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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
助剤物質の補助を得て互いに結合した、平均サイズ０．１ないし５０μのメラミンシアヌ
レート凝集体（ａｇｇｒｅｇａｔｅ）からなる平均サイズ１５０－５０００μの易流動性
難燃性メラミンシアヌレート凝集物（ａｇｇｌｏｍｅｒａｔｅ）であって、前記助剤物質
は、前記凝集物の総重量に対して、０．１ないし１０重量％の濃度で存在し、前記助剤物
質はポリビニルアルコール、ポリビニルピロリドン及びポリビニルカプロラクタムからな
る群から選択されることを特徴とする易流動性難燃性メラミンシアヌレート凝集物。
【請求項２】
５０μ未満と測定される凝集物粒子の画分は、凝集物の総重量に対して、２０重量％未満
である、請求項１記載の前記易流動性難燃性メラミンシアヌレート凝集物。
【請求項３】
メラミンシアヌレート凝集体及び助剤物質を含むスラリーを噴霧乾燥させる請求項１に記
載の凝集物の製造方法であって、前記噴霧乾燥したスラリーから形成された凝集物の一部
をスラリーの噴霧帯に再度接触させること、及び前記助剤物質がポリビニルアルコール、
ポリビニルピロリドン及びポリビニルカプロラクタムからなる群から選択されることを特
徴とする方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
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　本発明は、凝集物の総重量に対して、０．１ないし１０重量％の濃度で存在する助剤物
質の補助を得て互いに結合した、平均サイズ０．１ないし５０μのメラミンシアヌレート
凝集体（ａｇｇｒｅｇａｔｅ)からなる易流動性メラミンシアヌレート凝集物（ａｇｇｌ
ｏｍｅｒａｔｅ)に関する。特に、本発明は、ポリマー中の難燃剤として有用なメラミン
シアヌレートに関する。メラミンシアヌレートをポリマー中にできるだけ均一に分布する
ことが最も重要である。このような均一分布は、 特に、以下に‘‘分散’’として言及
されるポリマーへの添加の際のメラミンシアヌレートの小さな粒子への分解と組合せよう
と、組合せまいと、‘‘易流動性’’としてここで言及される粉末の良好な流動挙動によ
って達成される。
【背景技術】
【０００２】
　このようなメラミンシアヌレート凝集物は欧州特許公開第０６６６２５９号公報から既
知である。欧州特許公開第０６６６２５９号公報に記載されているメラミンシアヌレート
凝集物は、平均サイズが１００μ未満の凝集体からなり、そしてその凝集体は、酸化金属
粒子によって互いに結合している。比較的弱い結合のため、凝集物は、ポリマー中に均一
に分散され得る。
【特許文献１】欧州特許公開第０６６６２５９号公報
【０００３】
　用語‘‘メラミンシアヌレート凝集物’’は、本発明の記載においては、メラミンシア
ヌレート凝集体及び／又は一次粒子の組成物からなるメラミンシアヌレート粒子であると
理解される。これらの凝集体は、助剤物質によって互いに結合している。この助剤物質は
、ポリマー中への配合の間に、メラミンシアヌレート凝集物が分離メラミンシアヌレート
凝集体及び／又は一次粒子に分解するようなものが選択され、その結果として、凝集体粒
子それら自体が平均して約５０μより大きくないことを条件に、ポリマー中でのメラミン
シアヌレートの均一な分布が達成される。
【発明の開示】
【発明が解決しようとする課題】
【０００４】
　用語‘‘メラミンシアヌレート凝集体’’は、本発明の記載においては、多数の一次粒
子からなるメラミンシアヌレート粒子であると理解される。メラミンシアヌレート凝集体
は、通常、少量の水を含む。一次粒子は、イオン結合によって互いに結合している。メラ
ミンシアヌレート凝集体は機械粉砕によってのみ、サイズを縮小され得る。メラミンシア
ヌレート凝集体をポリマーへ、例えば、押出機の補助を得て溶融されたポリマーへ添加す
ることは、それらのメラミン凝集体のサイズを十分に縮小しない。もしも、凝集体の平均
粒子サイズが約５０μを超えるならば、ポリマー中で均一な分散を得ることは不可能であ
る。
【０００５】
　用語‘‘一次粒子’’は、本発明の記載においては、メラミンとシアヌル酸の化学反応
の結果として形成されたメラミンシアヌレート結晶であると理解される。一次粒子は、通
常、平均サイズが０．１ないし２μである。
【０００６】
　欧州特許公開第０６６６２５９号公報に記載されているメラミンシアヌレート凝集物の
欠点は、この凝集物の貯蔵安定性が低いことである。本出願において、貯蔵安定性は、一
般に、凝集物がポリマーへ添加される前の、取扱い及び貯蔵の間に、メラミンシアヌレー
ト粒子が分解しないことであると理解される。分解したメラミンシアヌレート粒子によっ
て生ずる問題は、それらが、ポリマー溶融物への均一の配合に悪影響を及ぼし、従って、
ポリマー中の均一な分布の障害となることである。この分解は、例えば運送の間に起こる
。
【０００７】
　メラミンシアヌレート凝集物の分解の結果、より小さい凝集物が形成されるばかりでな
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く、凝集体及び／又は一次粒子も形成され得、結果として、メラミンシアヌレート凝集物
の粒子サイズ分布がより幅広くなる。結果として、５０μより小さい粒子の量がますます
増加する。
【０００８】
　加えて、より大きいメラミンシアヌレート凝集物とより小さいメラミンシアヌレート凝
集物の分離が起こり得る。凝集物のより幅広い粒子サイズ分布及び分離は、メラミンシア
ヌレート凝集物の易流動特性としても言及される、良好な流動挙動に悪影響を及ぼす。
【０００９】
　本発明の目的は、前記欠点を有さないメラミンシアヌレート凝集物を提供することであ
る。
【課題を解決するための手段】
【００１０】
　本発明は、助剤物質の補助を得て互いに結合した、平均サイズ０．１ないし５０μのメ
ラミンシアヌレート凝集体からなる易流動性難燃性メラミンシアヌレート凝集物であって
、前記助剤物質は、前記凝集物の総重量に対して、０．１ないし１０重量％の濃度で存在
し、４０℃より高い溶融温度又は軟化温度を有する有機助剤物質であることを特徴とする
易流動性難燃性メラミンシアヌレート凝集物に関する。
【００１１】
　本発明に従ったメラミンシアヌレートを用いて、良好な貯蔵安定性を有するメラミンシ
アヌレート凝集物が得られた。貯蔵安定性は、いくつかの方法によって決定され得る。本
発明においては、以下に記載されたボール試験（ｂａｌｌ　ｔｅｓｔ）を使用した。より
高い貯蔵安定性のため、より小さい、分解凝集物と未分解凝集物との間で、すこしの分離
しか起こらないか、又は分離が起こらず、そのため、ポリマーへのより均一な添加を可能
にさせる。
【００１２】
　更なる利点は、本発明に従った凝集物は、取扱い及び貯蔵の間、それらの易流動性を維
持するという事実である。結果として、前記凝集物は、非常に一定した状態でポリマーへ
配合され得る。この非常に一定した配合の結果として、ポリマー中のメラミンシアヌレー
トの均一な分布が達成される。
【００１３】
　メラミンシアヌレートの配合適用性が乏しいと、ポリマー中で濃度変動が生じる。これ
らの濃度変動は、生産バッチの組成が均等でないことから生じる。メラミンシアヌレート
の乏しい配合適用性は、不安定な生産工程、例えば、配合工程をもたらす。メラミンシア
ヌレートの濃度におけるこれらの濃度変動を防止するために過剰量のメラミンシアヌレー
トが添加される。これは、要求される難燃性を得るためのいくつかの生産バッチにおいて
、ポリマー中にメラミンシアヌレートが不十分な量で存在することに起因する。過剰量を
添加することは、濃度変動にもかかわらず、特定の成分が臨界値以下に下がらないように
、余分量の前記成分を配合することを意味する。
【００１４】
　ポリマー中の、本発明に従った一定濃度のメラミンシアヌレートは、ある特定のポリマ
ーバッチにおける組成の変動だけでなく、様々な生産バッチ中の組成の変動をも実際にな
くす。結果として、最終加工業者、例えば射出成形者は、バッチ内又はバッチ間で装置の
調整をするいかなる必要もなく、これらポリマーを加工することが可能である。
【００１５】
　流動挙動に関して、本発明に従った凝集物は、以下に定義された、クライン試験（Ｋｌ
ｅｉｎ　ｔｅｓｔ）に従って、Ｎｏ．５より低い、好ましくはＮｏ．３以下の流動値を有
する。事実上、全ての条件において良好な配合を達成することを可能にし得るため、Ｎｏ
．２以下の流動値を有する凝集物がより好ましい。易流動性凝集物は、クラインスケール
においてＮｏ．５より低い流動挙動を有する凝集物であると理解される。
【００１６】
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　有機助剤物質は、凝集物粒子中の凝集体を互いに結合させる。しかしながら、有機助剤
物質は、凝集物がもはやポリマー中に分散しない程に強く、凝集体及び／又は一次粒子を
互いに結合すべきではない。これは、メラミンシアヌレート凝集物がポリマーへ添加され
るところの種類又は加工又は加工条件に依存して、有機助剤物質に異なる基準が負わされ
得ること意味する。ポリマー溶融物中での加工の場合、助剤物質の選択は、有機助剤物質
の融点又は軟化点によって決定される。有機助剤物質の融点又は軟化点は、各々、メラミ
ンシアヌレート凝集物が添加されるところのポリマーの融点、又はポリマーへの添加の間
の加工温度より低いようなものが選択される。
【００１７】
　凝集物が液体状ポリマー、ポリマー溶液又はポリマー分散液、例えばコーティング組成
物中へ配合されるところの方法においては、助剤物質の選択は、上記液体状ポリマー、ポ
リマー溶液又はポリマー分散液中での助剤物質の溶解性によって決定される。
【００１８】
　更に、有機助剤物質の融点又は軟化点は、例えば、温かい倉庫中で貯蔵されている間に
、有機助剤物質が軟化し得るほど低くあるべきではない。これは、凝集物同士の付着を引
き起こし得る。それ故、有機助剤物質の融点又は軟化点は、特に熱帯域における貯蔵のた
めに、４０℃より高く、好ましくは６０℃より高く、更により好ましくは８０℃より高く
なければならない。
【００１９】
　適当な有機助剤物質は、有機化合物、ビニルピロリドン、酢酸ビニル及びビニルカプロ
ラクタムに基づくポリマー又はコポリマー、又はそれらの混合物である。
エポキシ、ウレタン、アクリレート、エステル、アミド、ステアレート、オレフィンに基
づくポリマー又はコポリマー、セルロース誘導体又はそれらの混合物も適当である。もし
も、凝集物が水性スラリーから製造されるならば、水溶性有機助剤物質がスラリーに容易
に添加され得るので、該助剤物質が有利である。
【００２０】
　水溶性有機助剤物質を含むメラミンシアヌレート凝集物が、水を含む液体状ポリマー、
ポリマー溶液又はポリマー分散液へ添加される場合、前記凝集物は容易に分散可能であり
得る。ポリビニルピロリドン、ポリビニルアルコール及びポリビニルカプロラクタムは、
取扱いが容易であり、かつ水への良好な溶解性のために、幅広い用途範囲において使用さ
れ得る。
【００２１】
　有機助剤物質の量は、総凝集物に対して、０．１ないし１０重量％である。もしも、メ
ラミンシアヌレートが非常に高い難燃性要件を満たされねばならない場合、有機助剤物質
は、総凝集物に対して、好ましくは０．１ないし５重量％、よりさらに好ましくは０．１
ないし３重量％の量で使用される。
【００２２】
　本発明に従った適当なメラミンシアヌレート凝集体は、平均サイズが、０．１ないし５
０μである。平均サイズが０．１ないし１０μのメラミンシアヌレート凝集体が好ましく
、一般に、射出成形を含む標準加工操作、及び繊維、フィルム及びコーティングを含む薄
い生成物への加工の両方に適用可能のため、平均サイズが０．１ないし５μのメラミンシ
アヌレート凝集体が最も好ましい。
【００２３】
　実際面では、メラミンシアヌレートを含むポリマーに基づく生成物の視覚的特性が重要
である。この理由のため、最大の凝集体でも７０μより小さく、そのため、これら凝集体
は目に見えずに保たれる。
【００２４】
　‘‘平均サイズ’’は、最大サイズと最小サイズの平均を意味すると理解され、このサ
イズは、凝集物の総数にわたる平均でもある。この平均サイズはまた、‘ｄ５０’として
も言及される。本発明に従った凝集物は、実質的に、丸い形状をしている。
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【００２５】
　メラミンシアヌレート凝集物の嵩密度は、重要ではないが、好ましくは、４００ないし
１５００ｋｇ／ｍ3である。これにより、より良好な流動性が得られ、更に、ポリマー溶
融物中への規則的な配合も可能である。更に、より低い嵩密度のメラミンシアヌレート粉
末に求められるものより、より小さいパッケージ（ｐａｃｋａｇｅ）が使用され得る。よ
り好ましくは、嵩密度は、４００ないし７００ｋｇ／ｍ3であり、これにより、他のポリ
マー添加剤との良好な混合を達成することが容易になる。これは、市販で入手可能な標準
パッケージの使用も可能にし得る。
【００２６】
　原則として、凝集物の平均サイズは制限されない。しかしながら、平均直径が１５０μ
未満の凝集物はダスティング問題を引き起こすため、好ましくは、凝集物は、平均直径が
１５０μ以上である。凝集物の平均直径が、通常、５０００μより大きいものは選択され
ない。配合又は加工装置中には小さな開口が存在し得るので、直径があまりにも大きい凝
集物は問題を引き起こし得る。平均サイズが２００ないし３０００μのメラミンシアヌレ
ート凝集物がより好ましい。平均サイズが２５０ないし１５００μのメラミンシアヌレー
ト凝集物が、溶融加工、及び液体状ポリマー、ポリマー溶液又はポリマー分散液、例えば
、コーティング組成物中への添加のような様々なポリマー加工操作における該凝集物の凡
用性ゆえに最も好ましい。
【００２７】
　好ましくは、５０μ未満と測定される凝集物粒子の画分は、凝集物の総重量に対して、
２０重量％未満である。より好ましくは、この画分は、１０重量％未満であり、更により
好ましくは、５重量％未満である。５０μ未満のサイズの粒子を２０重量％以上含む凝集
物は、取扱いの間、又はそれらがポリマー溶融物へ配合された場合にダスティング問題を
引き起こす。また、５０μより小さい粒子の２０重量％以上の存在は、凝集物の易流動特
性に不利である。
【００２８】
　メラミンシアヌレートのために言及された利点はまた、ハロゲン含有物及びハロゲン非
含有物を含む他の難燃性化合物の凝集物にも適用できることが発見されている。しかしな
がら、好ましいものは、メラミン、アンメリン及び／又はアンメリドのようなトリアジン
化合物、メレム及び／又はメラムのような、それらのより高い縮合生成物；メラミンホス
フェート、メラミンアセテート、メラミンピロホスフェート、メラミンポリホスフェート
、及び／又はメラミンアンモニウムポリホスフェートのようなメラミン誘導体；結晶水を
有する又は有さない、水酸化アルミニウム、水酸化マグネシウム、三酸化アンチモン、Ｓ
ｂ2Ｏ5、酸化亜鉛、アンチモン酸ナトリウム、スズ酸亜鉛及び／又はホウ酸亜鉛のような
金属化合物を含むハロゲン非含有難燃性化合物であり、そして、これらは、メラミンシア
ヌレートのために上記された利点に匹敵する利点を達成し得る。問題の凝集物は、助剤物
質の補助を得て互いに結合した、平均サイズ０．１ないし５０μの難燃性凝集体からなり
、前記助剤物質は、前記凝集物の総重量に対して、０．１ないし１０重量％の濃度で存在
し、４０℃より高い融点又は軟化点を有する有機助剤物質である易流動性難燃性凝集物で
ある。
【００２９】
　前記難燃性凝集物は、好ましくは、平均サイズ０．１ないし２５μの凝集体からなる。
前記難燃性凝集物は、好ましくは、メラミンピロホスフェート、メラミンポリホスフェー
ト、メラミンアンモニウムポリホスフェート及び／又は水酸化アンモニウムを含む。
【００３０】
　サイズが１００ないし２０００μのメラミンシアヌレート粒子は更に、特許公開平７－
１４９７３９号公報において、グラニュールとして言及されている。０．１ないし１μの
粒子からなり、そして相互に圧縮され、水で結合されているグラニュールが言及されてい
る。結果として、粒子はイオン結合をしており、溶融物中に分散することは、実質不可能
である。この出願の最初に示した定義によると、これらは、１００ないし２０００μの凝
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集体である。助剤物質の補助を得て互いに結合した凝集体からなる凝集物の言及はない。
イオン結合が形成されるため、ここで使用される助剤物質の定義に水は含まれない。イオ
ン結合は、凝集体が分散することを困難にさせる。
【００３１】
　更に、ポリビニルピロリドンと組合せたメラミンシアヌレートが、特許公開平５－３１
０７１６７号公報に言及されている。この出願において、ポリビニルピロリドンはメラミ
ン及びシアヌル酸へ添加され、そして、寸法が３０ないし１２０μの凝集体が形成される
。しかしながら、分散可能な凝集体からなる凝集物の言及はない。更に、この物質は５０
μより小さい、多くの小さい粒子を含む。
【００３２】
　本発明はまた、助剤物質の補助を得て互いに結合したメラミンシアヌレート凝集体から
なる易流動性メラミンシアヌレート凝集物の製造方法にも関する。
【００３３】
　このような方法は、欧州特許公開第０６６６２５９号公報で言及されており、ここでは
、無機助剤物質が、メラミン及びシアヌル酸の水性スラリーからメラミンシアヌレートを
製造する間に添加される。メラミンシアヌレートへの転換が行われた後、スラリーを噴霧
乾燥させる。噴霧乾燥の間に、水が蒸発し、メラミンシアヌレート凝集物が形成される。
【００３４】
　形成されたメラミンシアヌレート凝集物は、互いに弱く結合しているだけである。欠点
は、このような方法では貯蔵安定性が低いメラミンシアヌレート凝集物が加工されること
にある。
【００３５】
　本発明の目的は、上記欠点を有さない方法を提供することである。この目的は、メラミ
ンシアヌレート凝集体及び助剤物質を含む、噴霧乾燥したスラリーから形成された凝集物
の一部を前記噴霧乾燥したスラリーに再度接触させることによって、そして前記助剤物質
が４０℃より高い融点又は軟化点を有する有機助剤物質であるために、達成される。これ
は、形成されたメラミンシアヌレート凝集物が良好な貯蔵安定性を有することを確実にす
る。
【００３６】
　更なる利点は、この凝集物は、ダスト放出（ｄｕｓｔ　ｅｍｉｓｓｉｏｎ）が少ないこ
とにある。ダスト放出はいくつかの方法によって決定され得る。本発明においては、ダス
ト放出は、後述するヒューバッハ試験（Ｈｅｕｂａｃｈ　ｔｅｓｔ）を使用して決定した
。更に、ダストは、５０μ未満のサイズの粒子の大きな画分からも明白である。
【００３７】
　スラリーはメラミンシアヌレート凝集体、溶媒又は分散剤及び有機助剤物質を含む。水
及びアルコールを含む様々な溶媒から選択が行われ得る。加工及び環境的理由から、水が
溶媒として好まれる。
【００３８】
　メラミンシアヌレート凝集体の望ましいサイズは、粉砕によって達成され得る。ボール
ミルで粉砕することによって、平均サイズが０．１μまでの非常に細かい凝集体が得られ
得る。
【００３９】
　本発明の方法の更なる態様においては、凝集物の形成の間に、他の、機能性物質を添加
することもできる。これらの機能性物質は、例えば、第二の難燃性成分、相乗剤、剥離剤
、安定剤及び／又は顔料であり得る。
【００４０】
　このように、第二の難燃性成分、相乗剤、剥離剤、安定剤及び／又は顔料を含むいくつ
かの機能性物質を含む易流動性組成物が提供される。その利点は、機能性物質の所定の分
配だけでなく、ポリマー組成物の製造中に制御される必要のある素材の流れがより少ない
ことにもある。
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【００４１】
　本発明は、メラミンシアヌレートを含むポリマー組成物にも関する。このような組成物
は、欧州特許公開第０６６６２５９号公報に開示されている。
【００４２】
　しかしながら、このようなポリマー組成物の欠点は、ポリマーのメラミンシアヌレート
濃度の比較的大きな変動にある。
【００４３】
　本発明の目的は、この欠点を有さないポリマー組成物を提供することにある。この目的
は、本発明に従ったメラミンシアヌレート凝集物の使用によって達成される。これは、ポ
リマー組成物中のメラミンシアヌレートの量に変動が全くない又はほとんどないことを確
実にする。
【００４４】
　更なる利点は、より低いメラミンシアヌレート濃度が使用され得る一方で、依然として
良好な難燃性が得られることにある。
【００４５】
　組成物中の変動は、例えば、ポリマー組成物中に存在するメラミンシアヌレートの量の
分析によって、決定され得る。
【００４６】
　結果として、例えば、ポリアミドポリマー組成物中の変動は、＋／－２％以上の変動を
有する１０％平均から＋／－１％未満、好ましくは＋／－０．７５％未満、最も好ましく
は＋／－０．５％未満の変動へ減少される。
【００４７】
　ポリマー組成物は、例えば、ポリアミド、ポリイミド、ポリエステル、ポリスチレン、
ポリウレタン、エポキシ樹脂、ポリカーボネート、ポリプロピレン及びこれらの物質の混
合物を含む、上記の凝集物を使用して難燃性にされ得るポリマー組成物であると理解され
る。その後、これらのポリマー組成物から、成形品及び又は繊維及びフィルムの両方がそ
れ自体既知の技術を使用して製造され得る。
【００４８】
　ポリマーは更に、コーティング組成物であると理解される。これらのコーティング組成
物は、特に、コーティングをとりわけ、木、金属、石、プラスチック、繊維及び生地へ適
用するために使用される。
【００４９】
　本発明は、最終的に、ポリマー組成物の製造における、メラミンシアヌレート凝集物の
使用に関する。この使用の利点は、良好な配合特性、ダスト形成が少ないこと及び嵩密度
が大きいことにある。
【００５０】
　良好な配合特性の結果として、より均一なポリマー組成物が得られる。これは、生成物
の品質をより一定にするだけでなく、メラミンシアヌレートの消費を減少させる一方で、
依然として、ポリマー組成物の良好な特性、例えば難燃性を得ることを可能にする。使用
した試験方法は下記の通りである。

　貯蔵安定性：ボール試験
　貯蔵安定性は、ボール試験前及び後に測定されたダスト含有量の増加として示される。
ダスト含有量は、いわゆる、ボールダスト試験によって決定される。この試験においては
、試験される粒子５０ｇを、３６個の鋼球と一緒に、振動板上のスクリーン底皿（ｓｃｒ
ｅｅｎ　ｂｏｔｔｏｍ　ｐａｎ）中に置いた。スクリーン底皿は、１５ｍｍの振幅（上頂
点－下頂点）で、１分当り２５０回転の振動数において、水平面で円運動をしなければな
らない。ボール試験の標準継続時間は５分である。試験後、試験材料の粒子サイズを分析
した。この分析は、レーザー回折（シムパテック、ドイツ国）によって行われた。もしも
、粒子サイズが、レーザー回折分析するにはきめが粗すぎるならば、サイズの大きすぎる
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画分は分別され、そして細かい画分の粒子サイズが、レーザー回折によって決定され、そ
の後、粒子分布が、分別されたきめの粗い画分のために補正される。元の粒子の質量に対
する５０μより小さい粒子の百分率は、ダスト含有量の尺度である。ボールダスト試験後
の５０μより小さい粒子の百分率が高ければ高いほど、ダスト含有量は高くなり、かつ生
成物はより多くダストになり得る。
　貯蔵安定性は、ボールダスト試験の前及び後に測定されたダスト含有量の増加によって
決定される。試験後の粒子直径が５０μより小さい粒子の百分率引く試験前の粒子直径が
５０μより小さい粒子の百分率がダスト含有量の差である。ダスト含有量の差が多ければ
多いほど、貯蔵安定性は低くなる。

クライン法に従った流動性
　流動性は、Ｋｌｅｉｎ；Ｓｅｉｆｅｎ，Ｏｌｅ，Ｆｅｔｔｅ，Ｗａｃｈｓｅ，９４，８
４９（１９６８）中のクライン容器法を使用して決定される。これは、各々が底に異なる
開口を有する流出容器系を使用する方法である。試験される物質は容器へ添加され、そし
て容器の底の開口からの流出が研究される。流動性の認定は、粉末が依然として流れ得る
最小の開口によって決定される。最も良好な流動性を有する物質が最も低い認定、すなわ
ち１を有する（表１参照。）。１ないし４の番号を付与された分類の物質が、通常、易流
動性と呼ばれる。

表１：クライン法に従った流動性
【表１】

　ダスティング挙動：ヒューバッハ試験
　ダスティング挙動をヒューバッハ社（ランゲルシェイム、ドイツ国）製のダスト計器を
用いて決定した。この装置を、提供者に指示された方法で、ダスティング挙動を決定する
ために使用した。これは、試験物質を、回転ドラム中で動かし続けるところの方法である
。細かいダストは、水平な空気の流れ（０．０４ｍ／秒）によって吸い込まれ、フィルタ
ー上に回収される。フィルター上のダスト量は、生成物のダスト性の尺度である。

　嵩密度
　嵩密度は、分別された粉末で定量シリンダーを静かに充填することによって決定した。
その後、シリンダーが保持し得る粉末重量を、嵩密度（ｇ／Ｌ）へ変換した。ＡＳＴＭ　
Ｄスタンダードに１８９５－８９に従って測定した（方法Ａ）。

　粒子サイズ
　粒子サイズ及び粒子サイズ分布は、レーザー回折（シムパテック、ドイツ国）によって
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決定した。レーザー回折するには大きすぎるいくらかの粒子については、粒子サイズ及び
粒子サイズ分布を、ＤＩＮ６６１６５に従ったスクリーン分析によって決定した。
【実施例】
【００５１】
　本発明を、以下の実施例を参照として説明する。
　対照実験Ａ
　メラミン１６０．６ｋｇ、シアヌル酸１６５ｋｇ及び８０℃の水をパドルミキサー（２
ｍ3）中で接触させ、混合した。２時間混合し、８０℃で反応させた後、５０重量％のメ
ラミンシアヌレートスラリーが形成された。水を２５０ミリバールで６時間蒸発させるこ
とによって除去した。結果として生じた生成物は、乾燥物質含有率が９９．８％のメラミ
ンシアヌレート凝集体からなった。凝集体の平均粒子サイズは９８０μであり、嵩密度は
７２５ｋｇ／ｍ3であった。クライン法に従って測定された流動性は流動値Ｎｏ．２を示
した。
　ＺＳＫ５８押出機を使用し、２６０℃の温度条件において、メラミンシアヌレートをＰ
Ａ６中に配合した。配合した後、グラニュールを射出成形し、ＰＡ６の成形品を形成した
（寸法８０×８０×１ｍｍの板；射出成形の間の溶融温度２７５℃；成形型温度８５℃）
。成形品は、表面に、視覚で観察できる白点を含む。白点は、７０ないし１０００μの大
きさであることがわかった。Ｘ線回折及び電子顕微鏡分析が、白点がメラミンシアヌレー
ト凝集体であることを証明した。これは、配合の間に、十分に均一に分散しなかったメラ
ミンシアヌレート出発物質である。これら可視の白点は、成形品が、成形品の外観並びに
表面特性が非常に重要なところの電気及び電子産業で使用されるために大きな欠点になる
。
【００５２】
　対照実験Ｂ
　対照実験Ａからの平均サイズが１０００μのメラミンシアヌレート凝集体を、ピンミル
を用いて粉砕し、‘ｄ５０’としても言及される、平均サイズが４μの粉末を得た。この
物質に関する数値を表２に示す。
　ヒューバッハ、５０Ｉに従って測定されたダスト含有量は、２２００ｍｇ／ｍ3であっ
た。メラミンシアヌレート粉末は、（クラインに従った）流動性が低い。流動値は、Ｎｏ
．６であった。配合の間に、流動性が低いことが、ウェルナー＆フレイダラー社製のＺＳ
Ｋ５８二軸スクリュー押出機上での配合特性が低いことで明白になった。メラミンシアヌ
レートをＺＳＫ５８押出機へ押しこみ、２６０℃でポリアミド６に配合した。配合した後
、グラニュールを射出成形し、ＰＡ６の成形品を形成した（射出成形の間の溶融温度２７
５℃；成形型温度８５℃）。成形品（寸法８０×８０×１ｍｍの板）は、良好な外観を有
した。白点は、観察されなかった。
【００５３】
　対照実験Ｃ
　市販で入手できる物質（‘ＭＣ４１０’、ニッサン）の流動性を測定し、本発明に従っ
た物質と比較した。この物質は、良好な流動挙動を有することが判明したが、多くのダス
トを含み、そして、それは取扱い上の及び職業上の衛生観点から望ましくない。測定され
たパラメーターを表２に含める。
【００５４】
　実施例Ｉ
　本発明に従った噴霧乾燥の間、ポリビニルアルコール水溶液（０．２０％、モウィオー
ル４０－８８（登録商標：Ｍｏｗｉｏｌ）、クラリアント社）中に、対照実験Ｂで得られ
たメラミンシアヌレート凝集体を４０％含むスラリー［図１；液流（１）］を、噴霧塔（
７）中で、７インチディスク噴霧器により速度Ｎ＝１１０００ｒｐｍで噴霧帯（２）まで
噴霧し気流（５）で乾燥させた。乾燥後、噴霧乾燥凝集物は、総質量に対して、ポリビニ
ルアルコールを０．５％含む。噴霧乾燥したメラミンシアヌレート凝集物を、容器又は流
動床（３）中に回収し、分類した。これは、最小平均粒子サイズのメラミンシアヌレート
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凝集物の分離と該凝集物の噴霧乾燥器の噴霧帯への返還（４）を含む。適当な平均サイズ
の凝集物（６）は、排出され、包装される。
　返還（４）された凝集物は、再度、噴霧帯（２）で、噴霧したスラリーに再度接触させ
られる。返還された凝集物は、平均直径が５０μ未満である。
　他の条件は以下の通りである：空気入口温度２３０℃、空気出口温度９２℃、スラリー
温度２３℃、処理量１時間当りメラミンシアヌレート凝集物（‘乾燥物質’）６０ｋｇ。
表２：標準的なメラミンシアヌレート凝集体と本発明に従ったメラミンシアヌレート凝集
物の比較
【表２】

*モウィオール４０－８８。
**凝集体。
***平均サイズ４μｍの凝集体からなる凝集物。
＃粒子の１０％が、このｄ１０値より小さい直径であるところの直径。
＃＃粒子の９９％が、このｄ９９値より小さい直径であるところの直径。
ｎｄ：決定できなかった。
【００５５】
　実施例ＩＩ
　ポリビニルアルコール（モウィオール４０－８８）を１．６％含む水性スラリー（４０
％固体）からメラミンポリホスフェート（Ｍ２００、ＤＳＭメラピュア（登録商標：Ｍｅ
ｌａｐｕｒ）を噴霧乾燥させ、平均粒子サイズ３１５μの凝集物を形成した。凝集物は、
良好な流動挙動、Ｎｏ．２を有した。
　前記凝集物を、５０ｋｇ／時間の処理量において、重量計量配合装置（カラートロニッ
ク、垂直撹拌器を備えた二軸スクリュー押出機）で配合した。実際に配合された量は、天
秤（メットラー　トレド、秤量範囲３０ｋｇ、分折能０．１ｇ）を使用して監視した。実
際に配合された量、従って実際の処理量、を毎秒決定した。配合速度は、測定された処理
量値における広がり（２σ）に基づいて決定した。凝集物は、易流動性のため、非常に一
定の状態で配合され得た。広がり（２σ）は＋／－０．７％であった。
【００５６】
　対照実施例Ｄ
　平均粒子サイズが１０μ、流動性番号がＮｏ．６のメラミンポリホスフェート（Ｍ２０
０、ＤＳＭメラピュア（登録商標：Ｍｅｌａｐｕｒ）に、実施例ＩＩで言及した配合試験
を受けさせた。粉末の流動性が低いため、同様の条件における配合は一定の状態で進まず
、そして、それは、装置の処理量の大きな変化から明白となった。広がり（２σ）は＋／
－２６％であった。
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　実施例ＩＩＩ
　水酸化マグネシウム（マグニフィンＨ５、アルバーメール社）を、水酸化マグネシウム
を３５％、ポリビニルアルコール（モウィオール８－８８）を１．７５％を含む水性スラ
リー中へ入れ、噴霧乾燥させた。結果として生じた凝集物は、ポリビニルアルコールを５
％含み、平均粒子サイズは２８０μｍであった。凝集物は優れた流動挙動を有した（クラ
イン法に従った流動性番号はＮｏ．２）。ダスト数は１６８０ｍｇ／ｍ3であった（ヒュ
ーバッハ試験、５０Ｉ）。
【００５８】
　対照実験Ｅ
　ＺＳＫ３０二軸スクリュー押出機（クルップ　ウェルナー＆フレイダラー社製）を使用
し、粒子サイズがｄ50＝７１０μｍで、結合剤（ポリビニルアルコール、モウィオール８
－８８）を１１％含むメラミンシアヌレート凝集物をナイロン６（アクロンＫ１２２、Ｄ
ＳＭ）と、２６０℃の温度条件において加工した。配合した後、得られたグラニュールを
射出成形し、寸法１２５×１３×０．８ｍｍの棒材を形成した。これらの棒材を７０℃で
１６８時間状態調節した。その後、難燃性を、アンダーライターラボラトリーの垂直燃焼
試験ＵＬ－９４Ｖに従って、２５回測定した。
　この試験において、上述メラミンシアヌレート凝集物に基づいた配合物は、実施例Ｉの
物質に基づいた参照が２５回Ｖ－０と評価されたのと比較して、１２回Ｖ－０分類及び１
３回Ｖ－２分類と評価された。難燃性は、過剰量の助剤物質の存在によって、悪影響を受
ける。
                                                                        

【図１】
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