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DESCRIPCION

Compuesto electroconductor en forma de copos y composicién electroconductora.
Campo técnico

La presente invencion se refiere a un compuesto conductor en forma de copos y a una composicion conductora.
Antecedentes de la técnica

De manera convencional se han usado diversas resinas sintéticas tales como resinas poliolefinicas, de poliamida y
estirénicas para fabricar parachoques, correas laterales de las puertas, espejos de las puertas y otras partes del acabado
exterior del automévil con el fin de conseguir la reduccion del peso de un automdvil y por consiguiente ahorrar en su
consumo de combustible. Esto se ha convertido incluso en recientes ventas de turismos equipados con puertas hechas
de resinas sintéticas.

Las partes del acabado exterior del automdévil hechas de resinas sintéticas (denominadas mds adelante en el presen-
te documento “partes del acabado exterior hechas de resina”) estdn generalmente pintadas de un color que concuerda
con el de la carroceria principal de un automévil. En la aplicacién de recubrimientos de pintura a tal parte de acabado
exterior hecha de resina que generalmente tiene propiedades aislantes atribuidas a las resinas sintéticas, se utiliza gene-
ralmente un método que implica proporcionar sobre su superficie una capa de imprimacién conductora que comprende
una resina de matriz y un material conductor y después proporcionar de manera electrostatica una capa pelicular de
pintura sobre la capa de imprimacién. En circunstancias en que se requiere la reduccién de emisiones de gases de
escape para evitar el calentamiento global, la reduccién del espesor de la capa de imprimacién conductora y la capa
pelicular de pintura se esta convirtiendo en uno de los objetivos técnicos importantes en un proceso de recubrimiento
electrostdtico de este tipo para el ahorro adicional del consumo de combustible. Se espera que la capa de imprimacién
conductora, en particular, reduzca su espesor pelicular hasta el nivel de 1 - 10 um mientras que mantiene su resistividad
superficial al nivel de 10* - 10® Q que se necesita para la formacién posterior de una capa pelicular de pintura fina y
uniforme.

Ejemplos de materiales conductores contenidos en la capa de imprimacién conductora incluyen materiales con-
ductores en polvo tales como negro de humo, polvos de metal y grafito; materiales conductores fibrosos tales como
fibra de carbono, fibra de titanato de potasio recubierta en su cara con negro de humo u otros materiales de carbono,
y fibra de 6xido de titanio; materiales conductores en copos tales como copos de metal y mica recubiertos de niquel;
y otros (véanse, por ejemplo, las patentes japonesas abiertas a consulta por el ptiblico nimeros Sho 57-180638, Sho
58-76266, Sho 61-218639, Hei 2-120373, Hei 2-194071, Hei 10-309513 y 2001-98092). Sin embargo, cuando se
usan estos materiales conductores convencionales en la formacién de una capa de imprimacién conductora que tiene
un nivel de resistividad superficial de 10* - 10® Q que es adecuado para el recubrimiento electrostatico posterior, las
cargas necesarias de la misma hace dificil reducir el espesor pelicular de la capa de imprimacién conductora. En un
intento de reducir su espesor pelicular, pueden disminuirse las cargas de los materiales conductores convencionales.
Con tales cargas inferiores, puede que la resistividad superficial no alcance el nivel deseado y puede variar mucho
en las posiciones. Esto produce posiblemente la aparicién de recubrimiento irregular. Es decir, es dificil que la capa
de imprimacion conductora que contiene tales materiales conductores convencionales concilie el nivel de resistividad
superficial de 10* - 108 Q y el nivel de espesor pelicular de 1 - 10 um.

Se conoce un material conductor en copos hecho formando de manera secuencial una primera capa conductora
que comprende 6xido de estafio y 6xido de antimonio y una segunda capa conductora que comprende 6xido de estafio
sobre una cara de un sustrato (patente japonesa abierta a consulta por el ptiblico nimero Hei 10 - 147891). También
se conoce que el material del sustrato puede seleccionarse de copos tales como mica, talco, copos de vidrio, copos
de alimina y copos de titania (copos de 6xido de titanio). Sin embargo, estos materiales conductores en copos tienen
algo de color. En consecuencia, en el caso de que la capa pelicular de pintura presente un color beige, azul claro u
otro color claro, la aplicacién de tales materiales conductores en copos a la capa de imprimacién estropea de manera
desfavorable el color de la capa pelicular de pintura. Ninguno de estos materiales conductores en copos conocidos
convencionalmente da como resultado una pelicula fina que satisfaga tanto el nivel de resistividad superficial de 10* -
10® ©Q como el nivel de espesor pelicular de 1 - 10 um.

Descripcion de la invencion

Un objeto de la presente invencién es proporcionar un compuesto conductor en forma de copos que, incluso si se
formula en una capa gruesa de 1 - 10 um, puede conferir buenas propiedades conductoras, asi como proporcionar una
composicién conductora que comprende este compuesto incorporado en un aglutinante.

El compuesto conductor en forma de copos de la presente invencidn se caracteriza porque comprende 6xido de
titanio que tiene un didmetro mayor promedio de 1 - 100 um y un espesor promedio de 0,01 - 1,5 um y que contiene el
0,3 - 5% en peso de potasio en lo que se refiere al 6xido de potasio (K,O), una primera capa conductora que comprende
oxido de estafio que contiene antimonio y proporcionada sobre una superficie del 6xido de titanio, y una segunda capa
conductora que comprende 6xido de estafio y proporcionada sobre la primera capa conductora.
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En la presente invencién, el didmetro mayor promedio y el espesor promedio pueden determinarse mediante obser-
vacion bajo un microscopio electrénico de barrido (SEM, (scanning electron microscope)) o un microscopio electréni-
co de transmisién (TEM, (transmission electron microscope)). El didmetro mayor promedio puede medirse de manera
aproximada mediante un dispositivo de medicién de la distribucién del tamafo de particula por difraccion laser. Los
compuestos inorgdnicos en forma de lamina, copos o placas, tales como el compuesto conductor en forma de copos de
la presente invencion, tienen generalmente formas de poligonales o cuadrilaterales. Debido a tales formas irregulares,
miden didmetros de particula diversos en diferentes posiciones de medida. El didmetro mayor, tal como se usa en el
presente documento, se refiere al mas largo entre tales didmetros de particula.

En la presente invencidn, la primera capa conductora contiene preferiblemente el 0,1 - 50% en peso de un com-
ponente de antimonio en lo que se refiere al 6xido de antimonio (Sb,0s), basiandose en 100 partes en peso de un
componente de estafio en lo que se refiere al 6xido de estafio (SnO,).

El compuesto conductor en forma de copos de la presente invencién puede obtenerse permitiendo que un com-
puesto basico que tiene un efecto de hinchado entre capas actie sobre el 4cido titdnico estratificado para delaminar
asf el 4cido titdnico estratificado en copos de 4cido titdnico, aplicando un compuesto estdnnico para formar una pri-
mera capa conductora sobre el dcido titdnico en forma de copos, aplicando un compuesto estannoso para formar una
segunda capa conductora sobre la primera capa conductora y sometiendo la combinacién a tratamiento térmico.

La composicion conductora de la presente invencion se caracteriza porque comprende un aglutinante y el com-
puesto conductor en forma de copos de la presente invencion incorporado al aglutinante.

Preferiblemente, el compuesto conductor en forma de copos se carga en la cantidad de 5 - 50 partes en peso,
basdndose en 100 partes en peso del aglutinante.

El aglutinante puede ser uno o més tipos seleccionados de resinas termopldsticas, resinas termoendurecibles, agre-
gados inorganicos y compuestos organicos que contienen metales.

Descripcion detallada de la invencion

De manera caracteristica, el compuesto conductor en forma de copos de la presente invencion utiliza, como sustra-
to, 4cido titdnico en forma de copos (denominado mds adelante en el presente documento simplemente “4cido titdnico
en forma de copos”, a menos que se indique que lo contrario de manera explicita) que tiene un didmetro mayor pro-
medio de 1 - 100 um, preferiblemente 1 - 10 um, tiene un espesor promedio de 0,01 - 1,5 um, preferiblemente 0,01 -
1,0 um, y contiene el 0,3 - 5% en peso de potasio en lo que se refiere al 6xido de potasio (K,O).

Este 4cido titdnico en forma de copos puede obtenerse, por ejemplo, sometiendo el titanato estratificado (1) re-
presentado por la férmula general KM, 0, Ti,_.,O4 (1) (en la que M representa un metal que tiene una valencia de
1 - 3, O representa un sitio por defecto de Ti, x es un nimero real positivo y satisface 0 < x < 1,0, e y y z son in-
dependientemente 0 o un nimero real positivo y satisfacen 0 < y + z < 1,0.) a tratamiento con acido de modo que
se sustituya el 75 - 99% de los iones K y/o M por iones hidrégeno o iones hidronio para obtener el 4cido titdnico
estratificado; y permitiendo que un compuesto basico que tiene un efecto de hinchado entre capas actiie sobre el 4dcido
titdnico estratificado para asi delaminar el dcido titdnico estratificado.

En la férmula general (1), M es un metal distinto de K, tiene una valencia de 1 - 3 y es preferiblemente al menos
uno seleccionado de Li, Mg, Zn, Cu, Fe, Al, Ga, Mn y Ni.

El titanato estratificado (1) puede producirse, por ejemplo, mediante métodos descritos en la bibliografia de la
técnica anterior tal como la patente japonesa nimero 3062497. De manera especifica, se prepara un material de partida
a partir de los respectivos 6xidos de los metales K, M y Ti o compuestos respectivos que cuando se calientan producen
tales 6xidos. Este material de partida y uno o mds fundentes seleccionados de haluros o sulfatos de metales alcalinos
o metales alcalinotérreos se mezclan de modo que la razén en peso de fundente / material de partida se lleve hasta 0,1
- 2,0. Posteriormente se calcina la mezcla a 700 - 1.200°C para proporcionar el titanato estratificado.

El tratamiento térmico del titanato estratificado (1) se lleva a cabo segiin un método conocido, por ejemplo, afia-
diendo un 4cido a una suspension acuosa del titanato estratificado (1), preferiblemente con agitacién. La concentracién
del titanato estratificado (1) no se especifica particularmente y puede seleccionarse de manera adecuada de un amplio
intervalo dependiendo del tipo de titanato estratificado (1) usado y similares. Considerando la sustitucién eficaz de
iones hidrégeno o hidronio por el 70 - 99% de iones potasio y/o iones M, su concentracién se mantiene generalmente
a un nivel del 0,01 - 10% en peso, preferiblemente del 0,1 - 5% en peso. No se especifica particularmente el tipo de
dcido. Los conocidos en la técnica pueden usarse sin litacién. Ejemplos de dcidos incluyen 4cidos minerales tales co-
mo &cido clorhidrico, 4cido sulftrico y 4cido nitrico; dcidos orgdnicos tales como 4dcido férmico, dcido acético, dcido
propiodnico y 4cido oxdlico; y similares. Entre ellos se prefieren los dcidos inorganicos. Se prefiere particularmente el
acido clorhidrico. Tales 4cidos pueden usarse solos o en combinacidn si es necesario. El dcido se usa generalmente en
forma de su disolucion acuosa. La concentracion de dcido de la disolucién acuosa no se especifica particularmente y
puede elegirse de un amplio intervalo dependiendo del tipo de dcido usado y similares. Considerando la sustitucién
eficaz de los iones hidrégeno o hidronio por el 70 - 99% de iones potasio y/o iones M, la concentracién de 4cido se
mantiene generalmente al nivel del 0,0001 - 10% en peso, preferiblemente del 0,001 - 0,1% en peso. Puede repetirse
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un tratamiento con 4cido de este tipo. Esto da como resultado la sustitucién de los iones hidrégeno o hidronio en el
titanato estratificado (1) por el 70 - 99% de los iones K y/o iones M, obteniendo asi un 4cido titdnico estratificado (1a).

Posteriormente, el compuesto basico que tiene un efecto de hinchado entre capas se lleva a actuar sobre este dcido
titanico estratificado (1a) para la delaminacién del mismo, obteniendo as{ 4cido titdnico en forma de copos. De manera
mas especifica, el compuesto basico que tiene un efecto de hinchado entre capas puede afiadirse con agitacién a una
suspension acuosa del dcido titanico estratificado (1a), por ejemplo.

La concentracién del dcido titanico estratificado (1a) en la suspensién acuosa no se especifica particularmente y
puede elegirse de un amplio intervalo dependiendo de los tipos de 4cido titanico estratificado (la) y el compuesto
bdsico, de las condiciones de reaccidn y similares.

Ejemplos de compuestos bdsicos que tienen un efecto de hinchado entre capas incluyen alquilaminas tales co-
mo metilamina, etilamina, n-propilamina, dietilamina, trietilamina, butilamina, pentilamina, hexilamina, octilamina y
dodecilamina, y sus sales; alcanolaminas tales como etanolamina, dietanolamina, trietanolamina, isopropanolamina,
diisopropanolamina, triisopropanolamina y 2-amino-2-metil- 1 -propanol; hidréxidos de amonio cuaternario tales como
hidréxido de tetrametilamonio, hidréxido de tetraetilamonio, hidréxido de tetrapropilamonio e hidréxido de tetrabuti-
lamonio, y sus sales; sales de amonio cuaternario tales como sal de cetiltrimetilamonio, sal de esteariltrimetilamonio,
sal de benciltrimetilamonio, sal de dimetildiestearilamina, sal de dimetilestearilbencilamonio; y similares. Estos com-
puestos basicos pueden usarse solos o en combinacion. La carga del compuesto bdsico es preferiblemente del 5 - 40%
en equivalentes de un equivalente total del dcido titdnico estratificado (1a). Esto permite la delaminacién del 4cido
titdnico estratificado en los copos de dcido titdnico que tienen un espesor promedio de 0,01 - 1,5 yum.

Preferiblemente, se evita la aplicacién de una alta fuerza de corte cuando se afiade el compuesto basico con agi-
tacion. Esto da como resultado la obtencidn del 4cido titdnico en forma de copos que puede compararse respecto a
la distribucién del tamafio de particula con el titanato estratificado como material de partida. Ademads, se evita que el
acido titanico en forma de copos resultante se divida finamente.

Tras la adicién del compuesto bésico, puede seguirse un tratamiento con dcido, cuando sea necesario, para eliminar
la parte restante del compuesto bésico de modo que se consigue que el 4cido titdnico en forma de copos contenga el
0,3 - 5% en peso de potasio en lo que se refiere al 6xido de potasio (K,O).

El 4cido titdnico en forma de copos asi obtenido consiste en varias decenas - varias centenas de capas, tiene
un didmetro mayor promedio generalmente de 1 - 100 um, preferiblemente de 1 - 10 um, y un espesor promedio
generalmente de 0,01 - 1,5 um, preferiblemente de 0,01 - 1 um, y contiene el 0,3 - 5% en peso de potasio en lo que se
refiere al 6xido de potasio (K,O).

Si el contenido en potasio se encuentra por debajo del 0,3% en peso, puede hacerse dificil que el 4cido titdnico
en forma de copos conserve su forma deseable. Ademds, puede obtenerse un color desfavorable cuando se forma
una resina que incorpora el 4cido titdnico en forma de copos en una capa fina. Si el contenido en potasio excede el
5% en peso, puede reducirse la conductividad del compuesto conductor en forma de copos formulado para dar como
resultado el fallo en la obtencién del nivel de conduccidn eléctrica deseado.

Las capas conductoras primera y segunda pueden recubrirse sobre el dcido titdnico en forma de copos segtn el
método descrito en la patente japonesa abierta a consulta por el ptiblico nimero Hei 10-147891, por ejemplo.

En un procedimiento a modo de ejemplo segiin este método, primero se dispersa en agua el 4cido titdnico en forma
de copos. Mientras se mantiene el sistema generalmente a un pH de 2 - 5 afladiendo un agente alcalino, se afiade al
mismo un compuesto estdnnico y un compuesto de antimonio para mezclarlos con el mismo (primera fase). Entonces,
mientras se mantiene el sistema a un pH de 2 - 5 afiadiendo un agente alcalino, de manera andloga a la primera fase,
se afiade al mismo un compuesto estannoso para mezclarlo con el mismo (segunda fase). La extraccion de la materia
sdlida de la mezcla, seguido por secado y calentamiento, da como resultado la obtencién del compuesto conductor en
forma de copos de la presente invencion.

En la primera fase, no se especifica particularmente la concentracién de 4cido titdnico en forma de copos en la
dispersion acuosa y puede seleccionarse de manera adecuada de un intervalo que permite que la reaccion de la primera
fase avance suavemente y que también disminuya la operacién de la reaccion.

Preferiblemente, el compuesto estdnnico usado en la primera fase es un compuesto de estafio tretavalente. Ejem-
plos de compuestos de este tipo incluyen cloruro estdnnico, sulfato estdnnico, nitrato estdnnico y similares. Estos
compuestos estdnnicos pueden usarse solos o en combinacién. El compuesto de antimonio es un compuesto de anti-
monio trivalente y puede tomar diversas formas tales como cloruro, sulfato y nitrato. En general, su cloruro (tricloruro
de antimonio) esta facilmente disponible. Estos compuestos de antimonio pueden usarse solos o en combinacion. Las
cantidades de compuesto estdnnico en esta fase no se especifican particularmente y pueden seleccionarse de amplios
intervalos dependiendo de la capacidad conductora deseada y de los usos contemplados. Una cantidad total de estos
compuestos (en lo que se refiere a sus 6xidos, SnO, y Sb,0;) es generalmente de al menos 3 partes en peso, preferible-
mente de 5 - 20 partes en peso, basandose en 100 partes en peso del 4cido titdnico en forma de copos. Ademas, la razén
de la cantidad del compuesto estannico con respecto al compuesto de antimonio no se especifica particularmente y
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puede seleccionarse de un amplio intervalo dependiendo de diversas condiciones, por ejemplo, capacidad conductora
deseada del compuesto conductor en forma de copos y usos contemplados del mismo. El compuesto de antimonio se
usa generalmente en la cantidad de 0,1 - 50 partes en peso, preferiblemente de 1 - 30 partes en peso, basdndose en
100 partes en peso del compuesto estdnnico, en lo que se refiere a sus respectivos 6xidos. El compuesto estdnnico y
el compuesto de antimonio se usan preferiblemente en la forma de una disolucién acuosa. La concentracién de cada
compuesto en su disolucién acuosa no se especifica particularmente y puede seleccionarse de manera adecuada de un
intervalo que garantiza el avance suave de la reaccion. Preferiblemente, se usan estos compuestos en la forma mixta.

El agente alcalino puede elegirse de los conocidos en la técnica. Ejemplos de agentes alcalinos incluyen hidréxidos
de metales alcalinos tales como hidréxido de sodio e hidréxido de potasio; carbonatos de metales alcalinos tales
como carbonato de sodio y carbonato de potasio; carbonato de amonio; amoniaco acuoso; y similares. Tales agentes
alcalinos pueden usarse solos o en combinacién cuando sea necesario. Preferiblemente, se usa el agente alcalino en
forma de una disolucién acuosa. La cantidad del agente alcalino usado puede seleccionarse de manera adecuada para
el mantenimiento de un sistema a un pHde 2 - 5.

La primera fase puede llevarse a cabo, por ejemplo, afiadiendo por goteo una disolucién acuosa que contiene el
compuesto estdnnico y el compuesto de antimonio a una dispersioén acuosa de 4cido titdnico conductor en forma de
copos con agitacién mientras que se mantiene el sistema generalmente a un pH de 1 - 5 mediante la adicién gota
a gota de una disolucién acuosa del agente alcalino. Esta reaccién puede efectuarse a temperatura ambiente pero
preferiblemente a una temperatura elevada de 50 - 80°C. La reaccion puede terminarse al final de la adicién por goteo.
Preferiblemente, se deja que los reactivos permanezcan con agitacion durante aproximadamente 0,5 - 5 horas después
del final de la adicion por goteo. Esta reaccion produce un hidréxido estdnnico y un hidréxido de antimonio dentro del
sistema. Estos se depositan sobre la superficie del dcido titanico en forma de copos para formar una primera capa de
deposicion.

La segunda fase puede llevarse a cabo de la misma manera que la primera fase, con la excepcién de que se usa
el compuesto estannoso en lugar del 4cido estdnnico y el compuesto de antimonio. Por ejemplo, la segunda fase
puede llevarse a cabo afiadiendo el compuesto estannoso a la dispersion acuosa del 4cido titdnico conductor en forma
de copos que tiene la primera capa de deposicién sobre su superficie, tal como se obtuvo en la primera fase, con
agitacion, mientras que el sistema se mantiene generalmente a un pH de 2 - 5 mediante la adicién gota a gota de una
disolucién acuosa del agente alcalino.

El compuesto estannoso es un compuesto de estafio divalente. Ejemplos especificos incluyen cloruro estannoso;
sulfato estannoso, nitrato estannoso nitrate y similares. Tales compuestos estannosos pueden usarse solos o en combi-
nacién. La cantidad de compuesto estannoso usado no se especifica particularmente y puede seleccionarse de manera
adecuada de un amplio intervalo dependiendo de diversas condiciones, por ejemplo, los usos contemplados del com-
puesto conductor en forma de copos resultante, de la cantidad de la primera capa de deposicién y de la proporcién
del hidréxido estannico e hidréxido de antimonio presentes en la capa de deposicién. El compuesto estannoso puede
afladirse generalmente en la cantidad de al menos 3 partes en peso, preferiblemente de 5 - 20 partes en peso, basdndose
en 100 partes en peso del dcido titdnico en forma de copos como un material central. El compuesto estannoso se usa
generalmente en forma de una disolucién acuosa. La concentracién del compuesto estannoso en la disolucién acuosa
no se especifica particularmente y puede seleccionarse de manera adecuada de un intervalo que garantiza el avance
suave de la reaccion con las condiciones de reaccion usadas.

De la misma manera que la primera fase, la segunda fase también puede llevarse a cabo a temperatura ambiente,
pero preferiblemente puede llevarse a cabo a una temperatura elevada de 50 - 80°C. La reaccién puede terminarse al
final de la adicién por goteo. Preferiblemente, se deja que los reactivos permanezcan con agitacion durante aproxima-
damente 0,5 - 5 horas después del final de la adicion por goteo. Esta reaccién produce un hidréxido estannoso dentro
del sistema. Este se deposita sobre la primera capa de deposicién recubriendo el dcido titdnico en forma de copos.

Los medios de separacién conocidos en la técnica, tales como filtracién o centrifugacion, pueden utilizarse para
extraer la materia sélida de la dispersion acuosa obtenida después del final de la segunda fase.

La materia sélida se seca generalmente a una temperatura de 50 - 200°C, preferiblemente de 90 - 120°C. El secado
se realiza generalmente durante 1 - 30 horas, preferiblemente durante 10 - 20 horas.

Después del secado, se calienta la materia s6lida mediante exposicién a una temperatura de 200 - 1.000°C, prefe-
riblemente de 300-600°C. El calentamiento continda generalmente durante 30 minutos - 5 horas, preferiblemente 1 -
3 horas. Mediante este calentamiento, la parte de acido titdnico como material central se convierte en diéxido de tita-
nio. Ademds, el hidréxido estannoso, hidréxido estdnnico e hidréxido de antimonio, se convierten en sus respectivos
oxidos.

El compuesto conductor en forma de copos asi obtenido de la presente invencién es un material conductor que
incluye 6xido de titanio en forma de copos como sustrato, una primera capa que comprende 6xido de estafio que
contiene antimonio y proporcionada sobre la superficie del 6xido de titanio en forma de copos, y una segunda capa
que comprende 6xido de estaflo y proporcionada sobre la primera capa. En el ejemplo de fabricacion descrito ante-
riormente, el 6xido de estafio que existe tanto en la primera como en la segunda capa, comprende una combinacién
de 6xido estannoso y 6xido estannico. Una constitucion de este tipo confiere propiedades conductoras mejoradas al
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material de la presente invencién. Sin embargo, esto no pretende excluir los casos en que las dos capas, primera y se-
gunda, comprenden cualesquiera de 6xido estannoso y 6xido estdnnico. El espesor de la primera capa no se especifica
particularmente pero puede ser generalmente de 5 - 20 nm. El espesor de la segunda capa es generalmente de 5 - 20
nm.

Se cree que el antimonio, en la primera capa conductora del compuesto conductor en forma de copos de la presente
invencion, existe en forma de su 6xido o una disolucidn de sélido con 6xido de estafio.

El 4cido titanico en forma de copos puede someterse a cualquier tratamiento superficial conocido o recubrimien-
to superficial con el fin de mejorar sus dispersibilidad. Cuando sea necesario puede afiadirse un estabilizador de la
dispersion a la dispersion del 4cido titdnico en forma de copos.

La composicién conductora de la presente invencién contiene un aglutinante y el compuesto conductor en forma
de copos mencionado anteriormente. La proporcion de la combinacién de tales componentes no se especifica particu-
larmente y puede seleccionarse de manera adecuada de un amplio intervalo dependiendo del tipo de aglutinante usado,
de los usos contemplados de la composicion resultante y de otros. Considerando la conductividad, la resistencia me-
cénica, la procesabilidad y las propiedades de formacién de pelicula fina de la composicion resultante, el compuesto
conductor en forma de copos se usa generalmente en la cantidad de 5 - 200 partes en peso, preferiblemente de 10 - 50
partes en peso, con respecto a 100 partes en peso del aglutinante.

No se especifica particularmente el tipo de aglutinante. Los materiales de matriz conocidos en la técnica son titiles,
siempre que puedan dispersar el compuesto conductor en forma de copos. Entre ellos se prefieren las resinas termo-
plasticas, resinas termoendurecibles, agregados inorgdnicos, compuestos orgdnicos que contienen metales y similares.
Tales aglutinantes pueden usarse solos 0 en combinacidn cuando sea necesario.

Ejemplos especificos de resinas termoplésticas incluyen polietileno, polipropileno, poliisopreno, polietileno clo-
rado, poli(cloruro de vinilo), polibutadieno, poliestireno, poliestireno de alto impacto, resina de acrilonitrilo-estireno
(resina AS), resina de acrilonitrilo-butadieno-estireno (resina ABS), resina de metilmetacrilato-butadieno-estireno (re-
sina MBS), resina de metilmetacrilato-acrilonitrilo-butadieno-estireno (resina MABS), resina de acrilonitrilo-caucho
acrilico-estireno (resina AAS), resina acrilica, poliésteres (poli(tereftalato de etileno), poli(tereftalato de butileno),
poli(naftalato de etileno) y similares), policarbonato, poli(éter de fenileno), poli(éter de fenileno) modificado, polia-
mida alifatica, poliamida aromadtica, poli(sulfuro de fenileno), poliimida, poliéter éter cetona, polisulfona, poliarilato,
poliéter cetona, poliéter cetona cetona, poliéter nitrilo, politioéter sulfona, poliéter sulfona, polibencimidazol, poliami-
deimida, poliéter imida, poliacetal, polimero de cristal liquido y similares. Estas resinas termopldsticas pueden usarse
solas o en combinacién cuando sea necesario.

Ejemplos especificos de resinas termoendurecibles incluyen poliuretanos, resinas fendlicas, resinas de melamina,
resinas de urea, resinas de poliéster insaturado, resinas de dialilftalato, resinas silicona, resinas epoxidicas (resinas
epoxidicas de bisfenol A, resinas epoxidicas de bisfenol F, resinas epoxidicas-novolacas de fenol, resinas epoxidicas-
novolacas de cresol, resinas epoxidicas alifaticas ciclicas, resinas epoxidicas de éster de glicidilo, resinas epoxidicas
de glicidilamina, resinas epoxidicas heterociclicas, resinas epoxidicas modificadas de uretano, resinas epoxidicas de
bisfenol A bromado) y similares. Estas resinas termoendurecibles pueden usarse solas o en combinacién cuando sea
necesario.

Ejemplos especificos de agregados inorgdnicos incluyen aglutinantes pldsticos o no fundibles, insolubles prepara-
dos mediante curado de uno o mds de silicato, fosfato, borato y otras sustancias inorgdnicas curables, sus precursores o
hidratos mediante la exposicién a calor, luz, haz electrénico o catalizador. Estos agregados inorgdnicos pueden usarse
solos o en combinacién cuando sea necesario.

Ejemplos especificos de compuestos orgdnicos que contienen metales incluyen compuestos de organosilicio, com-
puestos de organotitanio, compuestos de organofésforo, compuestos de organoboro y similares. Estos compuestos
orgdnicos que contienen metales pueden usarse solos o0 en combinacién cuando sea necesario.

Entre los aglutinantes citados anteriormente, las resinas termopldsticas y las resinas termoendurecibles se usan
preferiblemente en la presente invencion. Se prefiere particularmente el uso de resinas termoplasticas.

La composicién conductora de la presente invencién puede contener ademds uno o mas de los siguientes en el
intervalo que no afecta de manera adversa a sus propiedades deseables: los materiales conductores, distintos del com-
puesto conductor en forma de copos de la presente invencidn, que en particular tienen formas laminar (o de placa
o de copo), fibrosa, granular y esférica; cargas inorgdnicas; pigmentos; disolventes orgdnicos; antioxidantes; agentes
antiestaticos; agentes de liberacién del molde; lubricantes; estabilizadores térmicos; retardadores de la llama; agentes
antigoteo; absorbentes de ultravioleta; estabilizadores de la luz; agentes de cribado de la luz; inactivadores metélicos;
agentes antienvejecimiento; plastificantes; mejoradores de la resistencia al impacto y compatibilizadores.

La composicién conductora de la presente invencion puede prepararse mezclando y/o amasando el aglutinante
y el compuesto conductor en forma de copos en las cantidades especificas, opcionalmente con otros aditivos en las
cantidades adecuadas, mediante un método conocido en la técnica. Los componentes, respectivamente en forma de
polvo, perla, copo o granulo, pueden mezclarse mediante una extrusora tal como una extrusora de un tnico husillo
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o de dos husillos, y/o amasarse mediante una amasador tal como una mezcladora Banbury, amasadora a presién o
de dos rodillos para preparar asi el material conductor de la presente invencidn, por ejemplo. La composicién puede
formarse en forma de pelicula, ldmina u otra forma arbitraria mediante medios de tratamiento conocidos tales como
prensado, inyeccidn, extrusion o colada. Ademds, la composicién puede formularse en un adhesivo, pintura, tinta o
pasta, dependiendo de su uso contemplado.

Aparte del uso como una imprimacién para recubrimiento electrostatico de partes de acabado de plastico, la com-
posicion conductora de la presente invencidon puede encontrar diversos usos que necesitan conductividad eléctrica
seleccionando de manera adecuada los tipos de aglutinante, que sirve de matriz, y los otros componentes dependiendo
de los usos particulares.

Los usos especificos incluyen composiciones de alojamiento y recubrimiento para maquinas de pinball y disposi-
tivos eléctricos y electrénicos tales como pantallas, ordenadores personales, procesadores de texto, reproductores de
CD, reproductores de MD, reproductores de DVD, auriculares estéreos, teléfonos portatiles, PHS, PDA (asistentes
digitales portétiles, por ejemplo, organizadores electrénicos), transceptores, cimaras de video, cdmaras digitales, fo-
tocopiadoras de papel planas, impresoras y facsimiles; partes estructurales (por ejemplo, correas, rodillos cojinetes de
elementos giratorios, citas transportadoras, carretes para cintas y carretes para cintas magnéticas) y materiales de enva-
sado (por ejemplo, bolsas, bandejas, dep6sitos y recipientes); tableros de trabajo para su uso en las piezas de transporte
de dispositivos electrénicos y de precision, por ejemplo, ldminas, peliculas, bandejas, transportadores, cestas de obleas
y envases para su uso en el transporte IC, LSI y otros elementos semiconductores; conectores y peliculas conductoras
anisotrdpicas para el envase plano IC, soporte para chip sin pastillas IC, placa impresa flexible y similares; pastas
conductoras para la conexion eléctrica de placas de circuito impreso, para los agujeros necesarios para la conexion
entre ambas caras (via holes) y agujeros pasantes y para la formacioén de patrones; pastas conductoras para inducto-
res, condensadores y cajas de resonancia y otras estructuras cerdmicas; peliculas antiestaticas para su uso en LCD,
dispositivos electrocrémicos, dispositivos electroluminiscentes, células solares, peliculas de modulacién luminosa y
obturadores 6pticos; adhesivos para el montaje de elementos semiconductores y diodos emisores de luz; peliculas
protectoras de fugas de ondas magnéticas, recubrimientos y pastas para dispositivos de visualizacion tales como CRT
(tubo de rayos catdédicos), LCD (pantalla de cristal liquido) y PDP (pantalla de plasma); electrodos terminales para
piezas electrénicas tales como electrodos, condensadores cerdmicos de miltiples capas, inductores de miuiltiples ca-
pas, conductores piezoeléctricos, resistencias eléctricas y placas de circuito impreso; electrodos y composiciones de
recubrimiento para células de pelicula, células solares, células secundarias y otras células; cajas hidrdulicas para su
uso en la fabricacién de dispositivos semiconductores y piezas electronicas; barras de separacién para dispositivos de
formacién de imdgenes; cintas de transferencia conductora para la adhesién de contactos electrénicos o para apanta-
Ilado electromagnético; pastillas de digitalizacion; convertidores de presién en resistencia; convertidores de presion
en volumen; cables planos; juntas; materiales para suelos, paredes y techos para salas limpias, salas higiénicas para
alimentos y salas de mediciones de hospitales; tanques de combustible; engranajes de corriente débil; poleas; cepillos
para el cabello; tubos flexibles para disolventes orgdnicos; composiciones de recubrimiento para contactos de soldadu-
ra; cintas magnéticas; compuestos o adhesivos para laminacion protectora de cables de aislamiento eléctrico, cables de
corriente directa y otros cables; dispositivos de PTC; papeles conductores; materiales textiles no tejidos conductores;
guantes antiestaticos; y similares. La composicién conductora de la presente invencién también es util como compues-
to de conduccién de calor o disipacidon de calor, composicién de recubrimiento, pasta, adhesivo o ldmina. Ademas,
el compuesto conductor de la presente invencién puede extenderse para proporcionar fibras. Los materiales textiles
elaborados de tales fibras pueden utilizarse como alfombras, esteras, sdbanas o materiales de acabado interior para
herramientas de transporte, tales como coches de pasajeros o mobiliario; prendas de vestir conductoras; filtros; cintas
secadoras para su uso en la fabricacién de productos sanitarios tales como pafiales y compresas higiénicas; entretelas
secantes para maquinas de papel; y similares.

El compuesto conductor en forma de copos de esta invenciéon puede formarse con un espesor controlado. El com-
puesto conductor también muestra propiedades electroconductoras superiores debido a que se obtiene sometiendo un
material de base que tiene una forma especifica y un contenido en 6xido de potasio a un tratamiento particular que
convierte al material de base en electroconductor. En un caso particular en el que se carga en una resina para preparar
una composicioén de imprimacién, la composicién de imprimacién puede aplicarse sobre una pieza de acabado de plas-
tico para proporcionar una capa de imprimacion que tiene un espesor de aproximadamente 1 - 10 yum. Ademads, puede
conferirse una resistividad superficial uniforme a un nivel aproximado de 10* - 10® Q, adecuada para el recubrimien-
to electrostatico, a la capa de imprimacién. Como tal, el compuesto conductor en forma de copos de esta invencién
muestra caracteristicas deseables que no se encuentran en los materiales conductores convencionales.

Ademds, el compuesto conductor en forma de copos de esta invencion tiene propiedades opacificantes y de alta
blancura debido a que su material de base comprende 4cido titdnico. El compuesto conductor, cuando se incorpora en
una resina, puede proporcionar una pelicula de recubrimiento que no s6lo muestra propiedades de conduccidn, sino
que también tiene propiedades opacificantes marcadamente altas. En general, cuando se requiere un color intenso,
se aplica un imprimador antes del recubrimiento electrostatico. En este caso, es muy frecuente que la superficie de
la resina que se ha recubierto tenga un color negro. En consecuencia, es necesario aplicar al imprimador una capa
de imprimador que pueda opacificar este color negro. A este respecto, el presente material que tiene propiedades de
opacificacion y blancura, atribuidas por el acido titdnico, es muy util. El uso de este imprimador se hace mds ventajoso
cuando tiene un color blanco, porque puede aplicarse electrostaticamente un color intenso, tal como el rojo, el azul o el
amarillo, asi como un color claro, tal como el beige, el azul claro o el rosa. Este imprimador también puede utilizarse
cuando se aplica electrostaticamente un color oscuro, tal como el negro o la plata.
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La presente composicién conductora que contiene el compuesto conductor en forma de copos de la presente in-
vencién generalmente muestra una conductividad superficial dentro de un nivel muy bajo de 107 - 10'® Q y muestra
buenas propiedades de electroconduccién. En particular, la composicién de esta invencién que contiene una resina
de matriz muestra resistividad superficial que puede controlarse arbitrariamente sin afectar a sus propiedades de for-
macién de pelicula. Por tanto, la composicion conductora proporciona facilmente una pelicula fina que tiene una
resistividad superficial aproximada de 10* - 10® Q y un espesor aproximado de 1 - 10 um.

Ventajosamente, la composicion conductora de la presente invencidn presenta alta exactitud dimensional debido a
su bajo coeficiente de consolidacién del molde y proporciona alta resistencia mecénica.

Descripcion de los ejemplos preferidos

La presente invencién se describe a continuacidn especificamente haciendo referencia a ejemplos de sintesis, ejem-
plos y ejemplos comparativos.

Ejemplo de sintesis 1

Se molieron en seco 27,64 g de carbonato de potasio, 4,91 g de carbonato de litio, 69,23 g de didxido de titanio y
74,56 g de cloruro de potasio y se mezclaron para proporcionar el material de partida que se calcind posteriormente a
1.100°C durante 4 horas. Tras la calcinacion, la muestra resultante se sumergio en 10 kg de agua pura, se agité durante
20 horas, se separd, se lavé con agua y se secd a 110°C. Esto dio como resultado la obtencién de un polvo blanco
que se identific6 como un titanato estratificado KggoLig 2661117330, con un didmetro mayor promedio de 44 ym y un
espesor promedio de 3 ym.

Se dispersaron 65 g de este K goLig 26611173304 con agitacién en 5 kg de dcido clorhidrico al 3,5% para intercambiar
iones K e iones Li con iones hidrégeno o iones hidronio. La posterior separacion y lavado con agua dio como resultado
la obtencién de un 4cido titdnico estratificado. Se encontré que la cantidad de K,O que permanecié en el 4cido titdnico
estratificado era del 2,0% en peso. El porcentaje de intercambio de iones K fue del 92% y el porcentaje de intercambio
de iones Li fue del 99% o superior. El porcentaje de intercambio de iones K e iones Li, en combinacién, fue del
94%. Este 4cido titdnico estratificado se dispers6 en 5 kg de agua. Posteriormente, se afiadieron al mismo 250 g (11%
en equivalentes) de una disolucién acuosa al 1% en peso de n-propilamina con agitacién. Tras aproximadamente 30
minutos de agitacion, se afiadi6 4cido clorhidrico al 3,5% para ajustar la dispersién hasta un pH de 2,0. Tras una hora
de agitacion, la dispersion se separé mediante filtracidn por succién. La torta himeda resultante se dispersé en agua,
se lavé con agua y se separd de nuevo. Este proceso se repitid tres veces para lograr un lavado suficiente. El producto
resultante se sec6 a 110°C durante 15 horas y posteriormente se disgregé mediante una mezcladora para obtener dcido
titdnico en forma de copos. Se encontré que este polvo tenfa un contenido en potasio del 1,1% en peso, en lo que se
refiere al 6xido de potasio (K,O), un didmetro mayor promedio de 30 um y un espesor promedio de 0,3 yum.

Ejemplo de sintesis 2

Se molieron en seco 27,64 g de carbonato de potasio, 4,91 g de carbonato de litio, 69,23 g de didxido de titanio y
74,56 g de cloruro de potasio y se mezclaron para proporcionar el material de partida que se calciné posteriormente a
950°C durante 4 horas. Tras la calcinacion, la muestra resultante se sumergi6 en 10 kg de agua pura, se agit6 durante
20 horas, se separ6, se lavé con agua y se secé a 110°C. Esto dio como resultado la obtencién de un polvo blanco que
se identific6 como un titanato estratificado Ky gLig 26611173304 con un didmetro mayor promedio de 9 um y un espesor
promedio de 1 ym.

Se dispersaron 13 g de este K goLipaesTi1.73304 con agitaciéon en 200 kg de 4cido clorhidrico al 1,75% para in-
tercambiar iones K e iones Li con iones hidrégeno o iones hidronio. La posterior separacion y lavado con agua dio
como resultado la obtencion de un 4cido titdnico estratificado. Se encontré que la cantidad de K,O que permanecié
en el 4cido titdnico estratificado era del 6,0%. El porcentaje de intercambio de iones K fue del 76% y el porcentaje de
intercambio de iones Li fue del 99% o superior. El porcentaje de intercambio de iones K e iones Li, en combinacion,
fue del 82%. Este 4cido titanico estratificado se dispersé en 600 g agua. Posteriormente, se afiadieron al mismo 250
g (22% en equivalentes) de una disolucién acuosa al 0,6% de 3-metoxipropilamina con agitacion. Tras aproximada-
mente una hora de agitacidn, se afiadieron 100 g de 4cido clorhidrico al 3,5%. Tras la agitacién a 60°C, la dispersién
se separ6é mediante filtracidn por succion. La torta himeda se dispersé en agua, se lavé con agua y se separd de nuevo.
Este proceso se repitié tres veces para lograr un lavado suficiente. El producto resultante se secé a 110°C durante mas
de 15 horas y posteriormente se disgregd mediante una mezcladora para obtener un polvo de dcido titdnico en forma
de copos. Se encontr6 que este polvo tenia un contenido residual de K,O del 2,1%, un didmetro mayor promedio de
6,2 um y un espesor promedio de 0,04 ym.

Ejemplo de sintesis 3

Se molieron en seco 27,64 g de carbonato de potasio, 4,91 g de carbonato de litio y 69,23 g de diéxido de titanio
y se mezclaron para proporcionar el material de partida que se calcind posteriormente a 850°C durante 4 horas. El
titanato estratificado resultante se identificé como KggoLig 66 T117330; ¥, tras la molienda, mostré un didmetro mayor
promedio de 5 um y un espesor promedio de 2 um. Se dispersaron 65 g de este K goLig66 1173304 con agitacion en
5 kg de 4cido clorhidrico al 3,5% y después se filtraron. El producto resultante se lavé con 5 kg 4cido clorhidrico al
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2% en un embudo Buchner para obtener un 4cido titanico estratificado que contenia iones hidrégeno o iones hidronio
en intercambio con iones K e iones Li. El dcido titdnico estratificado se lavé entonces con agua y se encontrd que
su contenido residual de K,O era del 0,14%. El porcentaje de intercambio de iones K e iones Li, en combinacion,
fue del 99,6%. Este 4cido titdnico estratificado se dispers6 en 5 kg de agua a la que posteriormente se afiadieron 250
g (11% en equivalentes) de una disolucién acuosa al 1% de n-propilamina con agitacién. Tras aproximadamente 30
minutos de agitacion, se aiadi6 4cido clorhidrico al 3,5% para ajustar la dispersion hasta un pH de 2,0. Tras una hora
de agitacion, la dispersion se separé mediante filtracidén por succion. La torta himeda resultante se disperso en agua,
se lavé con agua y se separd de nuevo. Este proceso se repitid tres veces para lograr un lavado suficiente. El producto
resultante se secd a 110°C durante 15 horas y después se disgregé mediante una mezcladora para obtener un polvo
de 4cido titanico en forma de copos. Se encontré que este polvo consistia en una pila de capas de 4cido titdnico muy
finas que tienen un espesor de 0,1 um o inferior y tienen una forma de una placa que tiene una dimensién mayor que
el tamafio de particula original. Se determiné que su didmetro mayor promedio y su espesor promedio eran de 10 yum
y 0,5 um, respectivamente.

Ejemplo de sintesis 4

Se molieron en seco 27,64 g de carbonato de potasio, 4,91 g de carbonato de litio, 69,23 g de diéxido de titanio
y 74,56 g de cloruro de potasio y se mezclaron para proporcionar el material de partida. El material de partida se
empaquet6é en un horno de sales doble que tiene un recipiente de platino interno, se calentd en €l hasta 1.200°C y
después se enfri6 hasta 600°C a una velocidad de 4°C/h antes de extraerse del horno. Tras la calcinacién, la muestra
resultante se sumergié en 10 kg de agua pura, se agitd durante 20 horas, se separd, se lavé con agua y después se
seco a 110°C. Esto dio como resultado la obtencién de un polvo blanco que se identificé como un titanato estratificado
Ko.80Lig266 1173304 con un didmetro mayor promedio de 80 um y un espesor promedio de 5 ym.

Se dispersaron 13 g de este K ggLigaesTi1.73304 con agitacién en 200 g de acido clorhidrico al 1,75% para intercam-
biar iones K e iones Li con iones hidrégeno o iones hidronio, de modo que se obtuviera un 4cido titdnico estratificado.
Tras lavarse con agua, el 4cido titdnico estratificado revel6 un contenido residual de K,O del 6,0%. El porcentaje de
intercambio de iones K fue del 76% y el porcentaje de intercambio de iones Li fue del 99% o superior. El porcentaje
de intercambio de iones K e iones Li, en combinacién, fue del 82%. Este 4cido titdnico estratificado se dispersé en
600 g de agua. Posteriormente, se afiadieron al mismo 250 g (22% en equivalentes) de una disolucién acuosa al 0,6%
de 3-metoxipropilamina con agitacién. Tras aproximadamente una hora de agitacién, se afiadi6é acido clorhidrico al
3,5%. Tras agitar a 60°C, la dispersién se separé mediante filtracién por succion. La torta himeda se dispersé en agua,
se lavé con agua y se separd de nuevo. Este proceso se repitid tres veces para lograr un lavado suficiente. El producto
resultante se secé a 110°C durante mds de 15 horas y posteriormente se disgregé mediante una mezcladora para obte-
ner un polvo de dcido titdnico en forma de copos. Se encontr6é que este polvo tenia un contenido residual de K,O del
4,5%, un didmetro mayor promedio de 80 um y un espesor promedio de 0,7 um.

Ejemplo de sintesis 5

Se molieron en seco 28,3 g de carbonato de potasio, 11,7 g de hidréxido de magnesio, 64 g de diéxido de titanio
y 75 g de cloruro de potasio y se mezclaron para proporcionar el material de partida que se calcind posteriormente
a 1.150°C durante 10 horas. Tras la calcinacién, la muestra resultante se sumergi6 en 10 kg de agua pura, se agit6
durante 20 horas, se separd, se lavé con agua y se sec6 a 110°C. Esto dio como resultado la obtencién de un polvo
blanco que tiene un didmetro mayor promedio de 5 um y un espesor promedio de 1 ym.

Se dispersaron 65 g de este K goMgp 40111600, con agitacién en 5 kg de 4cido clorhidrico al 3,5% para intercambiar
iones K e iones Li con iones hidrégeno o iones hidronio. Esta operacion se repiti6 tres veces. La posterior separacion y
lavado con agua dio como resultado la obtencién de un 4cido titdnico estratificado. Se encontré que las cantidades de
K,0 y MgO que permanecian en el 4cido titdnico estratificado eran del 0,5% y el 1,0% respectivamente. El porcentaje
de intercambio de iones K fue del 98% y el porcentaje de intercambio de iones Mg fue del 92%. El porcentaje de
intercambio de iones K e iones Mg, en combinacién, fue del 96%. Este 4cido titdnico estratificado se dispersé en
5 kg de agua. Posteriormente, se afiadieron al mismo 500 g (23% en equivalentes) de una disolucién acuosa al 1%
de n-propilamina con agitacién. Tras aproximadamente 30 minutos de agitacion, se afladié 4cido clorhidrico al 3,5%
para ajustar la dispersién hasta un pH de 2,0. Tras una hora de agitacion, se llevé a cabo la separacion. La torta
hidmeda se dispersé en agua, se lavé con agua y se separé de nuevo. Esta operacion se repitid tres veces para lograr un
lavado suficiente. El producto resultante se sec6 a 110°C durante 15 horas y posteriormente se disgregé mediante una
mezcladora para obtener un polvo de 4cido titdnico en forma de copos. Se encontré que este polvo tenia un contenido
residual de K,O del 0,5%, un didmetro mayor promedio de 5 um y un espesor promedio de 0,3 um.

Ejemplo de sintesis 6

Se molieron en seco 28,3 g de carbonato de potasio, 11,7 g de hidréxido de magnesio, 64 g de diéxido de titanio
y 75 g de cloruro de potasio y se mezclaron para proporcionar el material de partida que se calciné posteriormente a
1.100°C durante 3 horas. Tras la calcinacién, la muestra resultante se sumergi6 en 10 kg de agua pura, se agit6 durante
20 horas, se separd, se lavo con agua y se sec6 a 110°C. Esto dio como resultado la obtencién de un polvo blanco que
tenia un didmetro mayor promedio de 23 um y un espesor promedio de 3 um.
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Se dispersaron 65 g de este K goMgp40Ti; 6004 con agitacién en 5 kg de 4cido clorhidrico al 3,5% para intercambiar
iones K e iones Li con iones hidrégeno o iones hidronio. Esta operacion se repiti6 tres veces. La posterior separacion y
lavado con agua dio como resultado la obtencién de un 4cido titdnico estratificado. Se encontré que las cantidades de
K,0 y MgO que permanecian en el 4cido titdnico estratificado eran del 1,2% y el 1,0%, respectivamente. El porcentaje
de intercambio de iones K fue del 95% y el porcentaje de intercambio de iones Mg fue del 92%. El porcentaje de
intercambio de iones K e iones Mg, en combinacién, fue del 93%. Este 4cido titdnico estratificado se dispersé en
5 kg de agua. Posteriormente, se afiadieron al mismo 500 g (23% en equivalentes) de una disolucién acuosa al 1%
de n-propilamina con agitacién. Tras aproximadamente 30 minutos de agitacion, se afladié 4cido clorhidrico al 3,5%
para ajustar la dispersién hasta un pH de 2,0. Tras una hora de agitacion, se llevé a cabo la separacion. La torta
himeda se dispersé en agua, se lavé con agua y se separé de nuevo. Esta operacion se repitid tres veces para lograr un
lavado suficiente. El producto resultante se sec6 a 110°C durante 15 horas y posteriormente se disgregé mediante una
mezcladora para obtener un polvo de acido titdnico en forma de copos. Se encontrd que este polvo tenia un contenido
residual de K,O del 1,0%, un didmetro mayor promedio de 20 um y un espesor promedio de 0,5 yum.

Enlatabla 1 se muestran la férmula de composicion, el didmetro mayor promedio y el espesor promedio, para cada
titanato estratificado de los ejemplos de sintesis 1 - 6. Ademds, en la tabla 1 se muestran el didmetro mayor promedio,
el espesor promedio y el contenido en potasio, en lo que se refiere al 6xido de potasio (K,0), para cada 4cido titdnico
en forma de copos.

TABLA 1

Ejemplo de sintesis

2]311]:1 56

Titanato Férmula de KO,BOLiO,ZGGTi1,73304 K0,80M90,40Ti1,6004

estratificado | composicién

Diametro mayor 9 5 94 80 5 23

promedio (um)

Espesor 1 2 3 5 1 3

promedio (um)

Acido Didmetro mayor | 6,2 10 30 | 80 5 20

titénico en | promedio (um)

torma de | Espesor 0,04 0,510,310,7 0,3 0,5
copos promedio {um)
Contenido en 2.1 3,611,114,5 0,5 1
potasio (%)

Ejemplos 1 - 6

El 4cido titanico en forma de copos obtenido en cada uno de los ejemplos de sintesis 1 - 6, que pesaba 250 g, se
dispersé en 2.500 ml agua. La dispersion se agité mediante un agitador durante 10 minutos mientras se mantenia a
70°C para formar una suspensién. Se disolvieron 130 g (23% en peso, en lo que se refiere al Sn) de una disolucién
acuosa de cloruro estdnnico y 12,8 g de tricloruro de antimonio en 66,6 g de dcido clorhidrico al 12% en peso para
preparar una disolucién mixta. Esta disolucién mixta se afiadi6 gota a gota a la suspensién durante aproximadamente
1 hora. Simultdneamente, se afiadi6 separadamente gota a gota una disolucion acuosa al 15% en peso de hidréxido de
sodio para mantener la disolucién de reaccién completa dentro del intervalo de pH de 1 - 4. Tras finalizar la reaccién
por goteo de la 1* fase, el producto resultante se agité durante 30 minutos mientras su temperatura y pH permanecian
intactos.

A continuacién, se ailadi6 gota a gota una disolucién mixta que contenfa 130 g (23% en peso en lo que se refiere
al Sn) de una disolucién acuosa de cloruro estannoso y 100 g de 4cido clorhidrico al 12% en peso durante aproxima-
damente una hora. Simultdneamente, se afadié gota a gota separadamente una disolucién acuosa al 15% en peso de
hidréxido de sodio para mantener la disolucién de reaccién completa dentro del intervalo de pH de 1 - 4, de manera
andloga a la primera fase. Tras finalizar la reaccidn por goteo de la 2° fase, el producto resultante se agité durante 30
minutos mientras su temperatura y pH permanecian intactos, y después se dejé enfriar hasta temperatura ambiente. A
continuacidn, el producto de reaccion se filtrd, se lavo con agua, se deshidraté y se secd. El producto seco se traté con
calor en el aire, es decir, en la atmésfera oxidante, bajo las condiciones de temperatura y tiempo especificadas en la
tabla 2 para obtener el compuesto conductor en forma de copos de la presente invencion.
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Los didmetros mayores promedio, los espesores promedio y los contenidos en potasio en lo que se refiere al 6xido
de potasio (K,0) de los compuestos conductores en forma de copos en los ejemplos 1 - 6 fueron idénticos en valores
a los obtenidos para sus materiales de partida respectivos, es decir, muestras de 4cido titdnico en forma de copos, en
los ejemplos de sintesis 1 - 6.

En la tabla 2 se enumera el valor del pH cuando se afiadieron el cloruro estdnnico y el tricloruro de antimonio, el

valor del pH cuando se afiadi6 el cloruro estannoso, y la duracién y la temperatura del tratamiento térmico para cada
uno de los ejemplos 1 - 6.

TABLA 2

Ej.2 |EJ.3]EJ.1]|EJ.4]|EJ.5|E5.6

pH cuando se afiadieron el| 3,1 2,8 1,6 2,0 3,8 1,2
cloruro estannico y el
tricloruro de antimonio

pH cuando se afiadié el 4,8 3,5 2,8 3,0 3,8 2,1

cloruro estannoso

Temperatura del tratamiento | 375 425 | 400 450 475 | 500

térmico (°C)

Duracién del tratamiento | 2,0 0,5 1,0 1,5 2,0 1,0

térmico (h)

La observacién mediante TEM (microscopio electrénico de transmisién) confirmé que estos compuestos conduc-
tores en forma de copos eran materiales conductores que comprendian cada uno una primera capa conductora que
comprendia 6xido de estafio y 6xido de antimonio y una segunda capa conductora que comprendia 6xido de estafio
sobre una cara de 6xido de titanio como material central. El espesor promedio de la primera capa conductora era de
10 nm y el espesor promedio de la segunda capa conductora era de 8 nm. Se encontré que la primera capa conductora
contenia 21,0 partes en peso de antimonio, en lo que se refiere al 6xido de antimonio, basdndose en 100 partes en peso
de 6xido de estafio.

Ejemplo comparativo 1

Se sigui6 el procedimiento del ejemplo 1, excepto en que se utiliz6 6xido de titanio granular (nombre del producto:
JR, producto de Teika Co., Ltd., didmetro de particula promedio de 0,27 um) en lugar del 4cido titdnico en forma de
copos obtenido en el ejemplo de sintesis 1, para preparar un compuesto conductor granular.

Ejemplo comparativo 2

Un precursor del producto obtenido en el ejemplo de sintesis 1, es decir, el dcido titdnico estratificado, se extrajo
antes de que diera lugar a capas mds finas mediante la accién de la amina, se seco y se calciné a 500°C durante 1 hora
para obtener 6xido de titanio en forma de copos (didmetro mayor promedio de 30 um, espesor promedio de 2 ym y
contenido en potasio del 1,9% en peso (en lo que se refiere al 6xido de potasio (K,0)). Se sigui6 el procedimiento del
ejemplo 1, excepto en que se utiliz6 el 6xido de titanio en forma de copos asi obtenido en lugar del 4cido titdnico en
forma de copos obtenido en el ejemplo de sintesis 1, para preparar un compuesto conductor en forma de copos.

Ejemplo comparativo 3
Se siguid el procedimiento del ejemplo 1, excepto en que se utilizaron fibras de 6xido de titanio (nombre del
producto: FTL-200, producto de Ishihara Sangyo Co., Ltd., didmetro de la fibra promedio de 0,2 um y longitud de

la fibra promedio de 3 um) en lugar del 4cido titdnico en forma de copos obtenido en el ejemplo de sintesis 1, para
preparar un compuesto conductor fibroso.

11
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Ejemplo comparativo 4

Se molieron en seco 27,64 g de carbonato de potasio, 4,91 g de carbonato de litio, 69,23 g de didxido de titanio y
74,56 g de cloruro de potasio y se mezclaron para proporcionar el material de partida que se calcind posteriormente a
1.100°C durante 4 horas. Tras la calcinacién, la muestra resultante se sumergié en 10 kg de agua pura, se agit6 durante
20 horas, se separd, se lavé con agua y se secd a 110°C. Esto dio como resultado la obtencién de un polvo blanco
que se identific6 como un titanato estratificado KggoLig 2661117330, con un didmetro mayor promedio de 44 um y un
espesor promedio de 3 ym.

Se dispersaron 65 g de este Ky goLig 66 T11.73304 con agitacién en 5 kg de dcido clorhidrico al 3,5% para intercambiar
iones K e iones Li con iones hidrégeno o iones hidronio. La posterior separacion y lavado con agua dio como resultado
la obtencion de un 4cido titdnico estratificado. La cantidad de K,O que permanecié en el 4cido titdnico estratificado
fue del 2,0% en peso. El porcentaje de intercambio de iones K fue del 92% y el porcentaje de intercambio de iones Li
fue del 99% o superior. El porcentaje de intercambio de iones K e iones Li, en combinacién, fue del 94%. Este acido
titdnico estratificado se dispersé en 5 kg de agua. Posteriormente, se afladieron al mismo 250 g (11% en equivalentes)
de una disolucién acuosa al 1% en peso de n-propilamina con agitacién. Tras aproximadamente 30 minutos de agi-
tacion, se afiadié 4cido clorhidrico al 3,5% para ajustar la dispersién hasta un pH de 2,0. Tras una hora de agitacion,
la dispersion se separé mediante filtracion por succion. La torta himeda resultante se dispersé en 4cido clorhidrico 1
N, se calent6 hasta 70°C y después se agitd. El producto resultante se dispersé en agua, se lavé con agua y se separd
de nuevo. Esta operacion se repiti6 tres veces para lograr un lavado suficiente. El producto resultante se secé a 110°C
durante 15 horas y posteriormente se disgregd mediante una mezcladora para obtener acido titanico en forma de copos.
Se encontrd que este polvo tenia un contenido en potasio del 0,2% en peso, en lo que se refiere al 6xido de potasio
(K,0), un didmetro mayor promedio de 0,8 um y un espesor promedio de 0,2 ym.

Se determind la resistividad volumétrica (Q-cm), el didmetro mayor promedio (um) y el espesor promedio (um)
para los compuestos conductores obtenidos en los ejemplos 1 - 6 y los ejemplos comparativos 1 - 4, anteriores asi como
la resistencia superficial (2) para las composiciones conductoras respectivas, segtin los procedimientos siguientes. Los
resultados se muestran en la tabla 1.

(1) Resistividad volumétrica (Q-cm)

Se empaquetaron 0,5 g de cada muestra en polvo en un recipiente tubular de poliacetal (didmetro externo de 28
mm, didmetro interno de 10 mm y longitud de 30 mm). Dos varillas de cobre, que tienen cada una un didmetro de
dimension idéntica al didmetro interno del recipiente tubular y que sirven como un electrodo, se insertaron en el
recipiente tubular desde sus extremos opuestos para situar el polvo de la muestra entre ellos. Las varillas de cobre se
presionaron la una contra la otra para comprimir el polvo de la muestra a una presién de 100 kg/cm?. Se midieron los
valores para la corriente y la tension entre los electrodos (varillas de cobre). Se calcul6 un valor de resistencia R (Q)
a partir de las mediciones. Ademas, se calculd la resistividad volumétrica p (Q2-cm) a partir del espesor de la muestra
durante la medicion y el drea del electrodo, segtin la siguiente ecuacién:

Resistividad volumétrica p = resistencia (Q) x [drea del electrodo (cm?) / espesor de la muestra (cm)]

(2) Didmetro mayor promedio (um) y espesor promedio (um)

El didmetro mayor promedio se determind mediante un dispositivo de medicién de distribucién del tamafio de
particula por difraccion laser. El espesor promedio se determind colocando la muestra en observacion o bien mediante
un microscopio electrénico de barrido (SEM) a 1.000 - 10.000 aumentos, o mediante un microscopio electrénico de
transmisién (TEM) a 10.000 - 1.000.000 aumentos, y después leyendo las escalas para determinar los valores reales.

Las composiciones de resina conductoras de esta invencion y las composiciones de resina comparativas se prepa-
raron segun el procedimiento siguiente. Cada uno de los compuestos conductores en forma de copos obtenido en los
ejemplos 1 - 6 se anadi6 a un aglutinante acrilico (nombre del producto: Acrose Super FS Clear, contenido en sélidos
del 40%, producto de Dai Nippon Toryo Co., Ltd.) en la cantidad del 30% en peso de los sélidos, y después se mezcld
con agitacién para preparar de esta manera las composiciones conductoras.

Se sigui6 el procedimiento anterior, con la excepcioén de que se utilizaron las composiciones conductoras de los
ejemplos comparativos 1 - 4, en lugar de los compuestos conductores de los ejemplos 1 - 6, para preparar de esta
manera las composiciones comparativas.

Cada una de las composiciones conductoras obtenidas anteriormente de la presente invencién y las composiciones
conductoras comparativas se recubrié con una pelicula de PET (poli(tereftalato de etileno)) de 50 um de espesor para
proporcionar una pelicula seca de 5 um de espesor sobre ellas y después se secé. El valor de la resistencia de superficie
(Q) de la pelicula de recubrimiento resultante se midi6 utilizando un dispositivo de medicién (nombre del producto:
Hiresta IP, para la alta resistencia de 10* - 10'? QQ, y nombre del producto: Lowresta GP, para la baja resistencia de 107 -
107 Q, ambos fabricados por Mitsubishi Chem. Corp.). Los resultados se muestran en la tabla 3.

12



10

15

20

25

30

35

40

45

50

55

60

65

ES 2285192 T3

Ademads, las composiciones de resina conductoras de esta invencién y las composiciones de resina comparativas
se prepararon segun el siguiente procedimiento. Cada uno de los compuestos conductores en forma de copos de los
ejemplos 1 - 6 se incorpor6 en nylon 6,6 (nombre del producto: Zytel, producto de Du Pont) en la cantidad del 30%
en peso y después se amasd para preparar granulos de las composiciones conductoras de esta invencidn.

Se siguid el procedimiento anterior, excepto en que se utilizaron las composiciones conductoras de los ejemplos
comparativos 1 - 4, en lugar de los compuestos conductores de los ejemplo 1 - 6, para preparar granulos de las
composiciones comparativas.

Mediante el uso de los granulos obtenidos anteriormente de las composiciones conductoras de esta invencién y
las composiciones conductoras comparativas, se midié el tamafio (Mf) de cada producto moldeado tras 24 horas de

moldeo y el tamafio (Mw) del molde, segiin el método DIN-16901 y después se calculé el coeficiente de consolidacién
(%) a partir de la siguiente ecuacidn. Los resultados se muestran en la tabla 3.

Coeficiente de consolidacién del molde (%) = (Mw - Mf) / Mw x 100

En vista de la anisotropia durante el moldeo, cada valor enumerado en la tabla se obtuvo dividiendo la diferencia
entre los valores medidos en la direccién del flujo durante el moldeo de la resina y en la direccidn transversal al mismo
por 2.

(Tabla pasa a pagina siguiente)
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TABLA 3

Ej.2 Ej.3 Ej.1l Ej.4 Ej.5 | Ej.6
Forma de la |} De copo De De De De De
particula copo copo copo copo | copo
Didmetro mayor 6,2 10 30 80 5 20
promedio (um)
Espesor 0,04 0,5 0,3 0,7 0,3 0,5
promedio (um)
Resistividad 8x10° 1x10% | 8x10" | 9x10" | 7x10T [ 6x10%
volumétrica
(- cm)
Resistencia 7x10° 8x10° | 5x10% [ 6x10° [ 9x10°| 7x10
superficial ()
Coeficiente de 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2 0,2
consolidacién
del molde (%)

Ej. Ej. Ej. Ej.

Comp. 1 Comp.2 | Comp.3 | Comp.4

Forma de la | Granular De De De
particula copo copo copo
Didmetro mayor 0,3 30 30 0,8
promedio (um)
Espesor 0,3 2 0,3 0,2
promedio (um)
Resistividad 1x10% | 2x10° | 2x10% | 5x10°
volumétrica
{Q-cm)
Resistencia Mas de 6x10° 2x10'° | Mas de
superficial (Q) 10% 10%
Coeficiente de 0,2 0,2 1,0 0,2

consolidacién

del molde (%)
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A partir de la tabla 3 estd claro que la composicion de resina que contiene cada composicién conductora en forma
de copo de esta invencién, aun cuando estd formada en una pelicula muy fina que mide 5 ym, muestra un buen valor
de resistencia superficial. Por el contrario, esta claro que las peliculas con 5 um de espesor formadas a partir de las
composiciones conductoras de los ejemplos comparativos 1 - 4 muestran valores de resistencia de superficie muy
malos, lo que demuestra la dificultad de la formacién de peliculas finas.
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REIVINDICACIONES

1. Compuesto conductor en forma de copos caracterizado porque comprende 6xido de titanio que tiene un dia-
metro mayor promedio de 1 - 100 um y un espesor promedio de 0,01 - 1,5 um y que contiene el 0,3 - 5% en peso de
potasio en lo que se refiere al 6xido de potasio (K,0), una primera capa conductora que comprende 6xido de estafio
que contiene antimonio y proporcionada sobre una superficie del 6xido de titanio, y una segunda capa conductora que
comprende 6xido de estafio y proporcionada sobre la primera capa conductora.

2. Compuesto conductor en forma de copos segtn la reivindicacion 1, en el que la primera capa conductora contiene
0,1 - 50 partes en peso de un componente de antimonio en lo que se refiere al 6xido de antimonio (Sb,03), basdndose
en 100 partes en peso de un componente de estafio en lo que se refiere al 6xido de estafio (SnO,).

3. Compuesto conductor en forma de copos segtin la reivindicacién 1 6 2, caracterizado porque puede obtenerse
permitiendo que un compuesto basico que tiene un efecto de hinchado entre capas acttie sobre el dcido titdnico estra-
tificado para delaminar de ese modo el 4cido titanico estratificado en copos de 4cido titdnico, aplicando un compuesto
estdnnico para formar dicha primera capa conductora sobre el dcido titdnico en forma de copos, aplicando un compues-
to estannoso para formar dicha segunda capa conductora sobre la primera capa conductora y someter la combinacién
a un tratamiento térmico.

4. Compuesto conductor que comprende un aglutinante y el compuesto conductor en forma de copos seglin una
cualquiera de las reivindicaciones 1 - 3.

5. Composicién conductora segun la reivindicacion 4, caracterizada porque contiene 100 partes en peso del aglu-
tinante y 5 - 50 partes en peso del compuesto conductor en forma de copos segtin una cualquiera de las reivindicaciones
1-3.

6. Composicion conductora segtin la reivindicacion 4 6 5, en el que dicho aglutinante puede ser de uno o mas tipos

seleccionados de resinas termopldsticas, resinas termoendurecibles, agregados inorganicos y compuestos organicos
que contienen metales.
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