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Beschreibung
Gebiet der Erfindung

[0001] Die vorliegende Erfindung stellt elektrisch leitfahige, eine helle Farbe aufweisende, beschichtete Teil-
chen bereit, welche bei der Herstellung von statisch ableitenden Zusammensetzungen besonders nutzlich
sind. Diese Erfindung betrifft auch statisch ableitende Verbundmaterialien, welche aus diesen beschichteten
Teilchen herstellt wurden.

Hintergrund der Erfindung

[0002] Statische Elektrizitat ist ein allgemeines Problem. In der Industrie kdnnen Ereignisse von elektrostati-
scher Entladung (ESD, electrostatic discharge) fiir Stérungen bei Anlagen, Herstellungsfehler und sogar Ex-
plosionen von Lésungsmitteln oder brennbaren Gasen verantwortlich sein. Ein Verfahren statische Elektrizitat
zu kontrollieren ist die Verwendung von statisch ableitenden Materialien. Statisch ableitende Materialien sind
oft in der Fertigung, der Elektronikindustrie und in Krankenhausumgebungen erforderlich. Beispiele von sta-
tisch ableitenden Materialien schlieRen Bodenbelage fir Bereiche, in denen mit Losungsmitteln gearbeitet
wird, und geformte Kunststofftabletts zur Handhabung von elektronischen Komponenten ein.

[0003] Statisch ableitende Materialien weisen einen elektrischen Widerstand zwischen isolierenden und leit-
fahigen Materialien auf. Im Allgemeinen gelten Materialien, welche einen Oberflachenwiderstand von mehr als
10"2 Ohm pro Quadrat und/oder einen Volumenwiderstand von mehr als 10" Ohm-cm aufweisen, als Nichtlei-
ter oder Isolatoren. Materialien, welche einen Oberflachenwiderstand von weniger als 10° Ohm pro Quadrat
und/oder einen Volumenwiderstand von weniger als 10* Ohm-cm aufweisen, gelten als leitfahig. Materialien,
welche Oberflachenwiderstande oder Volumenwiderstande zwischen diesen Werten aufweisen, gelten als sta-
tisch ableitend. Genauer weisen statisch ableitende Materialien Oberflachenwiderstéande zwischen 10° und
10"2 Ohm pro Quadrat und/oder spezifische Volumenwiderstande zwischen 10* und 10" Ohm-cm auf. Manche
statisch ableitenden Anwendungen erfordern einen Oberflachenwiderstand zwischen 10° und 10° Ohm pro
Quadrat und/oder einen Volumenwiderstand zwischen 105 und 108 Ohm-cm. (ESD Association Advisory for
Electrostatic Discharge Terminology, ESD-ADV1,0-1994, verdffentlicht von der Electrostatic Discharge Asso-
ciation, Rome, NY 13440.)

[0004] Ein Oberflachenwiderstand wird auf der Oberflache eines Materials gemessen. Ein typisches Verfah-
ren zur Messung des Oberflachenwiderstandes eines Materials ist es, auf der Oberflache Elektroden zu plat-
zieren und dann den Widerstand zwischen den Elektroden zu messen. Die Ausmale der Elektroden und der
Abstand zwischen ihnen werden verwendet, um den Widerstand in den Oberflachenwiderstand, in Einheiten
von Ohm pro Quadrat, umzuwandeln.

[0005] Ein Volumenwiderstand wird durch die Masse oder das Volumen eines Materials hindurch gemessen.
Ein typisches Verfahren zur Messung des Volumenwiderstandes eines Materials ist, Elektroden an den unteren
und oberen Oberflachen des Materials zu platzieren, und dann den Widerstand zwischen den Elektroden zu
messen. Die Flache der Elektroden und die Dicke des Verbundmaterials werden verwendet, um den Wider-
stand in den Volumenwiderstand, in Einheiten von Ohm-cm, umzuwandeln.

[0006] Viele allgemein verwendete Materialien sind nicht leitfahig. Beispiele dafir sind Polymere, wie Polye-
thylen oder Polysulfon, und Epoxidharze, wie Harze auf der Basis von Bisphenol A. Ein Verfahren, diese Ma-
terialien statisch ableitend zu machen, ist das Zugeben von leitfahigen Teilchen. Jene nicht leitfahigen Materi-
alien, die durch Zugabe von leitfahigen Teilchen statisch ableitend gemacht werden, werden als statisch ablei-
tende Verbundmaterialien bezeichnet. Um ein nicht leitfahiges Material statisch ableitend zu machen, missen
leitfahige Teilchen in einer ausreichenden Menge zugegeben werden, um ein Netzwerk von leitfahigen Pfaden
durch das Material zu erzeugen. Diese Pfade werden durch die leitfahigen Teilchen, in elektrischem Kontakt
miteinander, gebildet. Der Leitfahigkeitsgrad hangt von der Anzahl der leitfahigen Pfade ab, welche durch die
Teilchen erzeugt werden. Wenn zu wenig Teilchen vorhanden sind, werden nicht genligend leitfahige Pfade
vorhanden sein, um im zusammengesetzten Kdrper statisch ableitende Eigenschaften bereitzustellen.

[0007] Herkémmliche leitfahige Teilchen fir statisch ableitende Verbundmaterialien schliefen Kohlenstoff,
Graphit und Metall ein. Diese Teilchen weisen mehrere Nachteile auf. Sie sind schwer zu dispergieren und die
statisch ableitenden Eigenschaften sind stark von der Fillung der Teilchen abhangig. Dies macht es schwierig,
zusammengesetzte Korper innerhalb des gewlinschten Leitfahigkeitsbereichs herzustellen. Diese leitfahigen
Teilchen weisen auch eine dunkle Farbe auf und verleihen dem statisch ableitenden Verbundmaterial eine
dunkle Farbe.

[0008] JP SHO 53 (1978) 9806 und SHO 53 (1978) 9807 (Mizuhashi et al.) lehren Glasmikrokiigelchen mit
leitfahigen Indiumoxid- oder Zinnoxid- oder Indiumzinnoxid-Beschichtungen. Die Aufgabe von JP SHO 53
(1978) 9806 ist die Herstellung von Glasmikrokligelchen mit hoher Leitfahigkeit, ohne das Reflexionsvermdgen
von Licht zu stark zu erhéhen. Diese Druckschrift lehrt Glasmikrokiigelchen aus transparentem Natronkalksi-
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likatglas, Borsilikatglas, Bleisilikatglas, usw. mit einem niedrigen Brechungsindex oder einem hohen Bre-
chungsindex, oder solche, die eine farbgebende Komponente enthalten. Das Herstellungsverfahren schlief3t
ein Verfahren der Filmbildung ein, bei welchem eine Lésung, die ein Lésungsmittel, das Wasser und/oder einen
niedrigen Alkohol umfasst, eine I6sliche Indiumverbindung und ein organisches Verdickungsmittel enthalt, auf
die Oberflache der Glasmikrokiigelchen aufgetragen wird, um einen Film auf der Oberflache der Glasmikrokii-
gelchen zu bilden. Die nachste Stufe ist ein Trocknungsverfahren, bei dem die Glasmikrokiigelchen mit einem
Oberflachenfilm, der aus der vorstehend erwahnten Lésung gebildet wurde, getrocknet werden, um das Lo-
sungsmittel im Film zu verdampfen, und um einen Film, der hauptsachlich aus der vorstehend erwahnten In-
diumverbindung und einem organischen Verdickungsmittel zusammengesetzt ist, auf den Glasmikrokiigelchen
zu bilden. Darauf folgt ein Warmebehandlungsverfahren, bei welchem die vorstehend erwahnten Glasmikro-
kigelchen in einer oxidierenden Atmosphéare bei einer hohen Temperatur warmebehandelt werden, um eine
transparente Beschichtung, die hauptsachlich aus Indiumoxid zusammengesetzt ist, auf der Oberflache der
Glasmikrokulgelchen zu bilden. Eine |6sliche Zinnverbindung kann auch in der I6slichen Indiumverbindung ein-
geschlossen sein, um eine Indiumzinnoxid-Beschichtung zu bilden.

[0009] JP SHO 53 (1978) 9807 beschreibt ein Verfahren zur Herstellung von Zinnoxid-beschichteten Mikro-
klgelchen, welches ein Losungsherstellungsverfahren einschlief3t, bei dem eine organische Zinnverbindung,
welche Sauerstoff enthalt, in einem organischen Lésungsmittel gelést wird, um eine Losung herzustellen. Die
nachste Stufe ist ein Losungsbeschichtungsverfahren, bei welchem die vorstehend erwahnte Losung auf die
Oberflache der Glasmikrokiigelchen aufgetragen wird, um einen Film auf der Oberflache der Glasmikrokugel-
chen zu bilden. Darauf folgt ein Trocknungsverfahren, bei welchem die vorstehend erwahnten Glasmikrokiigel-
chen unter verringertem Druck getrocknet werden, um einen harzartigen Film, der die organische Zinnverbin-
dung enthalt, auf der Oberflache der Glasmikrokuigelchen zu bilden. Die letzte Stufe ist ein Warmebehand-
lungsverfahren, bei welchem die vorstehend erwahnten Glasmikrokligelchen bei einer hohen Temperatur und
unter verringertem Druck erwarmt werden, so dass eine thermische Zersetzung der organischen Zinnverbin-
dung stattfindet, um einen transparenten Zinnoxid-Film auf der Oberflache der Glasmikroktigelchen zu bilden.
[0010] Weder JP SHO 53 (1978) 9806 noch JP SHO 53 (1978) 9807 nehmen Bezug auf Teilchen, die Hohl-
raume enthalten, wie hohle Glasmikrokugelchen, noch offenbaren sie Teilchen, die keine kugelférmige Gestalt
aufweisen, wie Glasfasern. Diese Druckschriften offenbaren auch nicht die Verwendung dieser Teilchen fir sta-
tisch ableitende zusammengesetzte Korper. Diese beiden Druckschriften erklaren, dass andere Verfahren zur
Beschichtung von Teilchen mit Durchmessern von 1 mm oder weniger, wie Sputtern, Vakuumabscheidung und
chemische Abscheidung ,schwierig anzuwenden" sind und stellen fest, dass ,eine einheitliche Bildung des
Films Uber der gesamten Oberflache der Kugel nicht méglich ist" und, dass ,die Ausriistungsanlagen fir eine
Herstellung teuer werden".

[0011] JP SHO 58 (1983)-25363 (Tanaka) lehrt Pigmentteilchen, welche fur Leitfahigkeit mit Indiumoxid oder
Zinnoxid beschichtet sind. Die Teilchen sind als anorganische Pigmente beschrieben. Anorganische Pigment-
teilchen vom in dieser Druckschrift aufgefiihrten Typ sind typischerweise sehr klein, in der Gré3enordnung von
mehreren Mikrometer oder weniger. Diese Druckschrift nimmt keinen Bezug auf kugelférmige Teilchen, welche
jene einschlieRen, die Hohlrdume enthalten, wie hohle Glasmikrokligelchen. Andere Fasern als Asbest sind
nicht aufgefiihrt. Die Aufgabe dieser Erfindung ist die Bereitstellung eines Verfahrens zur Herstellung eines
nicht teuren, leitfahigen Pigments, welches wirkungsvoll als ein Aufzeichnungsmaterial in elektrophotographi-
schen oder elektrostatischen Aufzeichnungssystemen, oder in Aufzeichnungssystemen, in denen Uber den
Durchfluss eines elektrischen Stroms eine Farbe gebildet wird, verwendet werden kann, und welches auch zur
Bereitstellung antistatischer Eigenschaften bei Polymerfilmen, usw. verwendet werden kann. Diese Druck-
schrift lehrt nicht, wie man antistatische Eigenschaften bei Polymerfilmen bereitstellt, zum Beispiel durch eine
Beschreibung der fir antistatische Eigenschaften notwendigen Menge an leitfahigen Teilchen. Das Verfahren
zur Herstellung dieser leitfahigen Pigmente beinhaltet eine Warmebehandlung der Pigmente bei einer Tempe-
ratur zwischen 400°C und 1000°C in der Gegenwart von Indium- oder Zinnverbindungen.

[0012] U.S. Patent Nr. 4,373,013 und U.S. Patent Nr. 4,452,830 (beide Yoshizumi) lehren Teilchen aus Titan-
dioxid, welche mit Antimon-dotiertem Zinnoxid (ATO, antimony doped tin oxide) beschichtet sind. Diese Erfin-
dungen betreffen ... ein beschichtetes, elektrisch leitfahiges Pulver, welches geeignet ist zur Verwendung in
Anwendungen, wie Bilden von elektrisch leitfahigen Schichten auf Papier fiir Reproduktion oder Duplikation,
wie elektro-warmeempfindliches Papier und elektrostatisches Aufzeichnungspapier, und fir die Zugabe zu
Harzen, um antistatische Harze bereitzustellen". Die Titandioxid-Teilchen dieser Patente sind bevorzugt ,im
Allgemeinen fest und weisen eine spezifische Oberflache (BET-Verfahren, N,-Adsorption) im Bereich von 1 bis
20 Meter?/Gramm (m?/g) auf (entsprechend einer mittleren Teilchengrée von 0,07 bis 1,4 Mikrometern) ..." Die
Dicke der ATO-Beschichtung liegt bevorzugt im Bereich von 0,001 bis 0,07 Mikrometern (1 bis 70 Nanome-
tern). Das Verfahren zur Herstellung dieser elektrisch leitfahigen Pulver schlielt ... Bereitstellen einer wassri-
gen Dispersion von Titanoxid-Teilchen; Bereitstellen einer Lésung, welche ein hydrolysierbares Zinnsalz und
ein hydrolysierbares Antimonsalz enthalt, wobei die L6sung frei bleibt von hydrolysiertem Zinnsalz und hydro-
lysiertem Antimonsalz; Zugeben der Lésung zur Dispersion unter Bewegung, wobei die Dispersion bei einer
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Temperatur von 60°C bis 100°C gehalten wird, um das Zinnsalz und das Antimonsalz, resultierend aus dem
Kontakt zwischen der Lésung und der Dispersion, zu hydrolysieren, wobei Titanoxid-Teilchen hergestellt wer-
den, die mit Antimon-enthaltendem Zinnoxid beschichtet sind; und Gewinnen der beschichteten Titanoxid-Teil-
chen" ein.

[0013] U.S. Patent Nr. 4,568,609 (Sato et al.) lehrt ein lichtdurchlassiges, elektrisch leitfahiges Material, wel-
ches ein lichtdurchlassiges Teilchen in der Gestalt einer Platte umfasst, zum Beispiel Glimmer- oder Glasflo-
cken mit einer leitfahigen Beschichtung aus ,mit verschiedenen Arten von Metallen dotierten Metalloxiden".
Dieses Material ,.... ist, wenn es mit transparenten, synthetischen Harzfilmen oder Anstrichmitteln kompoun-
diert wird, in der Lage einen Film oder einen Anstrichmittelfilm mit einer Uberlegenen Leitfahigkeit bereitzustel-
len, ohne die Transparenz des Films oder des Anstrichmittelfilms zu beeintrachtigen." GemaR Sato, ,ist es er-
forderlich, dass der in der vorliegenden Erfindung verwendete Plattentrager selbst lichtdurchlassig ist. Der hier
verwendete Ausdruck ,lichtdurchlassiger Trager' oder lichdurchlassiger Plattentrager' beinhaltet einen Platten-
trager, bei dem wenn 2 Gew.-% der Plattensubstanz und 98 Gew.-% Ethylenglycol gemischt werden, das so
erhaltene Gemisch in einer Quarzzelle mit 1 mm optischer Weglénge platziert wird und seine Durchlassigkeit
mit einem Tribungsmessgerat, hergestellt von SUGA Tester K. K. in Japan, auf der Basis des Standards ASTM
D 1003 gemessen wird, die Durchlassigkeit mit 80% oder mehr bewertet wird." Typischerweise wird diese Mes-
sung als ,Gesamtlichtdurchlassigkeit" oder TLT (Total Luminous Transmission) bezeichnet. Deshalb ist es bei
Sato erforderlich, dass diese Kernteilchen, welche die Gestalt einer Platte haben, eine TLT von mehr als 80%
aufweisen.

[0014] Diese Druckschrift lehrt auch die Verwendung dieser Teilchen, kompoundiert in Anstrichmitteln, Kunst-
stoffen oder Epoxiden, bei der Bildung eines lichtdurchlassigen, leitfahigen Films.

[0015] Das Verfahren zur Herstellung dieser beschichteten Teilchen schlief3t die Herstellung einer Plattentra-
gerdispersion in einer wassrigen Salzsaurelésung ein. Eine Losung wird durch Lésen von Zinn- und Antimon-
chlorid in konzentrierter Salzsaure hergestellt und diese Losung wird langsam in die Glimmerdispersion ge-
tropft und gemischt. Metallhydroxide fallen aus der Lésung aus, wobei sie den Plattentrager beschichten. Die
beschichteten Plattentrager werden gewaschen und getrocknet, dann bei 350°C bis 850°C gebrannt.

[0016] Diese Druckschrift stellt fest, ... ein kugelférmiges Teilchen; sogar wenn es leitfahig ist, weist eine be-
schrankte Oberflache auf, verglichen mit Teilchen von unterschiedlicher Gestalt, und dementsprechend ist
auch die Wahrscheinlichkeit von kugelférmigen Teilchen, sich gegenseitig zu beriihren, gering. Deshalb ist es
unmdglich, wenn man zum Beispiel beabsichtigt einen Film mit leitfahigen, kugelférmigen Teilchen zu kom-
poundieren, um in dem Film Leitfahigkeit bereitzustellen, den Film zufriedenstellend leitfahig zu machen, ohne
die Menge der zu kompoundierenden Teilchen betrachtlich zu erhéhen." Dieses Patent nimmt keinen Bezug
auf Fasern oder hohle Teilchen.

[0017] U.S. Patent Nr. 5,071,676 und U.S. Patent Nr. 5,296,168 (beide Jacobson) lehren "... eine elektrisch
leitfahige Pulverzusammensetzung, welche Teilchen in der GréRe von einem bis zu Dutzenden von Mikrometer
mit einer Oberflachenbeschichtungsschicht aus Antimon-enthaltendem Zinnoxid, die leitfahig ist, und einer
dinnen Aufienschicht aus einem wasserhaltigen Metalloxid mit einer Dicke von einer partiellen Molekular-
schicht bis zu 5 molekularen Monoschichten, d. h. von ungefahr 5 bis 30 Angstrém, und einem isoelektrischen
Punkt im Bereich von ungefahr 5 bis 9 umfasst." Beispiele der Teilchen sind Titandioxid und amorphe Kiesel-
saure. Gemal Jacobson, ,ist das wasserhaltige Metalloxid, welches zur Verwendung in der Erfindung in Be-
tracht gezogen wird, ein im Wesentlichen nicht leitfahiges Oxid ..." Der isoelektrische Punkt ist der pH-Wert,
bei dem die Oberflache von jedem Teilchen keine elektrische Ladung aufweist, und bei dem Wechselwirkungen
der einzelnen Teilchen mit den Harzen des Anstrichmittelsystems kontrolliert werden kénnen. Diese elektrisch
leitfahigen Pulver werden als ,Pigmente oder Zusatzstoffe in Beschichtungssystemen, wie fur antistatisch leit-
fahige Pappe" verwendet. Zudem ist gemal Jacobson ,eine andere wichtige Verwendung der elektrisch leitfa-
higen Pulver jene, als eine Komponente des Pigments in Fahrzeuglackgrundierungszusammensetzungen ..."
[0018] U.S. Patent Nr. 5,104,583 (Richardson) lehrt ein eine helle Farbe aufweisendes, leitfahiges Elektrobe-
schichtungslackiermittel" oder ,kathodische Beschichtungen". GemaR Richardson ist ,das elektrisch leitfahige
Pigment der Erfindung ein zweidimensionales Netzwerk von Kristalliten aus Antimon-enthaltendem Zinnoxid,
welches in einer einzigartigen Verbindung mit amorpher Kieselsaure oder einem Kieselsaure-enthaltendem
Material vorliegt. Das Antimon-enthaltende Zinnoxid bildet ein zweidimensionales Netzwerk von dicht gepack-
ten Kristalliten auf der Oberflache der Kieselsaure oder des Kieselsaure-enthaltenden Materials."

[0019] U.S. Patent Nr. 5,284,705 (Cahill) lehrt ,eine antistatische Beschichtungszusammensetzung, welche
einen Pigmentanteil enthalt, der in einem flieBenden Anteil dispergiert ist, wobei der flieRende Anteil ein hart-
bares, Film-bildendes Bindemittel enthalt, der Pigmentanteil ein an Zinnoxid reiches, elektrisch leitfahiges Pig-
ment enthalt, das Verhaltnis des Bindemittels relativ zu den Feststoffen des Pigmentanteils ausreichend hoch
ist, um einen durch das Bindemittel zusammenhangenden Film bereitzustellen, wenn die Zusammensetzung
als Film auf einem Trager abgeschieden und gehartet wird, wobei die Zusammensetzung durch einen die elek-
trische Leitfahigkeit erhdhenden Anteil an harten, achromatischen Feinstfillstoffmineralien, vermischt mit dem
an Zinnoxid reichen Pigment, gekennzeichnet ist."
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[0020] U.S. Patent Nr. 5,350,448 (Dietz et al.) lehrt elektrisch leitfahige Pigmentteilchen. Die Beschichtung,
welche die Leitfahigkeit bereitstellt, ist ein Halogen-dotiertes Zinnoxid und/oder Titanoxid. Diese Pigmentteil-
chen weisen gegebenenfalls eine Beschichtung zwischen den Pigmentteilchen und der leitfahigen Beschich-
tung auf, welche ein Metalloxid sein kann. Diese gegebenenfalls vorhandene Beschichtung wird fiir ein farbi-
ges oder permutterglanzendes Aussehen bereitgestellt. Die Herstellungsverfahren daflir schlieRen Wirbel-
schichten und nasschemische Bader mit Zinn- oder Titanchloriden und Ammoniumhalogeniden ein.

[0021] U.S. Patent Nr. 5,376,307 (Hagiwara et al.) lehrt eine Perfluorkohlenstoff-Antrichmittelzusammenset-
zung, welche eine ,ausgezeichnete anti-elektrostatische Eigenschaft und Ablésungseigenschaft" aufweist. Die
Zusammensetzung ist ,... eine Fluorkohlenstoff-Anstrichmittelzusammensetzung, welche ein Fluorkohlen-
stoff-Harz; und ein hohles, doppelschaliges, elektrisch leitfahiges Material, welches hohle innere Schalen und
aullere Schalen, die auf der Oberflache der inneren Schalen aufgetragen sind und im Wesentlichen aus einem
elektrisch leitfahigen Oxid gebildet werden, enthalt; wobei das Verhaltnis des hohlen, doppelschaligen, elek-
trisch leitfahigen Materials in einer Beschichtungskomponente der Fluorkohlenstoff-Anstrichmittelzusammen-
setzung im Bereich von 1 Vol.-% bis 30 Vol.-% liegt ..." Dieses hohle, doppelschalige, elektrisch leitfahige Teil-
chen wird dann als ,mit hohlen inneren Schalen, gebildet im Wesentlichen aus amorpher Kieselsaure oder ei-
nem Kieselsaureenthaltendem Material, und dufRerer Schale, gebildet im Wesentlichen aus Zinn-(IV)-oxid, el-
ches ungefahr 1 Gew.-% bis 30 Gew.-%, bevorzugt ungefahr 10 Gew.-%, Antimon enthalt, oder damit dotiert
ist" beschrieben. GemaR Hagiwara ist ,das Anstrichmittel gemaR dieser Erfindung nicht nur fir Sprih-, Streich-
oder Walzenbeschichten geeignet, sondern auch fir FlieRbeschichten oder Tauchen, bei Anwendungen, bei
denen das Auftragen von Anstrichmitteln mit relativ niedriger Viskositat gewlinscht wird." Zusatzlich berichtet
Hagiwara, ,typische Anwendungen der Fluorkohlenstoff-Anstrichmittelzusammensetzung der Erfindung sind
Schmelzwalzen oder Schmelzbander, welche in Kopiergeraten und Druckern verwendet werden, wobei die An-
strichmittelzusammensetzung Oberflachen sowohl mit Abldsungseigenschaft, als auch anti-elektrostatischen
Eigenschaften bereitstellt ..." AuBerdem ,kann die Anstrichmittelzusammensetzung der Erfindung zur Bereit-
stellung von Beschichtungsoberflachen, zum Beispiel bei Trichtern zum Beférdern von Pulvermaterial, bei
Schlichtwalzen bei der Papierherstellung, bei Beschickungswalzen, die bei einem Kunststofffolienextruder ver-
wendet werden, und bei Textilschlichtung und bei Trocknungswalzen, verwendet werden."

[0022] U.S. Patent Nr. 5,398,153 (Clough) lehrt Fluor- und Antimon-dotierte Zinnoxid-Beschichtungen auf
dreidimensionalen Tragern fir eine Verwendung in statisch ableitenden Materialien. Beispiele dieser dreidi-
mensionalen Trager schlieRen ,Kugeln, Extrudate, Flocken, einzelne Fasern, Rovingfasern, geschnittene Fa-
sern, Fasermatten, pordse Trager, Teilchen mit irregularer Gestalt, ..." ein. Cloughs Verfahren ,umfasst in Kon-
takt bringen des Tragers mit Zinnchlorid in einer dampfformigen Form und/oder in einer flissigen Form, um
eine Zinnchlorid-enthaltende Beschichtung auf dem Trager zu bilden; in Kontakt bringen des Tragers mit einer
Fluorkomponente, d. h. einer Komponente, die freies Fluor und/oder gebundenes Fluor (wie in einer Verbin-
dung) enthalt, um eine Fluorkomponenten-enthaltende Beschichtung auf dem Trager zu bilden; und in Kontakt
bringen des so beschichteten Tragers mit einem Oxidationsmittel, um eine Beschichtung von Fluor-dotiertem
Zinnoxid, bevorzugt Zinndioxid, auf dem Trager zu bilden."

[0023] U.S. Patent Nr. 5,476,613 (Jacobson) betrifft ,ein elektrisch leitfahiges Material, welches ein inniges
Gemisch von amorpher Kieselsaure und einem feinkristallinen Antimon-enthaltenden Zinnoxid umfasst, und
ein Verfahren zu dessen Herstellung". Gemal Jacobson ,kénnen die elektrisch leitfahigen Pulver der Erfin-
dung, wenn sie mit geeigneten Bindemitteln und Zusatzstoffen formuliert werden, auf einer Vielfalt an Oberfla-
chen angewendet werden, um elektrische Leitfahigkeit und antistatische Eigenschaften zu verleihen ..." Auler-
dem ,sind diese ECPs zum Beschichten von Glas, Papier, Wellpappe, Kunststofffolie oder bei einem Flachen-
gebilde, wie Polycarbonat, Polyester und Polyacrylat, in elektrisch leitfahigen Anstrichmittelbeschichtungen,
unter vielen Anderen, nitzlich." So wie der Ausdruck ,ECP" in der Druckschrift verwendet wird, bezieht er sich
auf elektrisch leitfahiges Pulver (electroconductive powder).

[0024] U.S. Patent Nr. 5,585,037 und U.S. Patent Nr. 5,628,932 (beide Linton) lehren ,.... eine elektrisch leit-
fahige Zusammensetzung, welche ein zweidimensionales Netzwerk aus Kristalliten von Antimon-enthalten-
dem Zinnoxid umfasst, das in einer einzigartigen Verbindung mit amorpher Kieselsaure oder einem Kieselsau-
re-enthaltendem Material vorliegt." Eine Ausfihrungsform der Erfindung sind Teilchen aus amorpher Kiesel-
saure, welche mit einem zweidimensionalen Netzwerk aus Antimon-enthaltenden Zinnoxid-Kristalliten be-
schichtet sind. ,Die Zusammensetzung dieser Erfindung umfasst in einer bevorzugten Ausfihrungsform ein
Pulver, welches besonders als ein Pigment in Anstrichmittelformulierungen fur Fahrzeuglacksysteme nitzlich
ist. Das fertige Pulver dieser Erfindung umfasst Teilchen, die in der Lage sind ein im Allgemeinen transparen-
tes, leitfahiges Netzwerk mit dem Anstrichmittelfilm zu bilden ..."

[0025] U.S. Patent Nr. 5,631,311 (Bergmann et al.) lehrt transparente, statisch ableitende Formulierungen fir
Beschichtungen. Diese elektrisch leitfahigen Beschichtungen ,umfassen oder bestehen aus Feinteilchen eines
elektrisch leitfahigen Pulvers, einem thermoplastischen oder duroplastischen Harz, einem organischen L6-
sungmittel ..." Gemafl Bergman ,umfasst, damit die Beschichtungen dieser Erfindung transparent sind, das
leitfahige Pulver bevorzugt hauptsachlich Feinteilchen einer GréRRe von weniger als ungefahr 0,20 Mikron, was
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kleiner ist, als die Halfte der Wellenlange des sichtbaren Lichts". Auch ,sind die elektrisch leitfahigen Beschich-
tungen der vorliegenden Erfindung besonders nutzlich bei Verpackungsmaterialien, welche zum Beispiel fir
die Beférderung von elektronischen Teilen verwendet werden kénnen."

[0026] U.S. Patent Nr. 4,618,525 (Chamberlain et al.) lehrt Metall-beschichtete, hohle Glasmikroktigelchen.
Dieses Patent offenbart Zinnoxid- und Aluminiumoxid-Beschichtungen als farblose Beschichtungen, stellt aber
keine Beispiele fur diese Beschichtungen bereit. Dieses Patent offenbart keine Zinnoxid- oder Aluminiumo-
xid-Beschichtungen, die leitfahig sind. Diese Druckschrift offenbart ein Verfahren zur Herstellung von beschich-
teten Teilchen entweder durch Sputterbeschichten oder Dampfabscheidung, wobei beides Formen von physi-
kalischer Dampfabscheidung (PVD, physical vapor deposition) sind.

[0027] U.S. Patent Nr. 5,232,775 (Chamberlain et al.) offenbart Teilchen mit metallischen Beschichtungen mit
Halbleitereigenschaften zur Verwendung bei statisch ableitenden, polymeren zusammengesetzten Kdrpern.
Diese Beschichtungen sind bevorzugt Metalloxide, Metallcarbide und Metallnitride. Beispiele der nutzlichen
Teilchen schliel3en ,,... Teilchenasern, Kurzfasern, Glimmer- und Glasflocken, Glas- und polymere Mikroblas-
chen, Talk und (darauffolgend beschichtete) gebrochene Mikroblaschen" ein. Die Farbe der beschichteten Teil-
chen oder zusammengesetzten Korper, welche daraus hergestellt wurden, ist nicht offenbart. Tatsachlich wir-
de man erwarten, dass die beschichteten Teilchen und zusammengesetzten Korper der Beispiele eine braune
bis schwarze Farbe aufweisen. Die beschichteten Teilchen dieser Druckschrift wurden nach einem Sputterbe-
schichtungsverfahren hergestellit.

[0028] U.S. Patent Nr. 5,409,968 (Clatanoff et al.) offenbart Metall-beschichtete Teilchen zur Verwendung in
statisch ableitenden, polymeren zusammengesetzten Kérpern. Diese Teilchen sind mit einem hoch leitfahigen
Metall beschichtet, gefolgt vom Ausbringen eines isolierenden Metalloxids. Beispiele fiir nitzliche Metalle fir
die hoch leitfahige Metallschicht schlieRen Edelstahl und Aluminium ein. Ein Beispiel fir eine nutzliche isolie-
rende Metalloxidschicht ist Aluminiumoxid. Beispiele von niitzlichen Teilchen sind Glas, Kohlenstoff, Glimmer,
Tonpolymere und Ahnliches. Die Teilchen weisen bevorzugt ein groRes Seitenverhaltnis auf, wie Fasern, Flo-
cken, Stabchen, Réhren und Ahnliches. Die Farben dieser zusammengesetzten Kérper sind nicht offenbart.
Die beschichteten Teilchen dieser Druckschrift wurden nach einem Sputterbeschichtungsverfahren hergestellt.
[0029] Die U.S. Patente mit den Nummern 4,612,242 (Vesley et al.); 5,245,151 (Chamberlain et al.);
5,254,824 (Chamberlajn et al.); 5,294,763 (Chamberlain et al.); 5,389,434 (Chamberlain et al.); 5,446,270
(Chamberlain et al.); und 5,529,708 (Palmgren et al.) lehren Metall-beschichtete Teilchen und Metalloxid-be-
schichtete Teilchen fir verschiedene Anwendungen. Diese Patente nehmen keinen Bezug auf Beschichtungen
durch leitfahige Metalloxide mit heller Farbe.

[0030] Die Metall-beschichteten Teilchen, von denen in den U.S. Patenten mit den Nummern 4,618,525,
5,232,775 und 5,409,968 berichtet wird, und jene des vorstehenden Absatzes, wie Glasmikroklgelchen oder
gemahlene Glasfasern, welche mit Stahl oder Aluminium beschichtet sind, kdnnen einfach in Harzen und Po-
lymeren dispergiert werden. Diese haben auch den Vorteil, dass, wenn einmal ein minimaler Beladungsgrad
erreicht ist, die statisch ableitenden Eigenschaften des zusammengesetzten Kérpers nicht stark von der Fiill-
stoffkonzentration abhangig sind. Dies ermdglicht einen besseren Verarbeitungsbereich fiir das gefiilite Mate-
rial.

[0031] Ein anderer Vorteil von Metall-beschichteten Teilchen ist die wirkungsvolle Verwendung von Metallen.
Das Kernteilchen ist wirkungsvoll ein Streckmittel des Metalls. Metall-beschichtete Teilchen kdnnen die Eigen-
schaften von Metallteilchen, zum Beispiel Leitfahigkeit, aufweisen, enthalten jedoch nur einen Bruchteil des
Metalls. Dies ist besonders vorteilhaft, wenn teure Metalle, wie Indium, verwendet werden. AuRerdem weisen
Metall-beschichtete Teilchen, verglichen mit massiven Metallteilchen, eine niedrige Dichte auf. Metall-be-
schichtete, hohle Teilchen kénnen Dichten unter 1 g/cm? aufweisen. Sogar Metallbeschichtungen auf massiven
Kernteilchen, zum Beispiel Stahl-beschichtete Glasfasern, kénnen Dichten von weniger als 3 g/cm?® aufweisen,
was niedriger ist, als die der meisten Metalle.

[0032] Kugelférmige Teilchen haben den zusatzlichen Vorteil, dass sie mit hoher Volumenbeladung verwen-
det werden kénnen, ohne die Viskositat eines Harzes im Wesentlichen zu erhdhen. Dies ermdglicht die For-
mulierung von niederviskosen, selbst-verlaufenden Verbundmaterialien fur Bodenbeldge und andere Be-
schichtungen. Diese Fahigkeit, eine hohe Volumenbeladung bei kugelférmigen Teilchen zu verwenden, ist
auch nutzlich, wenn fliichtige, organische Verbindungen (VOCs, volatile organic compounds) in einer Formu-
lierung eines zusammengesetzten Korpers verringert werden muissen. Auch ordnen sich kugelférmige Teil-
chen nicht in einer Reihe an, wenn sie in einer Beschichtung zum Beispiel mit einer Blrste angewendet wer-
den, oder wenn sie durch ein Extrusionsformwerkzeug gepresst werden, wie beim Herstellen eines geformten
Teiles. Auf der anderen Seite weisen Fasern und Flocken, wenn sie angewendet oder extrudiert werden, eine
Neigung auf, sich auszurichten. Diese Ausrichtung kann die Leitfahigkeit des zusammengesetzten Korpers
nachteilig beeinflussen.

[0033] Die Metall-beschichteten Teilchen werden durch Ausbringen von leitfahigen Beschichtungen auf die
Kernteilchen, unter Verwendung von physikalischer Dampfabscheidung, insbesondere Sputterabscheidung,
hergestellt. Dieses physikalische Dampfabscheidungsverfahren ist bei der Herstellung von beschichteten Teil-
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chen Uberraschend leistungsfahig und wirtschaftlich. Auerdem ist es ein fur die Umwelt sauberes Verfahren,
bei dem Losungsmittel oder flissiges Abfallmaterial keine Rolle spielen. Das Beschichtungsmaterial wird na-
hezu vollstandig auf den Kernteilchen festgehalten. Wenn Sputterabscheidung verwendet wird, ist die
Hauptabfallquelle das zuriickgebliebene Metall des gebrauchten Sputterobjekts. Dieses Metall liegt in einer
festen Form vor, die einfach wiedergewonnen und recycled werden kann. Bei alternativen Herstellungsverfah-
ren, insbesondere bei nass-chemischen Verfahren, spielt eine Entsorgung oder Rickgewinnung von kontami-
nierten Flissigkeiten oder Losungsmitteln eine Rolle. Oft ist sehr viel Metall in diesen Flissigkeiten vorhanden,
dessen Rickgewinnung schwierig sein kann.

[0034] Metall-beschichtete Teilchen verleihen jedoch Verbundmaterialien Farbe. Die Farbe der beschichteten
Teilchen kann variieren, von Grau bis Schwarz, oder die beschichteten Teilchen kénnen eine metallische Far-
be, wie Kupfer, aufweisen, abhangig vom Typ der Metallbeschichtung und der Dicke der Beschichtung. Dies
war besonders bei Bemuhungen einen Markt fur Metall-beschichtete Teilchen fir Bodenbeldge und Beschich-
tungen aufzubauen, insbesondere wenn helle Farben gewlinscht werden, ein Nachteil.

Zusammenfassung der Erfindung

[0035] Diese Erfindung stellt eine Zusammensetzung bereit, welche beschichtete Teilchen umfasst, die tber-
raschenderweise sowohl leitfahig (wodurch in den beschichteten Teilchen der gewlinschte Volumenwiderstand
bereitgestellt wird), als auch eine helle Farbe aufweisen. Diese beschichteten Teilchen werden durch Be-
schichten eines Kernteilchens mit einem leitfahigen Metalloxid hergestellt, um ein leitfahiges, beschichtetes
Teilchen bereitzustellen, welches eine helle Farbe aufweist. Diese Erfindung betrifft auch statisch ableitende
Verbundmaterialien, welche mit diesen beschichteten Teilchen hergestellt sind.
[0036] Die Eigenschaft ,eine helle Farbe aufweisend" wird hier unter Verwendung der CIELAB-Farbunter-
schiedsformel quantifiziert, in der Reinweil} als Bezugsgrofie verwendet wird. Diese stellt eine einzelne Zahl
AE,* bereit, welche den ,Abstand von Weil" anzeigt. Je kleiner der AE,*-Wert ist, desto naher ist das Material
an einer weiflen Farbe. Dieses Verfahren wird hier spater beschrieben. Materialien mit einem AE,*-Wert von
weniger als ungefahr 50 gelten als hell. Der Ausdruck ,eine helle Farbe aufweisend" schliet zum Beispiel
Weil3, gebrochenes Weil}, Hellgelb, Hellpink, Hellgriin, Hellbeige, Hellgrau und im Allgemeinen schwache
Farbtone neutraler Art ein.
[0037] Die beschichteten Teilchen der Erfindung stellen die bekannten Vorteile von Metallbeschichteten Teil-
chen, wie effiziente Verwendung von Metall, niedrige Dichte, Erleichterung von Dispersion und Verringerung
des Verarbeitungsaufwandes, bereit. Jedoch stellen sie den zusatzlichen, stark wiinschenswerten Vorteil be-
reit, den aus ihnen hergestellten Verbundmaterialien sehr wenig Farbe zu verleihen. Statisch ableitende zu-
sammengesetzte Korper, welche eine helle Farbe aufweisen, kdnnen aus diesen beschichteten Teilchen be-
reitgestellt werden.
[0038] Das physikalische Dampfabscheidungsverfahren (PVD) zur Herstellung der beschichteten Teilchen
der Erfindung ist leistungsfahig und wirtschaftlich. Es werden weder Lésungsmittel verwendet, noch werden
flissige Abfalle erzeugt. Bei Sputterbeschichtungs-PVD-Verfahren ist die Hauptabfallquelle das verwendete
Metall- oder Metalloxid-Sputterobjekt. Dieses Metall oder Metalloxid kann einfach wiedergewonnen und recy-
cled werden.
[0039] Wenn kugelférmige Teilchen der Erfindung zur Herstellung von statisch ableitenden Verbundmateria-
lien verwendet werden, ist ein Vorteil die Fahigkeit, hohe Volumenbeladungen der kugelférmigen, beschichte-
ten Teilchen zu verwenden, um fliichtige, organische Verbindungen (VOC) zu verringern, ohne die Viskositat
des nicht-geharteten Gemisches stark zu erhéhen. Dies ist zuséatzlich zum bevorzugten Vorteil heller Farbe.
[0040] Die Zusammensetzung der Erfindung umfasst eine Mehrzahl an beschichteten Teilchen, wobei jedes
beschichtete Teilchen unabhangig voneinander umfasst:
(a) ein Kernteilchen, wobei das Kernteilchen aus Glasfasern, Keramikfasern, Keramikellipsoiden, welche
einen Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrgu-
me 10 bis 98% des Gesamtvolumens der Keramikellipsoiden ausmacht, Glasellipsoiden, welche einen
Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume 10
bis 98% des Volumens der Glasellipsoiden ausmacht, ausgewahlt ist;
(b) eine Beschichtung, umfassend ein leitfahiges Indiumzinnoxid, welche an dem Kernteilchen haftet; wobei
die beschichteten Teilchen einen AE  *-Wert von weniger als 50 aufweisen und wobei die beschichteten Teil-
chen einen Volumenwiderstand von gréRer als 0,1 Ohm-cm und weniger als 1000 Ohm-cm aufweisen.

[0041] In einer Ausflihrungsform der Zusammensetzung weisen die beschichteten Teilchen einen Volumen-
widerstand von gréRer als ungefahr 1 Ohm-cm und weniger als ungefahr 500 Ohm-cm auf.

[0042] In einer Ausflihrungsform der Zusammensetzung weisen die beschichteten Teilchen einen Volumen-
widerstand von gréRer als ungefahr 10 Ohm-cm und weniger als ungefahr 300 Ohm-cm auf.

[0043] In einer Ausfuihrungsform der Zusammensetzung weisen die beschichteten Teilchen einen AE,*-Wert
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von weniger als ungefahr 40 auf.
[0044] In einer Ausfuhrungsform der Zusammensetzung weisen die beschichteten Teilchen einen AE,*-Wert
von weniger als ungefahr 30 auf.
[0045] In einer Ausflihrungsform der Zusammensetzung weisen die beschichteten Teilchen einen L*-Wert
von groRer als ungefahr 60, einen a*-Wert zwischen ungefahr —10 und +10 und einen b*-Wert zwischen unge-
fahr 0 und ungefahr 30 auf.
[0046] In einer Ausflihrungsform der Zusammensetzung weisen die beschichteten Teilchen einen L*-Wert
von groRer als ungefahr 70, einen a*-Wert zwischen ungefahr —10 und +10 und einen b*-Wert zwischen unge-
fahr 0 und ungefahr 30 auf.
[0047] In einer Ausflihrungsform der Zusammensetzung weisen die beschichteten Teilchen einen L*-Wert
von groRer als ungefahr 80, einen a*-Wert zwischen ungefahr -5 und +5 und einen b*-Wert zwischen ungefahr
0 und ungefahr 25 auf.
[0048] In einer Ausfiihrungsform der Zusammensetzung sind die Kernteilchen aus Keramikellipsoiden, wel-
che einen Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohl-
raume ungefahr 25 bis ungefahr 95% des Gesamtvolumens der Keramikellipsoiden ausmacht und Glasellip-
soiden, welche einen Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw.
der Hohlraume ungefahr 25 bis ungefahr 95% des Volumens der Glasellipsoiden ausmacht, und Gemischen
davon ausgewahlt.
[0049] In einer Ausflihrungsform der Zusammensetzung sind die Kernteilchen aus hohlen Glasmikroktigel-
chen, hohlen Keramikmikrokugelchen, Glasfasern und Keramikfasern ausgewahlt.
[0050] In einer Ausflihrungsform der Zusammensetzung weisen die Kernteilchen eine Gesamtlichtdurchlas-
sigkeit von weniger als 80% auf.
[0051] In einer Ausfiihrungsform der Zusammensetzung weisen die Beschichtungen (b) eine mittlere Dicke
von ungefahr 2 Nanometern bis ungefahr 100 Nanometern auf.
[0052] Die vorliegende Erfindung stellt auch ein Verbundmaterial bereit, umfassend:
(a) ein polymeres Bindemittel; und
(b) eine Zusammensetzung, wobei die Zusammensetzung eine Mehrzahl von beschichteten Teilchen um-
fasst, wobei jedes beschichtete Teilchen unabhangig voneinander umfasst:
(i) ein Kernteilchen, wobei jedes Kernteilchen unabhangig voneinander ein aus anorganischen Materialien
und polymeren Materialien ausgewahltes Material, umfasst; und
(ii) eine Beschichtung, umfassend ein leitfahiges Metalloxid, wobei die Beschichtung an dem Kernteilchen
haftet;
wobei die beschichteten Teilchen einen AE,*-Wert von weniger als ungeféhr 50, aufweisen und wobei die
beschichteten Teilchen einen Volumenwiderstand von gré3er als ungefahr 0,1 Ohm-cm und weniger als un-
gefahr 1000 Ohm-cm aufweisen; und
wobei mindestens eines aus dem Nachfolgenden aus (1) und (ll) zutrifft:
(1) das Verbundmaterial weist einen Oberflachenwiderstand von 10° bis 10> Ohm pro Quadrat auf;
(1) das Verbundmaterial weist einen Volumenwiderstand von 10* bis 10" Ohm-cm auf.

[0053] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weist das Verbundmaterial einen AE,*-Wert von we-
niger als ungefahr 50 auf.

[0054] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weist das Verbundmaterial einen AE,*-Wert von we-
niger als ungefahr 40 auf.

[0055] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weist das Verbundmaterial einen AE,*-Wert von we-
niger als ungefahr 30 auf.

[0056] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weist das Verbundmaterial einen L*-Wert von gréer
als ungefahr 60, einen a*-Wert zwischen ungefahr-10 und +10 und einen b*-Wert von ungefahr 0 bis ungefahr
40 auf.

[0057] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weist das Verbundmaterial einen L*-Wert von gréer
als ungefahr 70, einen a*-Wert zwischen ungefahr—10 und +10 und einen b*-Wert von ungefahr 0 bis ungefahr
40 auf.

[0058] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weist das Verbundmaterial einen L*-Wert von gréer
als ungefahr 80, einen a*-Wert zwischen ungefahr -5 und +5 und einen b*-Wert von ungefahr 0 bis ungefahr
35 auf.

[0059] In einer Ausflihrungsform des Verbundmaterials ist das polymere Bindemittel (a) aus Polymerharzen
ausgewahilt.

[0060] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials ist das Polymerharz aus Duroplasten und Thermo-
plasten ausgewahlt.

[0061] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials ist das Polymerharz aus Epoxiden, Urethanen, Poly-
estern, Polycarbonaten, Polysulfonen, Polyethern, Polytetrafluorethylenen, Polyetherimiden, Polyvinylchlori-
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den, Polyolefinen und Gemischen davon ausgewahit.

[0062] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials ist das Verbundmaterial aus Bodenbelag, Formmas-
sen, flissig aufzutragenden Beschichtungen und Anstrichmittel ausgewahilt.

[0063] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen Volumenwi-
derstand von groRer als ungefahr 0,1 Ohm-cm und weniger als ungefahr 1000 Ohm-cm auf.

[0064] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen Volumenwi-
derstand von groRer als ungefahr 1 Ohm-cm und weniger als ungefahr 500 Ohm-cm auf.

[0065] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen Volumenwi-
derstand von grofRer als ungefahr 10 Ohm-cm und weniger als ungefahr 300 Ohm-cm auf.

[0066] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen AE,*-Wert
von weniger als ungefahr 50 auf.

[0067] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen AE,*-Wert
von weniger als ungefahr 40 auf.

[0068] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen AE,*-Wert
von weniger als ungefahr 30 auf.

[0069] In einer Ausflihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen L*-Wert von
gréRer als ungefahr 60, einen a*-Wert zwischen ungefahr —10 und +10 und einen b*-Wert zwischen ungefahr
0 und ungefahr 30 auf.

[0070] In einer Ausflihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen L*-Wert von
gréRer als ungefahr 70, einen a*-Wert zwischen ungefahr —10 und +10 und einen b*-Wert zwischen ungefahr
0 und ungefahr 30 auf.

[0071] In einer Ausflihrungsform des Verbundmaterials weisen die beschichteten Teilchen einen L*-Wert von
gréRer als ungefahr 80, einen a*-Wert zwischen ungefahr -5 und +5 und einen b*-Wert zwischen ungefahr 0
und ungefahr 25 auf.

[0072] In einer Ausfuhrungsform des Verbundmaterials sind die beschichteten Teilchen mit dem polymeren
Bindemittel (a) mit einer Volumenbeladung von 5% bis 65%, basierend auf dem Gesamtvolumen des zusam-
mengesetzten Kérpers, verbunden.

[0073] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials sind die Kernteilchen anorganische Materialien, wel-
che aus Glas, Keramik(en), Mineralien) und Gemischen davon ausgewahlt sind.

[0074] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials sind die Mineralien aus Wollastonit, Glimmer, Perlit
und Gemischen davon ausgewahlt.

[0075] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials ist das polymere Material aus Polycarbonat, Nylon,
Acrylnitril-Butadien-Styrol-Copolymer und Gemischen davon ausgewahlt.

[0076] In einer Ausflihrungsform des Verbundmaterials weisen die Kernteilchen eine Gestalt auf, welche aus
gekornt, nadelférmig, Platten, Flocken, Stabchen, ungleichmafigen Fasern, ellipsoidisch und Gemischen da-
von ausgewahlt ist.

[0077] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials sind die Kernteilchen aus festen Keramikmikrokigel-
chen, Glasflocken, gefrittetem Glas, Perlit, Polymerkdrnern, Mikroklgelchen oder Fasern und Gemischen da-
von ausgewahilt.

[0078] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials sind die Polymerkoérner aus Polycarbonat, Nylon,
Acrylnitril-Butadien-Styrol und Gemischen davon ausgewahit.

[0079] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials sind die Kernteilchen aus Keramikellipsoiden, welche
einen Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume
ungefahr 10 bis ungefahr 98% des Gesamtvolumens der Keramikellipsoiden ausmacht, Glasellipsoiden, wel-
che einen Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohl-
raume ungefahr 10 bis ungefahr 98% des Volumens der Glasellipsoiden ausmacht, und Gemischen davon
ausgewahlt.

[0080] In einer Ausfihrungsform des Verbundmaterials sind die Kernteilchen aus Keramikellipsoiden, welche
einen Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume
ungefahr 25 bis ungefahr 95% des Gesamtvolumens der Keramikellipsoiden ausmacht, Glasellipsoiden, wel-
che einen Hohlraum bzw. Hohlraume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohl-
raume ungefahr 25 bis ungefahr 95% des Volumens der Glasellipsoiden ausmacht, und Gemischen davon
ausgewahlt.

[0081] In einer Ausflihrungsform des Verbundmaterials sind die Kernteilchen aus hohlen Glasmikrokigel-
chen, hohlen Keramikmikrokugelchen, Glasfasern und Keramikfasern ausgewahlt.

[0082] In einer Ausfiihrungsform des Verbundmaterials weisen die Kernteilchen eine Gesamtlichtdurchlassig-
keit von weniger als 80% auf.

[0083] In einer Ausflihrungsform des Verbundmaterials umfassen die Beschichtungen (b) (ii) Indiumzinnoxid.
[0084] Die beschichteten Teilchen der Erfindung werden bevorzugt gemaf einem Verfahren hergestellt, wel-
ches die Stufen umfasst:
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(a) Bereitstellen einer Mehrzahl von Kernteilchen, wobei jedes Teilchen unabhangig voneinander ein Mate-
rial umfasst, welches aus anorganischen Materialien und polymeren Materialien ausgewahlt ist;

(b) Auftragen einer leitfahigen Beschichtung, welche ein leitfahiges Metalloxid umfasst, auf jedes Teilchen
durch physikalische Dampfabscheidung, so dass die leitfahige Oxidbeschichtung an jedem Kernteilchen
haftet, um eine Zusammensetzung zu bilden, welche eine Mehrzahl an beschichteten Teilchen umfasst, wo-
bei die beschichteten Teilchen einen AE,*-Wert aufweisen; und

(c) gegebenenfalls Erwarmen der Zusammensetzung in einer Atmosphare, welche Sauerstoff umfasst, um
den AE,*-Wert der beschichteten Teilchen zu verringern; wobei die beschichteten Teilchen einen Volumen-
widerstand von gréRer als ungefahr 0,1 Ohm-cm und weniger als ungefahr 1000 Ohm-cm aufweisen; und
wobei mindestens eines aus dem Nachfolgenden (1) und (ll) zutrifft:

(1) die beschichteten Teilchen weisen nach Stufe (b) einen AE,*-Wert von weniger als ungefahr 50 auf;

(I1) die beschichteten Teilchen weisen nach Stufe (c), wenn eingeschlossen, einen AE,*-Wert von weniger
als ungefahr 50 auf.

[0085] In einer bevorzugten Ausfihrungsform des vorstehenden Verfahrens trifft mindestens eines aus dem
Nachfolgenden (1) und (ll) zu:
(1) die beschichteten Teilchen weisen nach Stufe (b) einen AE,*-Wert von weniger als ungefahr 40 auf;
(I1) die beschichteten Teilchen weisen nach Stufe (c), wenn eingeschlossen, einen AE,*-Wert von weniger
als ungefahr 40 auf.

[0086] In einer noch mehr bevorzugten Ausfihrungsform des vorstehenden Verfahrens trifft mindestens eines
aus dem Nachfolgenden (1) und (ll) zu:
(1) die beschichteten Teilchen weisen nach Stufe (b) einen AE,*-Wert von weniger als ungefahr 30 auf;
(I1) die beschichteten Teilchen weisen nach Stufe (c), wenn eingeschlossen, einen AE,*-Wert von weniger
als ungefahr 30 auf.

[0087] Bevorzugt ist das physikalische Dampfabscheidungsverfahren ein Sputterbeschichtungsverfahren.
Gemaly einer Ausfiihrungsform des Verfahrens wird fir das Sputterbeschichtungsverfahren ein Metallo-
xid-Sputtertarget angewendet und das Sputterbeschichtungsverfahren wird in der Abwesenheit von Sauerstoff
durchgefiihrt. GemaR einer anderen Ausfiihrungsform der Erfindung wird fur das Sputterbeschichtungsverfah-
ren ein metallisches Sputtertarget angewendet und das Sputterbeschichtungsverfahren wird in der Gegenwart
von Sauerstoff durchgefiihrt, wobei Stufe (c) durchgeflihrt wird.

Genaue Beschreibung der Erfindung

[0088] Die eine helle Farbe aufweisenden, leitfahigen, beschichteten Teilchen der Erfindung, deren Verfahren
zur Herstellung und daraus hergestellte zusammengesetzte Kdrper sind hier genauer beschrieben.

Kernteilchen

[0089] Kernteilchen (d. h. unbeschichtete Teilchen), welche gemal der vorliegenden Erfindung nitzlich sind,
umfassen ein Material, welches aus anorganischen Materialien und polymeren Materialien ausgewahlt ist. Bei-
spiele fur nutzliche anorganische Materialien schlieBen Glas; Keramik(en); Mineral(ien), wie Wollastonit, Glim-
mer, Perlit, usw. und Gemische davon ein, sind aber nicht darauf eingeschrankt. Beispiele fur nutzliche poly-
mere Materialien schlieRen Polycarbonat, Nylon, Acrylnitril-Butadien-Styrol-Copolymer, usw. und Gemische
davon ein, sind aber nicht darauf eingeschrankt.

[0090] Die Gestalt des Kernteilchens kann variieren. Gestaltbeispiele, welche fiir diese Erfindung nutzlich
sind, worauf sie aber nicht eingeschrankt ist, schliefen Kérner, Platten, Flocken, Nadeln, Stabchen, Fasern,
irregular und ellipsoidisch, was kugelformig (wie Mikrokigelchen) einschlief3t, aber nicht darauf einschrankt ist,
ein. Diese Kernteilchen kdnnen massiv sein oder sie kdbnnen hohl sein, d. h. sie kdnnen einen oder mehrere
Hohlrdume enthalten. Ein Hohlraum ist als eine Aushéhlung definiert, welche vollstandig innerhalb des Teil-
chens enthalten ist. Ein hohles Teilchen ist als ein Teilchen definiert, welches einen oder mehrere Hohlrdume
enthalt.

[0091] Kernteilchen, die hohl sind, d. h. die einen oder mehrere Hohlrdume enthalten, kénnen wirkungsvolle
Mittel fir Lichtstreuung sein, wenn ausreichend Gesamthohlraumvolumen vorhanden ist. Man nimmt an, dass
die Hohlraumbereiche in diesen Teilchen das in sie einfallende Licht umorientieren. Dies verleiht den Anschein
einer diffusen Helligkeit, was auch zu einer Minimierung jeder Farbe in den Teilchen und im Harz fihrt. Um
diese Lichtstreuwirkung zu erreichen, variiert das bevorzugte Gesamthohlraumvolumen in einem Teilchen in
einem Bereich von ungefahr 10 bis ungefahr 98% an Volumengesamthohlrdumen, starker bevorzugt von un-
gefahr 25 bis ungefahr 95% an Volumengesamthohlrdumen, basierend auf dem Gesamtvolumen des Teil-
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chens. Der Hohlraumbereich kann im Wesentlichen ein Bereich sein, so wie in einem hohlen, geschlossenzel-
ligen Teilchen, oder der Hohlraumbereich kann aus kleinen Mehrfachhohlrdumen bestehen. Bevorzugt sind die
hohlen Kernteilchen mit Hohlraumbereichen aus hohlen Glasmikrokiigelchen, hohlen Keramikmikroktigelchen
und Gemischen davon ausgewahlt.

[0092] Beispiele von besonders nitzlichen Kernteilchen schlielen Polymerkdrner, Polymermikrokigelchen,
Polymerfasern, hohle Glasmikrokiigelchen, massive Glasmikrokigelchen, hohle Keramikmikrokugelchen,
massive Keramikmikroklgelchen, Glasfasern, Keramikfasern, Wollastonitfasern, Glimmerflocken, Glasflo-
cken, gefrittetes Glas, Perlit, Polycarbonatkorner, Polycarbonatmikrokiigelchen, Polycarbonatfasern, Nylon-
korner, Nylonmikroktgelchen, Nylonfasern, Acrylnitril-Butadien-Styrol (ABS)-Kdérner, ABS-Mikrokulgelchen,
ABS-Fasern, usw. und Gemische davon ein; sind aber nicht darauf eingeschrankt.

[0093] Bevorzugt sind die Kernteilchen aus hohlen Glasellipsoiden, welche einen Hohlraum bzw. Hohlraume
enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume bevorzugt ungefahr 10 bis unge-
fahr 98% des Volumens der Glasellipsoiden, mehr bevorzugt ungefahr 25 bis ungefahr 95% des Volumens der
Glasellipsoiden ausmacht; hohlen Keramikellipsoiden, welche einen Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so
dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume bevorzugt ungefahr 10 bis ungefahr 98% des
Volumens der Keramikellipsoiden, mehr bevorzugt ungefahr 25 bis ungefahr 95% des Volumens der Kerami-
kellipsoiden ausmacht; Glasfasern; Keramikfasern und Gemischen davon ausgewahlt. Starker bevorzugt sind
die Kernteilchen aus hohlen Glasmikrokuigelchen, hohlen Keramikmikrokigelchen, Glasfasern, Keramikfasern
und Gemischen davon ausgewahlt.

[0094] Bevorzugt ist die Oberflache des Kernteilchens nicht pords, damit sie besser in der Lage ist, eine Be-
schichtung eines bevorzugt mindestens im Wesentlichen geschlossenen (starker bevorzugt geschlossenen)
Films aufzunehmen und zu tragen. Zur Erleichterung des Aufbringens der Beschichtung ist es bevorzugt, wenn
die Kernteilchen eine relativ geringe Oberflache aufweisen, nicht zu UbermafRiger Agglomeration neigen und
kompatibel mit Vakuumverarbeitung sind. Fir die Kernteilchen ist eine mittlere Oberflache (typischerweise
BET) von weniger als ungefahr 20 m?g bevorzugt, weniger als ungefahr 10 m?/g ist starker bevorzugt und we-
niger als ungefahr 5 m?/g ist am meisten bevorzugt. Wenn die mittlere Oberflache zu groR ist, ist es schwierig
eine Beschichtung zu erhalten, die dick genug ist die gewlinschte Leitfahigkeit (um den gewiinschten Volumen-
widerstand der beschichteten Teilchen bereitzustellen) unter 6konomisch durchfiihrbaren Herstellungsbedin-
gungen bereitzustellen.

[0095] Die Ausmale der Kernteilchen kénnen variieren. Fir Kernteilchen wird die Grole als das durchschnitt-
liche Hauptteilchenausmal definiert, zum Beispiel die durchschnittliche Lange einer Glasfaser. In einem ande-
ren Beispiel fir kugelférmige Teilchen ware das durchschnittliche Hauptteilchenausmaf} der durchschnittliche
Teilchendurchmesser. Es ist bevorzugt, wenn das durchschnittliche Hauptteilchenausmal} der Kernteilchen
und auch das durchschnittliche Hauptteilchenausmal der beschichteten Teilchen kleiner als ungefahr ein Zen-
timeter, starker bevorzugt ungefahr 1 bis ungefahr 2.000 Mikrometer, und am meisten bevorzugt ungefahr 10
bis ungefahr 1.000 Mikrometer, ist.

[0096] Die Kernteilchen weisen bevorzugt eine helle Farbe auf. Die Eigenschaften ,eine helle Farbe aufwei-
send" und Farbe werden hier unter Verwendung eines Spektrophotometers, wie ein Hunter Labscan™ 6000,
quantifiziert. Ein Standardfarbmodell ist der CIE (International Commission on Illlumination) 1976 (L*a*b*) Far-
braum, der Werte fur Helligkeit als L* liefert, wobei 100 sehr hell und 0 sehr dunkel ist. Der Wert a* ist ein An-
zeigefaktor fiir rote oder griine Farbe, wobei positive Zahlen Rot, und negative Zahlen Griin entsprechen. Der
Wert b* zeigt Gelb und Blau an, wobei positive Zahlen Gelb anzeigen, und negative Zahlen Blau. Je naher die
Werte sind und a* und b* bei Null liegen, desto neutraler oder schwacher ist die Farbe.

[0097] Um ,eine helle Farbe aufweisend" zu quantifizieren, wird hier die CIELAB 1976 L*a*b* Farbunter-
schiedsformel verwendet. Diese Formel ist die Vektorsumme der Unterschiede in den L*-, a*- und b*-Werten
von zwei Materialien. (Hunter, Richard S. und Harold, Richard W., The Measurement of Appearance, 2. Aus-
gabe, John Wiley and Sons, 1987). Die Formel lautet:

AE* = ((L* = L") + (8 —a,")? + (by* = b,*)")"?

wobei: AE* der Farbunterschied zwischen zwei Materialien ist;

L,*, a,*, b,* fur die Vergleichsfarbe stehen, in diesem Fall fir Reinweil} (L,* = 100,
a,” =0, b,*=0); und

L,*, a,*, b,” fur die Farbe des gemessenen Materials stehen.
[0098] Einsetzen der Werte von Vergleichsweill und Weglassen der tiefgestellten Indizes ergibt:

AEW* = ((100 _ L*)Z + (a*)z + (b*)2)1/2

wobei: AE* der ,Abstand von Weil" ist und L*, a* und b* flir die Farbe des gemessenen Materials stehen.
[0099] Kleine Werte von AE * stehen fir Farben, die nahe dem Vergleichsweil liegen, d. h. ,eine helle Farbe
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aufweisen" sind. Genauer, Kernteilchen mit heller Farbe bedeutet Kernteilchen mit einem AE,*-Wert von we-
niger als ungefahr 50, bevorzugt weniger als ungefahr 40 und starker bevorzugt weniger als ungefahr 30.
[0100] AuRerdem sind, um die gewtinschten Werte von AE,* fir die Kernteilchen zu erhalten, die bevorzugten
Werte von L*, a* und b* fir die Kernteilchen L* gréRer als ungefahr 60, a* zwischen ungefahr —10 und ungefahr
+10 und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 30. Starker bevorzugte Werte fir Kernteilchen sind: L* grof3er
als ungefahr 70, a* zwischen ungefahr —10 und ungefahr +10 und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 30.
Die am meisten bevorzugte Werte fiir Kernteilchen sind: L* gréRer als ungefahr 80, a* zwischen ungefahr -5
und ungefahr +5 und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 25.

[0101] Die Kernteilchen (d. h. unbeschichtete Teilchen) sind bevorzugt nicht lichtdurchlassig, mit einer Ge-
samtlichtdurchlassigkeit, oder TLT, von bevorzugt weniger als 80%, wenn 2 Gew.-% der Kernteilchen und 98
Gew.-% Ethylenglycol gemischt werden, das so erhaltene Gemisch in einer Quarzzelle mit 1 mm optischer
Weglange platziert wird und seine Durchlassigkeit Gber ein Tribungsmessgerat gemat ASTM D1003 gemes-
sen wird. Starker bevorzugt ist es, wenn die Gesamtlichtdurchlassigkeit weniger als ungefahr 60% betragt,
noch starker bevorzugt weniger als ungefahr 30%. Kernteilchen, die nicht lichtdurchlassig sind, sind win-
schenswert, da sie beschichtete Teilchen und statisch ableitende Verbundmaterialien ermdglichen, die mil-
chig-triib oder nicht lichtdurchlassig sind. Dies ist ein Vorteil, wenn man eine statisch ableitende Bodenabde-
ckung herstellt, welche auf einer dunkleren Oberflache, wie Beton oder einer schwarzen Grundierungsbe-
schichtung, aufgebracht wird.

Beschichtungen

[0102] Die hier verwendeten, leitfahigen Beschichtungen weisen bevorzugt eine helle Farbe auf. Die Be-
schichtungen, die geman dieser Erfindung nitzlich sind, entstammen der Klasse der leitfahigen Metalloxide.
Der Ausdruck ,Metalloxid", so wie er hier verwendet wird, schliet Oxide von einzelnen Metallen, Oxide von
Metalllegierungen, Oxide von Metallen, die mit Halogenen dotiert sind, und Gemische davon ein. Reprasenta-
tive Beispiele von Metalloxiden schlieen Indiumoxid, Zinnoxid und Zinkoxid ein. Reprasentative Beispiele von
Oxiden von Metalllegierungen schlieen Indiumzinnoxid (ITO, indium tin oxide), Antimonzinnoxid (ATO, anti-
mony tin oxide) und Zinkaluminiumoxid (ZAO, zinc aluminum oxide) ein. Reprasentative Beispiele von dotier-
ten Metalloxiden schlieffen Halogen-dotiertes Zinnoxid, wie Chlor-dotiertes Zinnoxid und Fluor-dotiertes Zinn-
oxid ein. Bevorzugt umfassen die Beschichtungen Indiumzinnoxid.

[0103] Das Metalloxid der Beschichtung sollte leitfahig genug sein (nicht alle Metalloxide sind leitfahig), damit
es ein beschichtetes Teilchen bereitstellt, welches eine Leitfahigkeit aufweist, so dass die beschichteten Teil-
chen Uber den erforderlichen Volumenwiderstand verfiigen. Zudem sollte das Metalloxid der Beschichtung
eine ausreichend helle Farbe aufweisen, damit es ein beschichtetes Teilchen bereitstellt, welches die notwen-
dige helle Farbe aufweist.

[0104] Bevorzugt ist die Beschichtung ausreichend dick, damit eine im Wesentlichen geschlossene, starker
bevorzugt geschlossene, Beschichtung gebildet wird, welche leitfahig ist. Wenn die Beschichtung zu diinn ist,
wird die Beschichtung nicht die Leitfahigkeit aufweisen, die den beschichteten Teilchen den erforderlichen Vo-
lumenwiderstand verleiht. Wenn die Beschichtung zu dick ist, werden die beschichteten Teilchen mittelstark
oder dunkel gefarbt sein, d. h. nicht die notwendigen AE, *-Werte aufweisen, und in einigen Fallen kénnen sie
eine dunkle, gelbliche Farbe aufweisen. Um die beste Kombination eines niedrigen AE, *-Wertes und eines ge-
eigneten Volumenwiderstandes zu erhalten, variiert die Dicke der Beschichtung bevorzugt in einem Bereich
von ungefahr 2 bis ungefahr 100 Nanometern, starker bevorzugt von ungefahr 2 bis ungefahr 80 Nanometern
und am meisten bevorzugt von ungefahr 5 bis ungefahr 50 Nanometern.

Beschichtete Teilchen

[0105] Die beschichteten Teilchen der Erfindung umfassen die Kernteilchen mit leitfahigen Metalloxid-Be-
schichtungen, welche an den Kernteilchen haften. Die Kernteilchen und die Metalloxid-Beschichtungen sind
ausgewahlt, um eine helle Farbe aufweisende, leitfahige, beschichtete Teilchen bereitzustellen. Fir die be-
schichteten Teilchen der Erfindung ist es notwendig, dass sie eine helle Farbe aufweisen. Die Kernteilchen und
die Beschichtungen selber kdnnen beide eine helle Farbe aufweisen oder es kann nur eines von Beiden eine
helle Farbe aufweisen, solange die beschichteten Teilchen selber hellfarbig sind. Zum Beispiel muss das Kern-
teilchen keine helle Farbe aufweisen, so wie der Ausdruck hier definiert ist, solange die Beschichtung eine aus-
reichend helle Farbe aufweist und dick genug ist, so dass das beschichtete Teilchen selber eine helle Farbe
aufweist. In einem anderen Beispiel kann das Kernteilchen so eine helle Farbe aufweisen, dass, wenn eine
Beschichtung, welche keine helle Farbe aufweist, in einer ausreichend diinnen Beschichtung angewendet
wird, das so erhaltene beschichtete Teilchen, wegen der Helligkeit der Kernteilchen, eine helle Farbe aufwei-
sen kann.

[0106] Der AE,*-Wert der beschichteten Teilchen der Erfindung, wenn er wie hier friher beschrieben gemes-
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sen wird, ist weniger als ungefahr 50, bevorzugt weniger als ungefahr 40 und starker bevorzugt weniger als
ungefahr 30. Um die gewiinschten Werte von AE * fiir die beschichteten Teilchen zu erhalten, sind die bevor-
zugten Werte von L*, a* und b* fur die beschichteten Teilchen: L* groRRer als ungefahr 60, a* zwischen ungefahr
—10 und ungefahr +10 und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 30. Starker bevorzugte Werte sind: L* gréRer
als ungefahr 70, a* zwischen ungefahr —10 und ungefahr +10 und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 30.
Die am meisten bevorzugte Werte sind: L* groRer als ungefahr 80, a* zwischen ungefahr -5 und ungefahr +5
und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 25.

[0107] Da Leitfahigkeit der Kehrwert des Widerstandes ist, sind leitfahige, beschichtete Teilchen als beschich-
tete Teilchen mit einem niedrigen Volumenwiderstand definiert. Der Volumenwiderstand der beschichteten Teil-
chen, wenn er wie hier spater beschrieben gemessen wird, sollte weniger als ungefahr 1000 Ohm-cm und groé-
Rer als ungefahr 0,1 Ohm-cm, bevorzugt weniger als ungefahr 500 Ohm-cm und gréRer als ungefahr 1
Ohm-cm, und starker bevorzugt weniger als ungefahr 300 Ohm-cm und gréRer als ungefahr 10 Ohm-cm sein.
Wenn der Volumenwiderstand der beschichteten Teilchen zu hoch ist (d. h. die Teilchen sind nicht leitfahig ge-
nug), werden die aus diesen beschichteten Teilchen hergestellten zusammengesetzten Kérper einen zu hohen
Oberflachen- und/oder Volumenwiderstand aufweisen. Im Gegensatz dazu werden, wenn der Volumenwider-
stand der beschichteten Teilchen zu niedrig ist (d. h. die Teilchen sind zu stark leitfahig), die aus diesen be-
schichteten Teilchen hergestellten zusammengesetzten Kérper einen zu niedrigen Oberflachen- und/oder Vo-
lumenwiderstand aufweisen (d. h. die zusammengesetzten Kérper werden zu stark leitfahig sein).

Verfahren zur Beschichtung von Teilchen

[0108] Bevorzugt wird die Beschichtung tber physikalische Dampfabscheidung (physical vapour deposition
PVD) auf die Teilchen aufgebracht. Starker bevorzugt wird die Beschichtung tber Sputterbeschichten auf die
Teilchen aufgebracht, was eine Form der physikalischen Dampfabscheidung darstellit.

[0109] Die Kernteilchen kénnen gegebenenfalls fir eine Beschichtung vorbereitet werden, indem sie in einem
HeiBluftofen bei ungefahr 80 bis 250°C, typischerweise bei ungefahr 175°C fur ungefahr 1 bis ungefahr 24
Stunden, typischerweise fur ungefahr 2 Stunden, getrocknet werden. Dieser Schritt entfernt jede Feuchtigkeit,
die auf der Oberflache der Kernteilchen absorbiert sein kann. Ein Trocknen der Kernteilchen, bevor sie in der
Vakuumkammer platziert werden, verringert die Zeit, die notwendig ist, das Vakuumsystem auf den gewtinsch-
ten Ausgangsdruck leerzupumpen. Die Temperatur und die Trocknungszeit kdnnen, passend zum Typ der
Kernteilchen, angepasst werden, zum Beispiel an Polymerkernteilchen, die durch eine hohe Temperatur be-
eintrachtigt werden kénnen.

[0110] Als Nachstes werden die trockenen Kernteilchen typischerweise in der Vakuumkammer platziert und
die Luft wird aus der Kammer entfernt, indem sie abgepumpt wird. Ein Hintergrunddruck im Bereich von unge-
fahr 107 Torr bis ungefahr 10~ Torr ist typisch. Wenn das System einen geeigneten Hintergrunddruck erreicht
hat, wird ein Sputtergas, typischerweise Argon, in ausreichender Menge zugegeben, um einen Hintergrund-
druck von ungefahr 1 bis 10 Millitorr, typischerweise ungefahr 3 Millitorr, zu erhalten.

[0111] Die Quelle des Beschichtungsmaterials, im Allgemeinen als ein Sputtertarget bezeichnet, kann zum
Beispiel in der metallischen Form vorliegen, wie Indiumzinnlegierung, oder die Quelle des Beschichtungsma-
terials kann zum Beispiel in der Metalloxid-Form vorliegen, wie Indiumzinnoxid, wenn Sputterbeschich-
tungs-PVD angewendet wird.

[0112] Wenn das Sputterobjekt metallisch ist, zum Beispiel Indiumzinn-Metalllegierung, sollte Sauerstoff wah-
rend des Sputterbeschichtungsverfahrens zugegeben werden, um eine Beschichtung herzustellen, welche
mindestens teilweise oxidiert ist. Wenn wahrend des Sputterbeschichtens mit einem metallischen Objekt kein
Sauerstoff zum System gegeben wird, werden die Beschichtungen metallisch sein. Es kann dann schwierig
sein, diese metallischen Beschichtungen in einem einfachen Oxidationsschritt zu oxidieren. Eine potentielle
Ursache fiir diese Schwierigkeit ist, dass die Beschichtung nur auf der Oberflachenschicht oxidieren kénnte,
und nicht durch die Dicke der Metallbeschichtung hindurch. Diese Teilchen wiirden das Aussehen der dunklen
Farbe des Metalls beibehalten. Eine andere mogliche Ursache fur diese Schwierigkeit ist, dass, wenn erwarmt
wird, die Geschlossenheit der Beschichtung in einem solchen Ausmaf abnehmen kann, dass sie nicht leitfahig
ist.

[0113] Es ist moglich genligend Sauerstoff in das Sputterbeschichtungssystem einzubringen, wenn ein me-
tallisches Sputtertarget verwendet wird, wobei Beschichtungen bereitgestellt werden, welche wiinschenswer-
terweise eine helle Farbe aufweisen und leitfahig sind. Wenn jedoch zuviel Sauerstoff wahrend des Sputter-
verfahrens zugegeben wird, kbnnen Probleme, wie , Target-Vergiftung" mit einer Verringerung der Sputterge-
schwindigkeit, auftreten. Es kann schwierig sein, die geeignete Menge an Sauerstoff beizubehalten, um Teil-
chen mit dem gewiinschten Widerstand und AE,*-Wert zu erhalten, wéhrend gute Sputtergeschwindigkeiten
und die Leistung der Anlagen aufrecht erhalten werden.

[0114] Deshalb stellte man fest, dass fiir Sputterbeschichten mit einem metallischen Sputtertarget das bevor-
zugte Verfahren, Bereitstellen von ausreichend Sauerstoff wahrend der Stufe des Sputterns, um die Beschich-
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tung teilweise zu oxidieren, dann Vervollstandigung der Oxidation in einer Oxidationsstufe in einer Sauer-
stoff-enthaltenden Umgebung, wie Luft, nach der Beschichtungsstufe, ist.

[0115] Fur Indiumzinnoxid-Targets ist das bekannte, herkémmliche Verfahren zur Herstellung von Indi-
umzinnoxid-Beschichtungen auf flachen Tragern, wie Glasplatten oder Walzen aus Polymerfolie, wahrend des
Sputterverfahrens Sauerstoff zuzugeben. Jedoch entdeckte ich liberraschenderweise, dass es das bevorzugte
Verfahren zur Beschichtung von Kernteilchen unter Verwendung eines Indiumzinnoxid-Objekts geman der vor-
liegenden Erfindung ist, keinen Sauerstoff wahrend des Sputterverfahrens zuzugeben. Dies erzeugt beschich-
tete Teilchen mit geeignetem/geeigneter Volumenwiderstand und Farbe, AE,*-Wert. Man stellte fest, dass so-
gar. durch die Zugabe von geringen Mengen Sauerstoff wahrend des Sputterbeschichtens, wenn ein Indi-
umzinnoxid-Target verwendet wurde, beschichtete Teilchen hergestellt wurden, welche dunkel-gelb waren und
welche einen ungeeigneten Volumenwiderstand aufwiesen.

[0116] Der Volumenwiderstand und AE,*-Wert von beschichteten Teilchen, welche unter Verwendung von
entweder einem metallischen oder Metalloxid-Target hergestellt wurden, kénnen weiter durch eine Erwar-
mungsstufe in der Gegenwart von Sauerstoff, wie Luft, nach dem Verarbeiten, verringert werden. Jedoch ist
die Fahigkeit, durch Sputtern eines Metall- oder Metalloxid-Objekts eine Beschichtung herzustellen, welche
ausreichend leitfahig ist, um beschichtete Teilchen mit dem gewtlinschten Volumenwiderstand und der hellen
Farbe bereitzustellen, ohne eine Erwarmungsstufe nach dem Verarbeiten, sehr vorteilhaft. Dies ermdglicht die
Beschichtung von warmeempfindlichen Kernteilchen, wie Polymer-Beads, welche ansonsten durch einen sol-
chen Erwarmungsschritt zerstort wirden.

[0117] Um Halogen-dotierte Metalloxid-Beschichtungen herzustellen, kann das Sputterbeschichten in der
Gegenwart eines Halogen-enthaltenden Gases, zum Beispiel CF,, durchgeflihrt werden, wobei entweder ein
metallisches oder ein Metalloxid-Sputtertarget verwendet wird. Im System kann auch Sauerstoff verwendet
werden.

[0118] Das Vakuumsputtersystem arbeitet typischerweise im Gleichstrom-Magnetron-Modus. Die Kernteil-
chen werden typischerweise unter dem Sputtertarget langsam bewegt. Die Sputterzeit und das Leistungsni-
veau werden so gewahlt, dass Beschichtungen hergestellt werden, welche dick genug sind, um beschichtete
Teilchen mit dem erforderlichen Volumenwiderstand bereitzustellen, und welche bevorzugt mindestens im We-
sentlichen geschlossen (starker bevorzugt geschlossen) auf im Wesentlichen allen (starker bevorzugt allen)
Teilchen sind. Typischerweise variiert die Sputterzeit im Bereich von ungeféahr 2 bis ungefahr 24 Stunden und
das Leistungsniveau betragt ungefahr 1 bis ungefahr 8 Kilowatt. Die folgenden Beispiele stellen spezifische
Einzelheiten von typischen Bedingungen bereit. Wie vorstehend beschrieben, wird Sauerstoff bevorzugt in die
Kammer wahrend des Sputterns gegeben, wenn ein metallisches Target verwendet wird. Jedoch wird bevor-
zugt kein Sauerstoff in die Kammer wahrend des Sputterns gegeben, wenn ein Metalloxid-Target verwendet
wird, das heil}t, das Sputtern findet in einer Sauerstoff-freien Umgebung statt. Nach der Sputterbeschichtungs-
stufe; entweder mit einem metallischen oder Metalloxid-Target, kbnnen die beschichteten Teilchen weiter oxi-
diert werden, zum Beispiel durch Erwarmen in einer Sauerstoff-enthaltenden Atmosphére, wie Luft, um den
Volumenwiderstand zu verringern und den gewilinschten AE, *-Wert bereitzustellen.

[0119] Dieses Sputterbeschichtungsverfahren ist Uberraschend effizient und wirtschaftlich bei der Herstellung
von beschichteten Teilchen. Es stellt eine leitfahige Metalloxid-Beschichtung auf den Teilchen bereit, welche
typischerweise geschlossen und einheitlich ist und fest am Kernteilchen haftet. Dieses Herstellungsverfahren
ist ein Vakuumverfahren, welches trocken und fiir die Umwelt sauber ist. Dabei spielen Losungsmittel oder flis-
sige Abfallmaterialien keine Rolle. Das Metall- oder Metalloxid-Beschichtungsmaterial wird nahezu vollstandig
von den Teilchen aufgenommen. Die Hauptabfallquelle ist das zurlickbleibende Metall oder Metalloxid des ge-
brauchten Sputtertargets. Dieses Metall oder Metalloxid. liegt in einer festen Form vor, die einfach wiederge-
wonnen und recycled werden kann.

Verbundmaterialien

[0120] Die statisch ableitenden Verbundmaterialien der Erfindung umfassen die eine helle Farbe aufweisen-
den, leitfahigen, beschichteten Teilchen in (einem) polymeren Bindemittelmaterial(ien). Das polymere Binde-
mittelmaterial kann zum Beispiel ein Polymerharz sein. Beispiele von nitzlichen Polymerharzen schlieRen Du-
roplaste, wie Epoxide und Urethane; Thermoplaste, wie Polyester, Polycarbonate, Polysulfone, Polystyrol, Po-
lyvinylchlorid, Polyether, Polytetrafluorethylen (PTFE) und Polyetherimid (PEI); Polyolefine, wie Polyethylen,
Polypropylen, Ethylen-Propylen-Copolymer und Gemische davon ein, sind aber nicht darauf eingeschrankt.
[0121] Die Verbundmaterialien der Erfindung weisen eine helle Farbe auf, mit einem AE,*-Wert, gemessen
wie hier beschrieben, von bevorzugt weniger als ungefahr 50, starker bevorzugt weniger als ungefahr 40 und
am meisten bevorzugt weniger als ungefahr 30.

[0122] AuRerdem sind, um die gewlinschten AE *-Werte zu erhalten, die bevorzugten Werte von L*, a* und
b* fir die Verbundmaterialien: L* grofier als ungefahr 60, a* zwischen ungefahr —10 und ungeféhr +10 und b*
zwischen ungefahr 0 und ungefahr 40. Starker bevorzugte Werte. fur die Verbundmaterialien sind: L* groRer
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als ungefahr 70, a* zwischen ungefahr —10 und ungefahr +10 und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 40.
Die am meisten bevorzugte Werte fiir die Verbundmaterialien sind: L* grof3er als ungefahr 80, a* zwischen un-
gefahr -5 und ungefahr +5 und b* zwischen ungefahr 0 und ungefahr 35.

[0123] Die statisch ableitenden Verbundmaterialien der Erfindung weisen einen Oberflachenwiderstand zwi-
schen 10° und 10'> Ohm pro Quadrat und/oder einen Volumenwiderstand zwischen 10* und 10" Ohm-cm auf.
Bevorzugt weisen die statisch ableitenden Verbundmaterialien der Erfindung einen Oberflachenwiderstand
zwischen 10° und 10° Ohm pro Quadrat und/oder einen Volumenwiderstand zwischen 10° und 108 Ohm-cm
auf.

[0124] Um den gewlinschten statisch ableitenden spezifischen Widerstand zu erhalten, miissen die beschich-
teten Teilchen zum polymeren Material in ausreichender Menge gegeben werden, um ein Netzwerk von leitfa-
higen Pfaden durch das Material zu erzeugen. Die erforderliche Menge an beschichteten Teilchen wird abhan-
gig von der Gestalt der Teilchen variieren. Kugelférmige beschichtete Teilchen, wie beschichtete Glas- oder
Keramikmikroklgelchen, erfordern eine relativ hohe Volumenbeladung, typischerweise im Bereich von unge-
fahr 30 bis ungeféahr 50%, basierend auf dem Gesamtvolumen des Verbundmaterials, um statisch ableitende
Eigenschaften im Verbundmaterial zu erhalten. Zylindrische beschichtete Teilchen, wie beschichtete Glasfa-
sern, erfordern eine niedrigere Volumenbeladung, typischerweise im Bereich von ungefahr 10 bis ungefahr
25%, basierend auf dem Gesamtvolumen des Verbundmaterials, um statisch ableitende Eigenschaften im Ver-
bundmaterial zu erhalten. Das Seitenverhaltnis, das Verhaltnis der Faserlange zum Faserdurchmesser, wird
auch die erforderliche Volumenbeladung beeinflussen. Sehr kleine beschichtete Teilchen, insbesondere jene
mit einer Grofke von unter einem Mikrometer, kdnnen zur Agglomeration neigen und ein leitfahiges Netzwerk
bei ziemlich niedrigen Volumenbeladungen bilden. Insgesamt erfordert ein Verbundmaterial typischerweise
eine Volumenbeladung der beschichteten Teilchen von ungefahr 5 bis ungefahr 65%, basierend auf dem Ge-
samtvolumen der Verbundmaterialien, um statisch ableitende Eigenschaften zu erhalten.

[0125] Die eine helle Farbe aufweisenden, statisch ableitenden Verbundmaterialien dieser Erfindung werden
vielfach verwendet, einschliellich als eine helle Farbe aufweisende, statisch ableitende Formmassen und flis-
sig aufzubringende Beschichtungen, welche tUber Burste, Walze oder als Spray angewendet werden kénnen,
sind aber nicht darauf eingeschrankt. Ein Beispiel fur einen Typ von flissig aufzubringenden Beschichtungen
ist ein statisch ableitender Bodenbelag. Die helle Farbe, oder der niedrige AE,*-Wert der beschichteten Teil-
chen ermdglicht die Herstellung von Bodenbelagen in asthetisch attraktiven Schattierungen mit hellen Farben,
wie Hellbeige oder in Cremefarben. Ein anderes Beispiel sind statisch ableitende Formmassen, die verwendet
werden kénnen, um geformte Teile herzustellen, wie Computergehduse und Tabletts oder Kasten fir die Hand-
habung von elektronischen Komponenten. Fir eine attraktive Verpackung oder fiir Farbcodierung von Tabletts
ermdglicht die helle Farbe, oder der niedrige AE,*-Wert der beschichteten Teilchen die Herstellung von statisch
ableitenden geformten Teilen, welche helle Farben aufweisen, oder welche einfach mit Pigmenten gefarbt wer-
den kénnen.

DEFINITIONEN UND TESTVERFAHREN
Messen des Volumenwiderstandes von beschichteten Teilchen

[0126] Unter Verwendung des folgenden Verfahrens wurde der Volumenwiderstand der beschichteten Teil-
chen gemessen. Eine Testzelle wurde verwendet, welche einen Acetylblock umfasste, der einen zylindrischen
Hohlraum mit einem kreisférmigen Querschnitt von 1,0 cm? enthielt. Der Boden der Aushohlung war mit einer
Messingelektrode bedeckt. Die andere Elektrode war ein Messingzylinder mit 1,0 cm? Querschnitt, welcher gut
in die Aush6hlung passte. Die zu testenden, beschichteten Teilchen wurden im Hohlraum platziert und dann
wurde der Messingzylinder eingesetzt. Am Kopf des Messingzylinders wurde ein Gewicht platziert, um auf die
beschichteten Teilchen einen Gesamtdruck von 124 Kilopascal (18 Psi) auszuliben. Die Elektroden wurden zur
Messung des Widerstandes mit einem digitalen Multimeter verbunden. Wenn die Schiittung der beschichteten
Teilchen 1,0 cm hoch war, war der beobachtete Widerstand gleich dem Volumenwiderstand der beschichteten
Teilchen in Ohm-cm.

Messen des Oberflachenwiderstandes von statisch ableitenden Verbundmaterialien

[0127] Der Oberflachenwiderstand der statisch ableitenden zusammengesetzten Kérper wurde unter Ver-
wendung eines tragbaren Oberflachenwiderstands/Widerstandmessgerates, Modell 272A, von Monroe Elec-
tronics (Lyndonville, New York, U.S.A.) gemessen. Das Testverfahren istin ASTM D257 beschrieben. Die Mes-
sung wurde auf der Oberflache eines Verbundmaterials durchgefiihrt, welches in einer Dicke von 1 Millimeter
auf einem nicht leitfahigen Trager (weife Leneta Form 2A Karte, Leneta Co., Mahwah, New Jersey, U.S.A.)
ausgebreitet oder ,aufgezogen" wurde. Wie der Name anzeigt, wird ein Oberflachenwiderstand auf der Ober-
flache eines Materials gemessen. Seine Einheiten sind in ,Ohm pro Quadrat" angegeben. Alle Messungen
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wurden bei 10 Volt DC (Gleichstrom) durchgeflihrt.

[0128] Der Oberflachenwiderstand eines Verbundmaterials mit einer Dicke von mehr als einem Millimeter
kann durch Abschneiden eines Teilstlicks des zusammengesetzten Kdérpers mit einem Millimeter Dicke, Plat-
zieren von diesem auf einer isolierenden Oberflache (zum Beispiel auf der vorstehend beschriebenen weillen
Leneta Karte) und Durchfiihren des Oberflachenwiderstandstests auf dem einen Millimeter dicken Teilstlick ge-
messen werden.

Messen des Volumenwiderstandes von statisch ableitenden Verbundmaterialien

[0129] Der Volumenwiderstand eines statisch ableitenden Verbundmaterials wurde unter Verwendung des
Monroe-Messgerates, Modell 272A, folgend der Monroe-Anwendungsanmerkung ES-41 ,Practical Volume
Resistivity Measurements" (,Praktische Volumenwiderstandsmessungen") gemessen. Der Volumenwider-
stand wurde durch die Dicke oder durch das Volumen eines Materials hindurch gemessen. Der Volumenwider-
stand ist gleich dem gemessenen Widerstand, multipliziert mit der Flache der Elektroden und dividiert durch
die Dicke des zusammengesetzten Koérpers. Er ist in ,Ohm-cm" angegeben. Alle Messungen wurden bei 10
Volt DC (Gleichstrom) durchgefiihrt.

Messung der Gesamtlichtdurchlassigkeit

[0130] Die Gesamtlichtdurchlassigkeit (TLT) der zu testenden Teilchen, wie zum Beispiel der Kernteilchen,
wurde gemal ASTM D1003-92 gemessen. Die Messungen wurden mit einem Perkin Elmer (Norwalk, Connec-
ticut, U.S.A.) Lambda 19™ Spektrophotometer, ausgeristet mit einem RSA-PE-19a-"integrating Sphere"-Zu-
satzgerat, durchgefihrt. Diese Kugel hatte einen Durchmesser von 150 mm. Aus den zu testenden Teilchen
wurden 2 Gew.-%ige Suspensionen in Ethylenglycol hergestellt. Spektren wurden unter Verwendung von op-
tischen Glasprobenzellen mit 1,0 cm Weglange, 5 cm Breite und 5 cm Hoéhe aufgenommen. Die Gesamtlicht-
durchlassigkeit ist die Gesamtheit des Lichts, welches durch die Probe tritt, ob gestreut oder nicht, ausgedrtickt
als Prozent des Lichts, welches in die Zelle eintritt.

Messung der CIELAB-Farbe

[0131] Die Farbe wurde unter Verwendung eines Hunter™ Labscan 6000 (Hunter Associates Laboratory,
Reston, Virginia, U.S.A.) quantifiziert. Dieses Instrument misst das Lichtreflexionsvermdgen von einer Probe
und stellt drei Werte bereit: L*, a* und b*. Unter diesen ist L* ein Anzeigefaktor fur die Helligkeit eines Materials,
wobei 100 fir sehr hell und O fiir sehr dunkel steht. Der Wert a* ist ein Anzeigefaktor fir rote oder griine Farbe,
wobei positive Zahlen Rot, und negative Zahlen Griin entsprechen. Der Wert b* zeigt Gelb und Blau an, wobei
positive Zahlen Gelb anzeigen, und negative Zahlen Blau.

[0132] Um ,eine helle Farbe aufweisend" zu quantifizieren, wird hier die CIELAB 1976 L*a*b* Farbunter-
schiedsformel, relativ zu Weil3, verwendet. (Diese Gleichung wird hier vorstehend abgeleitet.)

AEW* = ((100 _ L*)Z + (a*)z + (b*)2)1/2

wobei AE* der ,Abstand von Weil3" ist und L*, a* und b* fiir die Farbe des gemessenen Materials stehen.
[0133] Verbundmaterialien, zum Beispiel Verbundmaterialien auf Epoxid-Basis, kénnen fir eine Messung
durch Beschichten des ungehéarteten Materials auf weil3e Leneta Form 2A Karten (Leneta Co., Mahwah, New
Jersey, U.S.A.) in einer Dicke von 1 Millimeter vorbereitet werden. Dieses lasst man vor der Messung harten.
Die Messungen von L*, a* und b* werden unter Verwendung des CIELAB-Modells auf dem wei3en Teil der Le-
neta Karten mit der F2 Lichtquelle (kaltes, weildes, fluoreszentes Licht), einem Blendendurchmesser von 13
mm (0,5") und einer 10° Standardbeobachtungsvorrichtung durchgefihrt.

[0134] Verbundmaterialien mit einer Dicke von mehr als einem Millimeter kdnnen durch Abschneiden eines
Teilstlickes des Verbundmaterials mit einem Millimeter Dicke, Anhaften von diesem an einer Leneta Karte und
Durchfuhren der CIELAB-Farbmessung an dem einen Millimeter dicken Teilstlick vermessen werden.

[0135] Teilchen, zum Beispiel beschichtete Teilchen oder Kernteilchen, kbnnen vermessen werden, indem die
Teilchen in einen flachen, transparenten Behalter bis zu einer Tiefe von etwa 13 mm gegeben werden. Eine
weille Tragerplatte (Hunter LS-13870) wird Gber dem Behalter, ungefahr 25 mm Gber den Teilchen, platziert.
Die Messungen werden nach dem CIELAB-Modell, mit der F2 Lichtquelle, einem Blendendurchmesser von 13
mm (0,5") und einer 10° Standardbeobachtungsvorrichtung durchgefihrt.

Berechnen der mittleren Beschichtungsdicke der beschichteten Teilchen

[0136] Unter Verwendung der folgenden Beziehung wurde die mittlere Dicke der leitfahigen Beschichtung von
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einer Probe der beschichteten Teilchen abgeschatzt:
t=10*C*W/(D*S)

wobei:

t fir die mittlere Dicke der Beschichtung in Nanometern steht;

W fir den mittleren Gewichtsprozentwert des Hauptmetalls (oder des Metalls in der gré3ten Menge) in der Be-
schichtung von einer Probe der beschichteten Teilchen steht, basierend auf dem Gesamtgewicht der beschich-
teten Teilchen (das Verfahren zu dessen Messung ist nachstehend beschrieben);

D fur die Dichte der Beschichtung in Gramm pro Kubikzentimeter (g/cm?®) (zum Beispiel flr Indiumzinnoxid 7,3
g/lcm?®) steht;

S fiir die mittlere Oberflache der beschichteten Teilchen in Quadratmeter pro Gramm (m?/g) (das Verfahren zu
deren Messung ist nachstehend beschrieben) steht; und

C ein Umwandlungsfaktor zur Umwandlung der Metalldicke in die Metalloxiddicke und zur Beriicksichtigung
des Vorhandenseins von mehrfachen Metallen, wie bei Indiumzinnoxid (das Verfahren zu dessen Bestimmung
ist nachstehend beschrieben), ist.

Verfahren zur Bestimmung von C, Umwandlungsfaktor fir die Metalloxiddicke

[0137] Cist ein Umwandlungsfaktor, um die Dicke einer Beschichtung zu erhalten, welche mehr als eine) Me-
tall und/oder Metallverbindung, einschlieRend Metalloxide, einschlielen kann. Wenn die Metallzusammenset-
zung auf dem Gewicht basierend angegeben ist, wird die Formel auf Atombasis dargestellt. Dies wird erreicht
indem man die Verhaltnisse durch die Atomgewichte der Metalle dividiert. Zum Beispiel enthalten die Indi-
umzinn-Metalltargets 90 Gew.-% Indium und 10 Gew.-% Zinn. Uber Dividieren durch die Atomgewichte von
Indium und Zinn erhalt man ein Verhaltnis von 9,3 Atomen Indium fiir jedes Atom Zinn. Da Indiumoxid In,O,
und Zinnoxid SnO, ist, lautet die Formel fir Indiumzinnoxid (aus einem 90% In/10% Sn Target):

9.3(In0, 5):1(Sn0O,)
[0138] Dies vereinfacht sich auf
In, ¢SN 410, 7,

[0139] Der Umwandlungsfaktor C ist das Verhaltnis des Formelgewichts der Beschichtung (zum Beispiel In-
diumzinnoxid) dividiert durch das Atomgewicht des Metalls, fir welches die Gewichtsprozentdaten angegeben
sind (zum Beispiel Indium). Weiter mit dem Beispiel Indiumzinnoxid, erhalt man durch Addieren der Atomge-
wichte ein Formelgewicht fir ITO von 155,54. Da das Atomgewicht von Indium 114,82 betragt, ist der Umwand-
lungsfaktor C 155,54/114,82 oder 1,35.

Verfahren zum Messen von W, Gewichtsprozent Metall in der Beschichtung von beschichteten Teilchen

[0140] Der mittlere Gewichtsprozentwert an Metall W in der Beschichtung kann durch Lésen der Beschich-
tung in Salzsaure bestimmt werden. Die Lésung wird dann Uber die Technik der induktiv gekoppelten Argon-
plasma-Atomemissionsspektroskopie, wie in M. Thompson und J. Walsh, Handbook of Inductively Coupled
Plasma Spectrometry, Chapman and Hall, 1983 beschrieben, analysiert. Wenn mehr als eine An von Metall in
der Beschichtung vorhanden ist, zum Beispiel in Indiumzinnlegierung, wird fir W der Gewichtsprozentwert des
Metalls verwendet, welches in der gré3ten Gewichtsmenge vorhanden ist. Der Umwandlungsfaktor C, der vor-
stehend erklart ist, berticksichtigt den Anteil von anderen Metallen in der Beschichtung.

Verfahren zum Messen von S, Mittlere BET-Oberflache von beschichteten Teilchen
[0141] Die mittlere Oberflache der Kernteilchen oder beschichteten Teilchen (wenn man versucht, die mittlere
Beschichtungsdicke zu bestimmen) kann unter Verwendung des Brunauer, Emmett, Teller-Verfahrens (BET),
wie in T. Allen, Particle Size Measurement, 3. Ausgabe, Chapman and Hall, 1981 beschrieben, bestimmt wer-
den.

BEISPIELE

[0142] Die folgenden, nicht-einschrankenden Beispiele veranschaulichen die vorliegende Erfindung weiter-
gehend.
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BEISPIEL 1

[0143] Ein Kilogramm getrocknete, hohle 560/10000 SCOTCHLITE™ Glasmikrokiigelchen von der Firma 3M
(St. Paul, Minnesota, U.S.A.) wurden in einem Vakuumsystem platziert. Die Gesamtlichtdurchlassigkeit (TLT)
dieser hohlen Glasmikrokiigelchen betrug 10%, wenn wie vorstehend beschrieben gemessen wurde. Diese
Kernteilchen wurden in der Kammer bewegt, wahrend sie mit Indiumzinnoxid (ITO) sputterbeschichtet wurden.
Das Sputtertarget war eine Rechteckkathode mit 12,7 cm x 30,5 cm (5" x 12") mit einer Zusammensetzung
von 90 Gew.-% Indium und 10 Gew.-% Zinn. Der Druck des Argongases beim Sputtern betrug ungefahr 3 Mil-
litorr. Die Kathode arbeitete fir 310 Minuten im Gleichstrom-Magnetron-Modus mit 2,0 Kilowatt. Mit einer Fluss-
geschwindigkeit von 80 Standardkubikzentimetern pro Minute (sccm) wurde Sauerstoff zum System zugege-
ben.

[0144] Die beschichteten Teilchen wiesen eine schwarze Farbe auf, wodurch angezeigt wurde, dass die Be-
schichtung nicht vollstandig oxidiert worden war. Diese beschichteten Teilchen wurden in einem Ofen in Luft
bei 400°C fur 20 Minuten platziert. Die so erhaltenen beschichteten Teilchen wiesen einen Volumenwiderstand
von 170 Ohm-cm auf, was einen winschenswerten Grad des Volumenwiderstandes darstellt, und hatten einen
AE,*-Wert von 22, was eine helle Farbe anzeigt. In Tabelle 1 sind die Ergebnisse von verschiedenen Messun-
gen an diesen beschichteten Teilchen aufgefihrt.

[0145] Als Nachstes wurden 6,2 Gramm dieser mit Indiumzinnoxid (ITO) beschichteten Teilchen in 14,5
Gramm Epon™ 813 Epoxidharz von Shell (Houston, Texas, U.S.A.) gemischt. Dann wurden 2,61 Gramm Epi-
cure™ 3271 Hartungsmittel, auch von Shell, zugegeben und vermischt. Dieses Gemisch wies 40 Vol.-%
ITO-beschichtete, hohle Glasmikroktgelchen auf.

[0146] Das Epon™ 813 Harz ist ein modifiziertes Epoxidharz auf der Basis von Bisphenol A-Epichlorhydrin.
Das Epicure™ 3271 Hartungsmittel ist Diethylentriamin in Bisphenol A. Die Dichte des Epon™ 813 Harzes mit
Epicure™ 3271 Hartungsmittel betragt nach Shell 1,14 g/cm?.

[0147] Dieses Gemisch aus beschichteten Teilchen und Epoxid wurde auf einer weilen Karte (Leneta Form
2A, von Leneta Co., Mahwah, New Jersey, U.S.A.) auf eine Dicke von einem Millimeter und eine Flache von
ungefahr 10 cm auf ungefahr 20 cm ausgebreitet. Dieses Gemisch lies man vor dem Testen fur mindestens 24
Stunden in Luft bei Raumtemperatur harten. Dadurch wurde ein Verbundmaterial hergestellt, der einen
AE,*-Wert von 22 aufwies, was eine helle Farbe anzeigt, und der Uber einen Oberflachenwiderstand von 9,5
x 10° Ohm/Quadrat verfligte, was statisch ableitend ist. In Tabelle 2 sind die Ergebnisse der an diesem Ver-
bundmaterial durchgefiihrten Messungen aufgefihrt.

[0148] Dieses Beispiel zeigt helle Farbe aufweisende, leitfahige, beschichtete Teilchen, welche aus hohlen
Kernteilchen hergestellt wurden, und ein helle Farbe aufweisendes, statisch ableitendes Verbundmaterial, wel-
ches aus diesen beschichteten Teilchen hergestellt wurde. Zu beachten ist der niedrige AE, *-Wert dieses eine
helle Farbe aufweisenden, statisch ableitenden Verbundmaterials.

BEISPIEL 2

[0149] Eineinhalb Kilogramm getrocknete, gemahlene Glasfasern (3016) von Fibertec aus Bridgewater, Mas-
sachusetts, U.S.A. wurden wie in Beispiel 1 beschrieben, auer mit den folgenden Unterschieden, mit Indi-
umzinnoxid beschichtet. Die TLT dieser unbeschichteten Glasfasern betrug 60%, wenn wie vorstehend be-
schrieben gemessen wurde. Das Sputtertarget war Indiumzinnoxid mit einem Verhaltnis von 90 Gew.-% Indi-
umoxid und 10 Gew.-% Zinnoxid. Das Leistungsniveau lag bei 3,0 Kilowatt, die Sputterzeit bei 148 Minuten.
Es wurde kein Sauerstoff wahrend des Sputterns zugegeben. Die beschichteten Glasfasern wurden in einem
Ofen in Luft bei 400°C fir 20 Minuten platziert. Die so erhaltenen ITO-beschichteten Glasfasern wiesen einen
Volumenwiderstand von 110 Ohm-cm auf, was einen wiinschenswerten Grad des Volumenwiderstandes dar-
stellt, und hatten einen AE,*-Wert von 25, was eine helle Farbe anzeigt. In Tabelle 1 sind die Ergebnisse von
verschiedenen Messungen an diesen leitfahigen, beschichteten Teilchen aufgefiihrt.

[0150] Dreizehn Gramm dieser ITO-beschichteten Glasfasern wurden in 19,3 Gramm Epoxidharz (Shell
Epon™ 813) und 3,5 Gramm Hartungsmittel (Shell 3271™) gemischt, um ein Gemisch mit 20 Vol.-% beschich-
teten Glasfasern herzustellen. Dieses Gemisch wurde auf einer weilRen Leneta™ Karte ausgebreitet und man
lies es harten, wie in Beispiel 1 beschrieben, auf eine Dicke von einem Millimeter. Dadurch stellte man ein Ver-
bundmaterial her, mit einem AE_*-Wert von 40, was eine helle Farbe anzeigt, und einem Oberflachenwider-
stand von 2,0 x 10'© Ohm/Quadrat, was statisch ableitend ist. In Tabelle 2 sind die Ergebnisse von Messungen
an diesem Verbundmaterial aufgefuhrt.

BEISPIEL 3

[0151] Zweieinhalb Kilogramm getrocknete Zeeosphere™ W610 Keramikmikrokiigelchen von 3M (St. Paul,
Minnesota, U.S.A.) wurden wie in Beispiel 1 beschrieben, au3er mit den folgenden Unterschieden, beschich-
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tet. Die TLT dieser unbeschichteten Keramikmikrokiigelchen betrug 34%. Das Sputtertarget war Indiumzinno-
xid mit einem Verhaltnis von 90 Gew.-% Indiumoxid und 10 Gew.-% Zinnoxid. Die Beschichtungszeit betrug 16
Stunden, bei einem Leistungsniveau von 3,0 Kilowatt. Diese beschichteten Keramikmikroktgelchen wurden in
einem Ofen in Luft bei 400°C fir 20 Minuten platziert. Die so erhaltenen ITO-beschichteten Keramikmikrokii-
gelchen wiesen einen Volumenwiderstand von 260 Ohm-cm auf, was einen wiinschenswerten Grad des Volu-
menwiderstandes darstellt, und hatten einen AE *-Wert von 22, was eine helle Farbe anzeigt. In Tabelle 1 sind
die Ergebnisse von verschiedenen Messungen an diesen ITO-beschichteten Keramikmikroktgelchen aufge-
fuhrt.

[0152] Vierundzwanzig Gramm dieser beschichteten Keramikmikroklgelchen wurden in 14,0 g Epoxidharz
(Shell Epon™ 813) und 2,5 g Hartungsmittel (Shell 3271™) gemischt, um ein Gemisch mit 40 Vol.-% beschich-
teten Keramikmikrokiigelchen herzustellen. Dieses Gemisch wurde auf einer weillen Leneta™ Karte ausge-
breitet und man lies es harten, wie in Beispiel 1 beschrieben, auf eine Dicke von einem Millimeter. Dadurch
stellte man ein Verbundmaterial her, mit einem AE,*-Wert von 45, was eine helle Farbe anzeigt, und einem
Oberflachenwiderstand von 3,0 x 10'°, was statisch ableitend ist. In Tabelle 2 sind die Ergebnisse von Mes-
sungen an diesem Verbundmaterial aufgefuhrt.

VERGLEICHSBEISPIEL 4

[0153] Getrocknete, hohle 560/10000 SCOTCHLITE™ Glasmikrokiigelchen von der Firma 3M (St. Paul, Min-
nesota, U.S.A.) wurden; wie im U.S. Patent Nr. 5,529,708 (Palmgren et al.) beschrieben, sputterbeschichtet.
Die Beschichtungsbedingungen wurden so gewahlt, dass man eine Beschichtungsdicke von 9 bis 10 Nano-
metern (nm) erhielt. Das Sputtertarget war 304 Edelstahl. Wahrend des Verarbeitens wurde kein Sauerstoff
zugegeben. Die Teilchen wurden nicht darauffolgend warmebehandelt. Die so erhaltenen Edelstahl-beschich-
teten, hohlen Glasmikrokiigelchen wiesen einen Volumenwiderstand von 9,1 Ohm-cm auf, was einen win-
schenswerten Grad des Volumenwiderstandes darstellt, jedoch hatten sie einen AE,*-Wert von 63, was eine
dunkle Farbe anzeigt. In Tabelle 1 sind die Ergebnisse von verschiedenen Messungen an diesen beschichte-
ten Teilchen aufgeflhrt.

[0154] Als Nachstes wurden 6,1 Gramm dieser Edelstahl-beschichteten, hohlen Glasmikroktigelchen in 14,4
Gramm Shell Epon™ 813 Epoxidharz und 2,7 Gramm Shell Epicure™ 3271 Hartungsmittel gemischt, um ein
Gemisch mit 40 Vol.-% beschichteten Teilchen herzustellen. Dieses Gemisch wurde auf einer weilen Leneta™
Karte ausgebreitet und man lies es harten, wie in Beispiel 1 beschrieben, auf eine Dicke von einem Millimeter.
Dadurch stellte man ein Verbundmaterial her, das einen Oberflachenwiderstand von 9,0 x 10° Ohm/Quadrat
aufweist, was statisch ableitend ist; der AE, *-Wert betrug jedoch 78, was eine dunkle Farbe anzeigt. In Tabelle
2 sind die Ergebnisse von Messungen an diesem Verbundmaterial aufgefihrt.

[0155] Dieses Beispiel zeigt, dass diese Metall-beschichteten Teilchen nach dem Stand der Technik keine
helle Farbe aufweisen und dass sie kein eine helle Farbe aufweisendes Verbundmaterial bereitstellen.

BEISPIEL 5

[0156] Aus den Indiumzinnoxid-beschichteten, hohlen Glasmikrokugelchen von Beispiel 1 wurde auch eine
Probe hergestellt, welche fir Volumenwiderstandsmessungen geeignet war. Zuerst wurden 6,2 Gramm dieser
ITO-beschichteten Teilchen in 14,5 Gramm Epon™ 813 Epoxidharz von Shell gemischt. Als Nachstes wurden
2,61 Gramm Epicure™ 3271 Hartungsmittel, auch von Shell, zugemischt. Dieses Verbundmaterial wies 40
Vol.-% ITO-beschichtete, hohle Glasmikroktigelchen auf. Dann wurde dieses Verbundmaterial auf einer Trenn-
lage auf eine Dicke von 2,3 Millimetern und eine kreisférmige Flache mit ungefahr 10 cm Durchmesser ausge-
breitet und man lies ihn an Luft bei Raumtemperatur fir mindestens 24 Stunden harten. Der Volumenwider-
stand dieser Probe wurde unter Verwendung des vorstehend beschriebenen Verfahrens gemessen. Der Volu-
menwiderstand betrug 6,3 x 108 Ohm-cm, was einen statisch ableitenden Widerstand anzeigt. Der AE,*-Wert
dieses Verbundmaterials, das bei dieser Dicke milchig-trib war, betrug 28 (mit L* = 85, a* = -2,9 und b* = 23),
was eine helle Farbe anzeigt.
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Bei- | Beschreibung | Volumen- | Mittlere | Mittlere - | Mittlere CIELAB fiir beschichtete
spiel |von wider- BET- | Gew.% Beschich- | Teilchen
beschichteten | stand von | Ober- | Metall tungsdicke | AE,” |L" |a’ b
Teilchen beschich- | fliche | (basierend | (Nano-
feten (m%g) | aufdem metern)
Teilchen Gewicht der
(Ohm- Teilchen)
cm)
1 ITO auf 170 0,76 3,2 Indium | 7,9 22 &7 |23 17
hohlen Glas- '
mikro-
kiigelchen .
2 ITO auf 110 0,21 1,0 Indium | 8,8 25 83 |-25 18
Glasfasern
3 ITO auf 260 1,28 2,4 Indium | 3,5 22 91 [-1,9 |20
Keramik-
mikro-
kiigelchen
Ver- | Stahl auf 31 0,45 2,3 Eisen 9,1 -1 63 37 |-0,2 0,9
gleich | hohlen Glas-
4 mikro-
kiigelchen

Tabelle 1. Daten von beschichteten Teilchen.
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Bei- Beschreibung von Volufnenbe]adung Oberflachen- CIELAB vom
spiel beschichteten von beschichteten widerstand (Ohm | Verbundmaterial
Teilchen im Teilchen im pro Quadrat) vom
Verbundmaterial | Verbundmaterial (%) | Verbundmaterial
AES (L | o b
1 ITOaufhohlen | 40 9,5x10° 2 |8 |-26 |17
Glasmikro-
kiigelchen
2 ITO auf 20 2,0x 10" | 40 77 |1-39 |33
Glasfasern
3 ITO auf 40 3,0x 10" 45 |72 |-1,9 |35
Keramikmikro-
kﬁgelchen
Ver- | Stahlaufhohlen | 40 9,0x 10° 78 |22 [00 |06
gleich | Glasmikro-
4 kiigelchen

Tabelle 2. Daten von statisch ableitenden Verbundmaterialien.

[0157] Obwohl diese Erfindung Gber spezielle Ausfuhrungsformen beschrieben wurde, sollte es als selbstver-
standlich angesehen werden, dass man sie weiter modifizieren kann. Mit den hier aufgefiihrten Ansprichen ist
beabsichtigt, jene Variationen abzudecken, die der Fachmann als das Aquivalent von dem, was hier beschrie-
ben wurde, erkennt.

Patentanspriiche

1. Zusammensetzung, wobei die Zusammensetzung eine Mehrzahl von beschichteten Teilchen umfasst,
wobei jedes beschichtete Teilchen unabhangig voneinander umfasst:
(a) ein Kernteilchen, wobei das Kernteilchen aus Glasfasern, Keramikfasern, Keramikellipsoiden, welche einen
Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume 10 bis
98% des Gesamtvolumens der Keramikellipsoiden ausmacht, Glasellipsoiden, welche einen Hohlraum bzw.
Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume 10 bis 98% des Volu-
mens der Glasellipsoiden ausmacht, ausgewahlt ist;
(b) eine Beschichtung, umfassend ein leitfahiges Indiumzinnoxid, welche an dem Kernteilchen haftet;
wobei die beschichteten Teilchen einen AE, *-Wert von weniger als 50 aufweisen und wobei die beschichteten
Teilchen einen Volumenwiderstand von gréRer als 0,1 Ohm-cm und weniger als 1000 Ohm-cm aufweisen.

2. Zusammensetzung gemaf Anspruch 1, wobei die Kernteilchen aus hohlen Glasmikrokugelchen, hohlen
Keramikmikrokugelchen, Glasfasern und Keramikfasern ausgewahlt sind.

3. Zusammensetzung gemaf Anspruch 1, wobei die Kernteilchen eine Gesamtlichtdurchlassigkeit von we-
niger als 80% aufweisen.

4. Zusammensetzung gemafl Anspruch 1, wobei die Beschichtungen (b) eine mittlere Dicke von 2 Nano-
metern bis 100 Nanometern aufweisen.

5. Verbundmaterial, umfassend:
(b) ein polymeres Bindemittel; und
(c) eine Zusammensetzung, wobei die Zusammensetzung eine Mehrzahl von beschichteten Teilchen umfasst,
wobei jedes beschichtete Teilchen unabhangig voneinander umfasst:
(i) ein Kernteilchen, wobei jedes Kernteilchen unabhangig voneinander ein aus anorganischen Materialien und
polymeren Materialien ausgewahltes Material, umfasst; und
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(i) eine Beschichtung, umfassend ein leitfahiges Metalloxid, wobei die Beschichtung an dem Kernteilchen haf-
tet;

wobei die beschichteten Teilchen einen AE, *-Wert von weniger als 50 aufweisen und wobei die beschichteten
Teilchen einen Volumenwiderstand von gréf3er als 0,1 Ohm-cm und weniger als 1000 Ohm-cm aufweisen; und
wobei mindestens eines aus dem Nachfolgenden aus (1) und (ll) zutrifft:

(1) das Verbundmaterial weist einen Oberflachenwiderstand von 10° bis 102 Ohm pro Quadrat auf;

(Il) das Verbundmaterial weist einen Volumenwiderstand von 10 bis 10" Ohm-cm auf.

6. Verbundmaterial gemaR Anspruch 5, wobei das Verbundmaterial einen AE,*-Wert von weniger als 50
aufweist.

7. Verbundmaterial gemaf Anspruch 5, wobei das polymere Bindemitel (a) aus Polymerharzen ausgewahlt
ist.

8. Verbundmaterial gemafl Anspruch 5, wobei die beschichteten Teilchen einen Volumenwiderstand von
gréRer als 0,1 Ohm-cm und weniger als 1000 Ohm-cm aufweisen.

9. Verbundmaterial gemaR Anspruch 5, wobei die beschichteten Teilchen mit dem polymeren Bindemittel
(a) mit einer Volumenbeladung von 5% bis 65%, basierend auf dem Gesamtvolumen des Verbundmaterials,
verbunden sind.

10. Verbundmaterial gemaR® Anspruch 5, wobei die Kernteilchen aus Keramikellipsoiden, welche einen
Hohlraum bzw. Hohlrdume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume etwa
10 bis etwa 98% des Gesamtvolumens der Keramikellipsoiden ausmacht, Glasellipsoiden, welche einen Hohl-
raum bzw. Hohlraume enthalten, so dass das Gesamtvolumen des Hohlraums bzw. der Hohlrdume etwa 10
bis etwa 98% des Gesamtvolumens der Glasellipsoiden ausmacht, und Gemischen davon ausgewahlt sind.

11. Verbundmaterial gemal Anspruch 5, wobei die Kernteilchen anorganische Materialien sind, welche
aus Glas, Keramik(en), Mineralien) und Gemischen davon ausgewahlt sind, und wobei die Mineralien aus Wol-
lastonit, Glimmer, Perlit und Gemischen davon ausgewahlt sind.

12. Verbundmaterial gemafl Anspruch 5, wobei die Kernteilchen eine Gestalt aufweisen, welche aus ge-
kornt, nadelférmig, Platten, Flocken, Stabchen, irreguldren Fasern, ellipsoidisch und Gemischen davon aus-
gewabhlt ist, und wobei die Kernteilchen aus festen Keramikmikrokligelchen, Glasflocken, gefrittetem Glas, Per-
lit, Polymerkdrnern, Mikroklgelchen oder Fasern und Gemischen davon ausgewahlt sind.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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