductividad térmica, y la
resistencia eléctrica hacen el presente pigmento un material industrial significativo.
Otros usos incluyen la implementacion como un aditivo para el papel, como un
absorbente ‘de tinta en una impresién de chorro de tinta, como un medio de
filtracion, o como un abrasivo en demandar pulido quimico mecanico utilizado en

la industria de electronica.

[0067] Aunque la invencion se ha ilustrado y descritoc en el contexto de las
modalidades especificas, no se pretende limitar ios detalles mostrados, en razén a
que varias modificaciones y sustituciones se pueden hacer sin apartarse de
ninguna manera del alcance de la presente invencion. Por ejemplo, se pueden
suministrar sustitutos adicionales o equivalentes y se pueden emplear etapas de
produccion adicionales o equivalentes. Como tales, modificaciones adicionales y
equivalentes de la invencion aqui descritas pueden ocurrir a las personas expertas
en la técnica utilizando no mas de la experimentacion de rutina, y todas las tales
modificaciones y equivalentes se consideran que estadn dentro del alcance de la

invencion como se define en las siguientes reivindicaciones.
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REIVINDICACIONES:

. Un pigmente gue comprende un material en particula de hidrato de

alimina ¢omo un tinte, &l tintz estad covalentemente unido a una

superficie del materizl eén particula de hidrato de alamina.

. El pigmento de la reivindicacién 1, en donde el material en particula de

hidrato de: alimina tiene una composicién general de Al{OH).Qy, donde

D<a=z3yhb=(3-a)2.

. El pigmenta de la reivindicacidn 2, en donde el material en particula de

hidrato de alimina comprende 1% a 38% de contenido de agua en -

peso.

. El pigmento de la reivindicacién 3, en donde el material en particula de

hidrato de alimina comprende 15% a 38% de contenido de agua en

peso.

. El pigmento de la reivindicacién 1, en donde el material ¢n particula de

hidrato de aiimina tiene un area de superficic especifica no mayor de

aproximadarnente 250m%g.

. El pigmentc de la revindicacion 5, en donde el Area de superficie

especifica no es mayor de aproximadamenite 200m-/g.

- El pigmento de la reivindicacion §, en donde el area de superficie

especifica es no mavor de aproximadamente 100m?/g.
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3. El pigmento de la reivindicacion 1, en donde el matenal en particula de

hidrato de alémina tene una dimensidn mas larga no mayor de

aproximadamente 1000nm.

8. El pigmento de la reivindicacion 8, en donde la dimension mas larga es no

10.

1.

12.

13

14.

mayor de aproximadamente 800nm.

El pigmento de la reivindicacidn 9, en donde la dimensidn mas larga es

no mayar de aproximadamente 500nm.

El pigmento de la reivindicacion 1, en donde el maierial én parlicula de
hidrato de alimina tiene una proporcion de aspecto de por o menos

aproximadamente 2:1.

El pigmento de la reivindicacién 11, en donde la proporcion de aspecto

es por lo menos aproximadamente 4:1.

El pigmento de la reivindicacion 12, en donde la proporcion de aspecto

es por lo menos aproximadamente 6:1.

El pigmento de ia reivindicacién 1, en donde el material en particula de
hidrate de alimina comprende partlculas en foerma de plaqueta que
tienen una proporcidon de aspecto secundaria de no mencs de

aproximadamente 3:1.



13.

]
16.

L0
17.

15
18.

20
18.

23
20.

29

Ei pigmento de la reivindicacion 1, en donde el material en particula de
hidrato de alumina comprende particulas en forma de aguja gue tiensn
una proporcion de aspecto secundaria no mayoer de aproximadamente

3.

Fl pigmento de la reivindicacidn 1, en donde el material en particula de
hidrato de alimina comprende particulas en forma de elipsoide gue
tiemen una proporcidn  de aspecto secundana no mayor de

aproximadamente 2:1.

El pigmento de la reivindicacién 1, en donde el tinte se selecciona del
grupo que consisle de tintes de antraceno, tintes azo, tintes de acndina,
tintes de azina, tintes de oxazina, tintes de tiazina, tintes de guinclina,
tintes de polimetina, tintes de hidrazona, tintes de triazina, tintes de
porfirina, tintes de porfirazina, tintes de azufre, tintes de guinacridena,
tintes de formazano, tintes nitro, tintes nitroso, tintes de azometina, v

tintes de poliol.

El pigmento de la reivindicacion 17, en donde el tinte es un tinte de

triazina.

El pigmento de la reivindicacion 1, en donde el tinte esta

covalentemsnte unido en lugar de un hidrégeno de un grupo hidroxilo

sobre la superficie del material en particula de hidrate de alimina.

Un material compuesto que comprende:
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una matriz de polimero; y

un pigmento dispersado en la matriz de polimero, el pigmento comprende un

21.

22.

23.

24.

25.

material en particula de hidrato de alamina y un tinte, estando el tinte
covalentemente unido a una superficie del material en particula de

hidrato de alumina.

El material compuesto de la reivindicacién 20, en donde el material en
particula de hidrato de alimina tiene una composicion general de

AI(OH),0s, donde 0 <a <3y b = (3-a)/2.

Eil material compuesto de la reivindicacion 21, en donde el material en
particula de hidrato de alumina comprende 1% a 38% de contenido de

agua.

E! material compuesto de la reivindicacién 20, en donde el material en
particula de hidrato de alimina tiene un area de superficie especifica no

mayor de aproximadamente 250m?/g.

El material compuesto de la reivindicacion 20, en donde el material en
particula de hidrato de alumina tiene una dimension mas larga no mayor

de aproximadamente 1000nm.

El material compuesto de la reivindicacion 24, en donde la dimensidn

mas larga es no mayor de aproximadamente 800nm.
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El material compuesto de la reivindicacion 20, en donde el material en
particula de hidrato de alamina tiene una propoarcién de aspecto

de por lo menos aproximadamenie 2:1.

El material compuesto de la reivindicacion 26, en donde la proporcion de

aspecto es de por lo menos aproximadamente 4:1.

El material compuesto de la reivindicacién 20, en donde el material en
particula de hidrato de alimina comprende principalments una de las
particuias en forma de plaqusta, particulas en forma de aguja, v

patticulas en foerma elipsoide.

El material compueste de la reivindicacion 20, en donde el finte se
selecciona del grupo gue consiste de tintes de antraceno, tintes azo,
tintes de acridina, tintes de azina, tintes de oxazina, tintes de fiazina,
tintes de guinolina, tintes de polimetina, tintes de hidrazona, tintes de
triazing, tintes de porfirina, tintes de porfirazina, tintes de azufre, tintes
de quinacridona, tintes de formazano, lintes nitro, tintes nitraso, tintes

de azometina, y tinte de poliol.

30. El material compuesto de la reivindicacion 28, en donde el tinte es tinte

de triazina.

El material compuestio de la reivindicacion 20, en donde el tinte ests
covalentermante unido en lugar de un atemo de hidrdgeno de un grupo
hidroxito sobre la superficie de! material en particula de hidrato de

alumina.
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El material compuesto de la reivindicacion 20, en donde los materiales
de compuesto comprenden aproximadamente 2% en peso a
aproximadamente 25% en peso del pigmento con base en el peso total

del material compuesto.

El material compuesto de la reivindicacion 32, en donde el material
compuesto comprende aproximadamente 5% en peso a
aproximadamente 10% en peso del pigmento basado en el peso total

del material compuesto.

El material compuesto de la reivindicacién 20, en donde la matriz de
polimero se selecciona del grupo que consiste de poliacrilates,

poliamidas, poliésteres, poliuretanos, policarbonatos, y celulosa.

El material compuesto de la reivindicacion 20, en donde la matriz de
polimero se selecciona del grupo que consiste de poliolefinas y

poliolefinas halogenadas.

El material compuesto de la reivindicacion 35, en donde la matriz de

polimero es polipropileno.

El material compuesto de la reivindicacién 35, en donde la matriz de

polimero es polivinilcloruro.

El material compuesto de la reivindicacion 20, en donde el material

compuesto tiene un incremento en el modulo de flexién relativo de por

B
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lo menos aproximadamente 5% comparado con el mddule de flexion
relativo de la matriz de polimero sin el material en particula de hidrato

de alumina.

39. El material compuesto de la reivindicacién 38, en donde el material

compuesto tiene un incremento en el modulo de flexion relativo de por
lo menos aproximadamente 8% comparado con el médulo de flexion
relativo de la matriz de polimero sin el material en particula de hidrato

de alimina.

40. El material compuesto de la reivindicacion 20, en donde el material

41.

42.

compuesto tiene una resistencia al impacto de por lo menos
aproximadamente 5% mayor que el material compuesto que tiene una
carga equivalente de material en particula de hidrato de alumina sin el

tinte covalentemente unido.

El material compuesto de la reivindicacion 40, en donde el material
compuesto tiene una resistencia al impacto de por lo menos
aproximadamente 8% mayor que el material compuesto que tiene una

carga equivalente de material en particula de hidrato de alimina sin el

tinte covalentemente unido.

El material compuesto de la reivindicacion 20, en donde el material
compuesto tiene un incremento en la cristalinidad porcentual relativa de
por lo menos aproximadamente 5% para el material compuesto que
tione por lo menos aproximadamente 5% en peso del material en

particula de hidrato de alumina comparado con la cristalinidad
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porcentual relativa de una matriz de polimero sin el material en particula

de hidrato de alimina.

El material compueste de la reivindicacién 20, en donde el material
compuesto tiene wuna temperatura TS50 de por lo menos
aproximadamente 1% mayor que la matriz de polimero sin el material

en particula de hidrato de alumina.

Un material compuesto que comprende:

una matriz de polimerc que incorpora un pigmento, el pigmento comprende

45.

46.

47.

un tinte de triazina covalentemente unido a una superficie de un
material en particula de bohemita, el material en particula de bohemita
tiene un area de superficie especifica no mayor de aproximadamente
250m%g y un tamafo de particula promedio no mayor de

aproximadamente 1000nm.

El material compuesto de la reivindicacién 44, en donde el material
compuesto comprende aproximadamente 2% en peso a

aproximadamente 25% en peso de material en particula de bohemita.

El material compuesto de la reivindicacion 44, en donde el material en
particula de bohemita tiene una proporcidn de aspecto de por lo menos

aproximadamente 2:1.

El material compuesto de la reivindicacion 44, en donde el tinte de

triazina esta covalentemente unido en lugar de un atomo de hidrogeno

A
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de un grupo hidroxilo sobre la superficie del material en particula de

hidrato de alimina.

El material compueste de la reivindicacién 44, en donde la matriz de
polimero se selecciona del grupo que consiste de poliolefinas y

poliolefinas halogenadas.

El material compuesto de la reivindicacion 44, en donde el material
compuesto tiene un incremento en el médulo de flexién relativo de por
lo menos aproximadamente 5% comparado con el médulo de flexion
relativo de la matriz de polimero sin el material en particula de hidrato

de alumina.

El material compuesto de la reivindicacion 44, en donde el material
compuesto tiene una resistencia al impacto de por lo menos
aproximadamente 5% mayor que el material compuesto que tiene una
carga equivalente de material en particula de hidrato de alimina sin un

tinte covalentemente unido.

El material compuesto de la reivindicacion 44, en donde el material
compuesto tiene un incremento en la cristalinidad porcentual relativa de
por lo menos aproximadamente 5% para el material compuesto que
tiene por lo menos aproximadamente 5% en peso del material en
particula de hidrato de alumina comparado con la cristalinidad
porcentual relativa de una matriz de polimero sin material en particula

de hidrato de aldmina.
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52. El material compuesto de la reivindicacidon 44, en donde el material
compuesto tiene una temperatura T50 de por lo menos
aproximadamente 1% mayor que la matriz de polimero sin el material

en particula de hidrato de alumina.

53. Un método para formar un pigmento, el método comprende:

suministrar una suspensién que comprende un material en particula de
hidrato de alimina; y agregar un tinte y la suspension para formar la
suspension de pigmento, el tinte incluye un grupo funcional configurado
para facilitar la unién covalente con un grupo de superficie del material

en particula de hidrato de alumina.

54. El método de la reivindicacion 53, en donde suministra la suspension
comprende suministrar no mas de aproximadamente 30% en peso del

material en particula de hidrato de alimina en una solucién acuosa.

55. El método de la reivindicacion 54, en donde suministra la suspension
comprende suministrar no mas de aproximadamente 20% en peso del

material en particula de hidrato de alimina en una solucién acuosa.

56. ElI método de la reivindicacion 55, en donde suministra la suspension
comprende suministrar no mas de aproximadamente 15%. en peso del

material en particula de hidrato de alumina en una solucién.acuosa.
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El método de la reivindicacidon 53, en donde el material en particula de
hidrato de alimina tiene una composicion general de Al(OH),0s, donde

0<a<3yb=(3-a)y2

El método de la reivindicacion 57, en donde el material en particula de

hidrato de alimina comprende 1% a 38% de contenido de agua.

El método de la reivindicacion 53, en donde el material en particula de
hidrato de alimina tiene un area de superficie especifica no mayor de

aproximadamente 250m?/g.

El método de la reivindicacién 53, en donde el material en particula de
hidrato de alimina tiene un tamafo de particula no mayor de

aproximadamente 1000nm.

El método de la reivindicacion 53, en donde el material en particula de
hidrato de aliumina tiene una proporcion de aspecto de por lo menos

aproxi‘madamente 2:1.

El método de la reivindicacién 53, en donde el material en particula de
hidrato de alomina comprende principaimente una de particulas en
forma de plaqueta, particulas en forma de aguja, y particulas en forma

elipsoide.

63. El método de la reivindicacion 53, en donde suministrar una suspension

comprende suministrar una suspension que tiene un pH no mayor de

aproximadamente 7.0.
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64,

65.

66.

67.

68.

69.

70.

38

£l método de la reivindicacion 63, en donde la suspension tiene un pH

no mayor de aproximadamente 5.0.

El método de la reivindicacion 53, que comprende ademas calentar la
suspensién a una temperatura de aproximadamente 25°C a

aproximadamente 100°C.

El método de la reivindicacién 65, que comprende ademas calentar la
suspensién a una temperatura de aproximadamente 40°C a

aproximadamente 80°C.

El método de la reivindicacion 53, que comprende ademas formar una
solucién de tinte de no mayor de aproximadamente 10% en p;eso de un
tinte en una solucién acuosa; y en donde agregar el tinte comprende

agregar la solucion de tinte.

El método de la reivindicacién 53, en donde el método comprende

ademas secar la suspensién pigmentada para formar un pigmento seco.

El método de la reivindicacién 68, en donde el método comprende

ademas moler el pigmento seco para formar un pigmento molido.

El método de la reivindicacion 69, en donde el método comprende

ademas agregar el pigmento molido a una matriz de polimero.
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71.

72.

73.

74.

75.

76.

39

El método de la reivindicacion 53, en donde el tinte es un tinte de

triazina.

El método de la reivindicacion 53, en donde el grupo funcional

comprende un grupo funcional halégeno.

El método de la reivindicaciéon 53, en donde el tinte comprende un

grupo funcional de sulfatoetilsulfona.

El método de la reivindicacion 53, en donde facilitar la unién covalente

incluye facilitar la sustitucion nucleofilica.

El método de la reivindicacion 53, en donde facilitar la unidn covalente

incluye facilitar la adicioén nucleofilica.

Un método para formar un material compuesto, el método comprende:

mezclar un pigmento y un polimero para formar una mezcla de polimero, el

pigmento comprende un material en particula de hidrato de alimina y
un tinte covalentemente unido a un grupo de superficie del material en

particula de hidrato de alumina; y

fundir la mezcla de polimero para formar el material compuesto.

77.

El método de la reivindicacion 76, en donde el pigmento forma
aproximadamente 2% en peso a aproximadamente 25% en peso de la

mezcla de polimero.
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78.

79.

80.

81.

82.

83.

40

El método de la reivindicacion 77, en donde el material en particula de

hidrato de alumina comprende bohemita.

El método de la reivindicacién 76, en donde el material en particula de
hidrato de alumina tiene un area de superficie especifica no mayor de

aproximadamente 250m?/g.

El método de la reivindicacién 76, en donde el material en particula de
hidrato de alimina tiene un tamafic de particula no mayor de

aproximadamente 1000nm.

El método de la reivindicacidon 76, en donde el material en particula de
hidrato de aiGmina tiene una proporcién de aspecto de por lo menocs

aproximadamente 2:1.

El método de la reivindicacion 76, en donde fundir la mezcla de polimero

incluye extrudir la mezcla de polimero.

El método de la reivindicacion 76, en donde el tinte comprende un tinte

de triazina.

1L
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RESUMEN DE LA DESCRIPCION

Un material compuesto incluye una matriz de polimero y un pigmento
dispersado en la matriz de polimero. E! pigmento incluye un material en particula
de hidrato de alumina y un tinte. El tinte estd covalentemente unido a una

superficie del material en particula de hidrato de aiimina.

1
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