: ITWIORTA DESCRIPTIVA
Dt UNA PATENTE DE INVENCION; POR VEINTE ANOS BN ESPANA, A
FAVOR DE BUCKMAN LABORATORIES, INC,, DE NACIONALIDAD NORTEAME~
RICANA, RGESIDENTES EN MEMPHIS, TENNZSSEE (U3S;a;)

8 0bre:

"UN PROCEDILIENTO PARA LA PRODUCCION DE UN PIGWMENTO DE HMETA-
BORATO BARICO RECUBIERTC CON SILICE, EN FPORKA DE PARTICULAS"-
L T 7T

La presente invencidn se refiere a un pigmento de metabo-
rato de bario en forma de part{culas. ids particularmente tra-
ta de un pigmento que tlene propiedades wmejoradas en cuahto
a tendencias higrosc6picas e inaglutinentes, una menor solu-

5 bilidad en agua, y exhibe poca o ninguna tendencia a formar
grandes hidratos cristalinos por desarrollo en agua;

El metsborato de bario en forma de particulas se ha usa-
do en composiciones de pintura como pigmento preservativo;
Enpero, en tal uso se han presentado ciertos problemas.Bsos

10 problemas tenian que ver, en p_arte, con ¢l grado de solubili-

dad del metaborato de bario en ugua. ELl metaborato de bario
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en agua. El metaborato de barié,ngb;“aa solubilided en agua,
en la forma en que estaba disponible ahora, no podfa Ser usae
do en la mayorfa de las pinturas de emulsién acuosa, por su
incompatibilidad con el 1dtex de la pintura de emulsién. EL
metaborato de bario exhibe también la propiedad indeseable de
formar grandes hidratos cristalinos por desarrollo en agus.

Ya se han propuesto procedimientos para recubrir par-
tfculas de sales solubles en agua, tales como nitrato de emo-
nio, con pequefias proporciones de silicatos sédicos 1lfquidos,
que se agregan al nitrato de amonio y toda la mezcla se seca
junta de modo de producir un producto resistente a la agluti-
nacidn. Partfculas de pigmentos insolubles en agua, tales co-
mo sulfuro de cinc y litopones también se hen revestido con
proporciones mayores de silicatos sddioos l{quidos, y con sf-
lice no calcinada, amorfa, similar a un gel, y silicatos de
metales alealinotérreos insolubles en agua, producidos por
reacoidn de un silicato sédico 1l{quido con dcidos y sales de
netales slcalindtérreos solubles en agua, respectivamente.Por
1o general, la finalidad de esos recubrimientos consistfa en
aumentar el poder cubridor de los pigmentos en vehfculos de
pintura. Ya se conooe un procedimiento mediante el cual cier=
tos materiales pueden ser recubiertos con s{lice. Los materia-
les as{ recublertos pueden ser inorgdnicos u orgdnicos y deben
ser insolubles en agua. A los fines de dicho procedimiento, el
término "insoluble en agua" signifioa que no mds del 0,1 % del

material es soluble en agua a 252C, Por razones que se despren=-

derdn de la siguiente descripcién, ninguno de los procedimien=
tos anteriores conocidos es adaptable &l recubrimiento de par
t{oulas do metaborato de bario a fin de producir los pigmentos

de la presente invencidn.

De ahf que una finalidad principal de la presente invencién
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es la provisién de un pigmento de metaborato bdrico en forma

de partfculas, producto que supera los inconvenientes de las
composiciones anteriores de este cardoter.

Otre finalidad de la presente invencidn consiste en proveer
metaborato bdrico en una forma en que es menos higrescépico,
menos susceptibles a la extraccién por agua, y menos suscepti-
ble a la formacién de hidratos cristalinos de mayor temafio por
desarrollo en agwa, que los productos conocidos hasta ahors.

Otra finalidad de la presente invencién comsiste en pro-
veer una composicién que no se aglutina cumdo es almacenada
en forma de producto seco.

Bstas y otras finalidades y ventajas de la presente inven-
cidn se desprenderdn de la siguiente descripcién.

A fin de alcanzar los susodichos objetivos, y otros afines,
la presente invencién comprende puss las caracter{sticas que a
continuacién se describen detslladamente y que particularmente
ge sefialan en las reivindicaciones, exponiendo la siguiente
descripeidn en detalle ciertss formas de realizacién ilustrati-
vae de la invencidn, pero que son indicativas solamente de
unes pocas de las diversas maeneras de poder emplear ¢l princi-
plo de la invencién.

Hablando en términos latos, los susodichos objetivos y ven=
tajas se logran empleando un pigmento en forma de partfculas
cuyo didmetre efective es inferior a 40 miorones, el pigmento
comprendiendo un metaborato bérioo hidretade y una s{lice amor-
fa, polimerizada, hidratada. La s{lice polimerizada contiene
tante ligaduras 9i-0H como ligaduras Si-0-Si, '

BEn cuemnto a la composicidn real del producto, l= misma pue=
de wvariar como sigue: contenido de Ba0, 50 a 65 partes; conteni-
do de Bp03, 20 a 30 partes; y sflice, 3 a 20 partes. Como otra
caraqterintica, la solubilidad del producto puede variar desde
0,1 hasta 0,3 partss por 100 partes de agua a 2590, El extrac=
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t0 en agua asi obtenido contiene un 0,05 al 0,20 por ciento de

bario expresado como Be0, un 0,023 al 0,091 % de boro expresado
como B203, ¥ por lo menos un 0,005 % de gflice; tedos los por-

centajes se entienden ponderalee;

Bl producto de la presente invencidn, en una forma preferi-
da de realizacidn de la misma, puede ser formado por precipita-
cién del metaborato bérico desde una mezela de reacoién de sul-
furo bédrico y bérax en presencia de silicato sddico 1{quido.
Cuando se sigue este procedimiento, resulta ser conveniente
agregar una sal de oinc soluble al producto himedo £iltredo; an-
tes de mecarlo; dicha sal de cinc reascciona con cualquier sulfu-
ro de cinc insoluble evinerte;

Alternativaments, y elgin tanto menos preferible, se
puede preparar el producto de la presente invencidn baciendo en=-
trar en contacto partfoplas de metaborato bdrico con sflicato
s8dico 1fguido en un medio acuoso.

Fn oualquiera de los casos, segin se sepa, las part{culas
de metaborato bdrico se recubren parcialmente con aflice amorfa
hidrateds, tratdndose de un recubrimiento discontinuo.

Ser{a 18gico esperar la formacidén de una cantided sustan-
ciel de silicato bdrice cuando un metaborato bdrico soluble en
agua se hace reaccionar con una solucién acuosa de un silicato
sddico, Bmperc, se ha descublerto que la cantidad de silicato
barico asf formado es insignificante, segﬁn e ha determinado me-g
diante procedimientos smal{ticos infrarrojos o con rayoes X. Bl '
metaborato bdrico tratado oon silicato séﬁibo mediante los pre-~
sentes procedimientos, sigue conteniendo metaborato bérico en
estado quimicamente inalterado. Tento los espectroa infrarrojos
como los diagramas de difraccidn de rayos X, as{ como los ané~
ligis con respecto al Bal y BpOy indicen que la estructura de

la red cristalina del metaborato bérico hidratado oontinfa exis ~°
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tiendo en el metaborato bdrico tratado con eflice. Se cres,
pues, que el silicato estd presente como sflice amorfa, hidra-
teda, parcialmente polimerizada. El metaborato bdrico estd
ligado por ligaduras de hidrdgeno a la sflice que estd presen~
te principalmente en forma de eslabonamientos silanol (Si-O0H).
Adends de los eslabonemientos silanol, estdn tambidn presentes
ligaduras Si-0-Si. Ademds, Ssta sflice parece estasr en la su-
perficie de la partfcula de metaborato bdrico, ya que si estu=
viera dentro de la red cristelina, los diagremas de difraccién
de rayos X probablemente estarfan modificados. Sin embargo,se
desea sefialar que el recubrimiento de sflice no es un factor

completamente inactivo. Bn agua, es despolimerizedo por el sig-
tema alcalino y repolimerizado por la presencia de sales disuel-
tas. No hay duda de que se establecen equilibrios en el medio
acuosgo, pero la naturaleza exaota de esos gquilibrios se desco-
noce. La sf{lice en el metaborato barico recubierto con silice

es resistente a efectos de solubilidad alcalina. Se ha observa=-
do también que la cantidad de sflice extraida es mayor en el
producto que ha sido calentado hasta 7002C y hecho anhidro, que
en el producto no calentado. Bmpero, el cambio de solubilidad
observado indica que el calentamiento gquiebra la ligadura de
hidrdgeno entre las porciones sflice y metaborato bdrico de la
composicién. Segén 1la literatura, tal tratamiento térmico debe=-
rfa reducir la solubilidad de la sflice en 4lcali. Por &sta ra-
z8n, el metaborato bdrico tratado con sf{lice se preata particu-
larmente para ser usado en pinturés que son -generaluente alca-
1linas. El exdmen del metaborato bdrico tratado con arreglo a la
presente invencidn indica que no tiene absorcidn infrarroje a
2900 em™!, hasta ser calentado a 7008C. Despuds de calentarlo
hasta 7002C, aparece una pequefia banda que se debe probdblemente
a la absorcidn por ligaduras siloxano (Si-0-Si) formadas por el

proceso de calentamiento, De ello surge pués que, en el presente
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netaborato bdrico tratado con sflice con arreglo a esta invencién,
existe sflice en forma do un silancl (8i-OH) que estd ligado

por hidrdgeno con el oxfgeno en la porcidn metaborato bdrico de
la composicidn.

No parece que la sflice forma simplemente una pelfcula so-
bre el metaborato bdrico, reduciendo asf la solubilidad del me-
taborato. La evidencia en tal sentido surge del hecho de que par-
t{oulas de metaborato de bario que han sido recubiertas con sili=-
cato sddico por simple inmersién de tales part{culas en una so-
lucidn acuosa de un silicato sédico liquido y el subsiguiente
secado de la mezcla totasl, son Jnsatisfactorias para los fines
de la presente invencién. Como regla, resulta que cuando el me-
taborato bdrico se he recubierto con silicato sédico de esta ma-
nera, el producto resultante no tiene la deseada reduccién de la
solubilidad en agua. Ademds, se ha descubierto que otros boratos
bdricos, tales como hidratos de tetraborato bdrico y sesquibora-
to bdrico, aun cuando se los trata mediante los métodos enume-
rados en la presente, no pueden ser recubiertos eficazmente con
la sflice. Ademds, cusndo esos boratos han sido tratados asf,
no exhiben las caracterfsticas deseables de los productos de la
presente invencidn en cuanto a su resistencia a la absoreidn de
humedad, el aglutinamiento y a 1a extraceidn por agua, ¥y a'la for-
maoidn de partfculas de mayor tamafio, de hidratos eristalincs por
desarrollo en agua.

Las partfculas de metaborato bdrico preparadas medisnte la
presente ;nvenci5n tienen lo que se prefiere llamar uns solubi-
lidad "controlada" en agua; Quiere decir que la solubilidad del
producto final estd entrs 0,1 g 0,3 partes por 100 partes de
agua 2590, siempre que se emplee en la determinacidn de la solu~-
bilidad un tiempo suficiente para establecer un equilibrio. Cuan=-
do esta determinacidn se efectda empleando una buena agitaciln,
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el equilibrio es alcanzado por lo comin en dos horas y no cam-
bia con el tiempo. Esto es cierto sin cuidar del tamafio real
de las partfculas, cuando las dimensiones de las partfoulas
son inferiores a 40 micrones en didmetro.

5 Antes de ofrecer ejemplos espec{ficos que ilustran la
presente invenoidn, corresponde indicar emn general la natura-
leza de algunos de los materiales que se necesitan en el
procedimiento.

Los silicatos alcalinometdlicos que se pueden usar em los
10  procedimientos de la presente invencidm incluyen los silicatos
1fquidos, solubles en agm, que tienen una relacidn de metal
alcalino a sflice de por lo menos 2,5 g. de sflice por cada
gremo de metal alcalino calculado como 8xido de metal alcalino.
Productos que se encuentran en venta comercial son los silica- .
15  tos 1fquidos de sodio y potasio, que tienen relaciones de dxi-
do de metal alcalino a sflice hasta 12 3,75 para silicatos sé-
dicos, y hasta 1: 2,50 para silicatos potdsicos; pero tambidn
gse pueden usar silicatos sédicos 1l{quidos gque tienen una rela-
oidn de 8xido de sodio a sflice de 13 4,10. Ademds s, puede

20 usar silicato potdeico 1fquido que tieme una relacién ponderal
de 1 parte de K0 a 2,50 partes de Si0,. Sin embargo, los gili-
catos 1fquidos preferidos son silicatos s8dicos que tienen re-
laciones entre 3,22 y 3,75 g. de sflice por cada gramo de
$xido de sodio (Na20), y particularmente wn silicato sédico que

25  es un £ldido acuoso o 1fquido conteniendo un 25,3 % ponderal
de sflice (S105) y un 6,75% de sodio calculado como $xido de so-
dio (Nas0), que tieme una relacién de Fap0 : Si0s de 1: 3,75 ¥
se usa en 1loa ejemplos que mds adelante se consignan.
Los metsboratos bdricos apropiados incluyen el monmobidrato -
30 de metavorato bdrico y sus formas polihidratadas. En cuslquiera

de 10s casos, el metaborato bdrico usado debe tenmer forma de
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part{culas, es decir que su tamafio c;Ze ser %al que el produc=—

to, despuds del tratamiento oon el silicato 1fgquido, tenga un
didmetro no superior a 40 miorones. Cuando se emplea el pro=-
cedimiento preferido, el metaborato bdrico se prepara "in
situ". Bn este caso, el metaborato bdrico se prepara por pre-
cipitacién a partir de sulfuro bdrico y bérax, y el silicato
1{quido puede ser agregado en solucién o suspensién con cual-
quiera de estos reactantes, o después de haber agregado em-
bos reactantes, o los reactantes pueden ser agregados direc-
tamente @ una solucidn del silicato alcalinometflico. Ademés,
el silicato alcalinometdlico puede ser agregado durante la
preparacidn del metsborato bdrico a partir de otros reaotan~
tes, que inoluyen hidrdxido de bario y otras sales baricas
golubles en agua, y &cido bdrico u otros boratos solubles en
agua .

Algin tanto mds espec{ficamente, y con mayor lujo de
detelles, el procedimiento puede szer descripto como :lgue:

Al recubrir eficazmente las partfoulas de metaborato
bdrico es conveniente que el silicato alcalinometdlico 1fqui-
do esté distribuido lo mds uniformemente pesible sobre las
superficies de las particulas. Para tal fin debe estar pre-
sente agua suficiente para producir una lechada que pueda ser
aglitada fdeilmente, y la cantided debe ser tel que no diluya
excesivamente el silicato alcalinometdlico 1fquido.

La lechada de partfoulas de metaborato bdrico en agua
que contiene el silicato alcalinometdlico lfquido se calienta
entonoces durante un perfodo tal que un recubrimiento adheren-
te se forma sobre las partfculas de metaborato bérico. Por lo
general, esto puede mer realizado calentando dursnte un perfo=-
do entre 1 y 6 horas o mfs, a una temperatura entre 75 y 2008

C aproximedamente. Sin embargo, ha de quedar entendido que un
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ferida, ya que rendimientos buenos de un producto satisfac-

torio se han logrado con perfodos de calentamiento inferio=
res a 30 minutos. Bste tratemiento liga la sflice contra
las partfculas de metaborato bérico y extrae sales alcalino-
metdlicas solubles residuales que se introdujeron con el
silicato alcelinometdlico 1fquido.

. ' ‘El calentar una lechada acuosa de partfculas de meta-
borato de bario recubiertas con sf{lice a una temperatura de
2008C o menos durante periodos superiores a 6 horas, no pa-
rece producir un cambio edicional en las caracterfsticas del
producto. Es imposible producir mediente este procedimiento
part:fculaa de metaborato bérico recubiertas con sflice que
gean completamente insolubles en agua;

El calentamiento y la agitacidn de 1la lechada sirven
pare desintegrar part{culas agregadas. Cuando el metaborato
bérico se prepara por precipitecidn em presencia de silica-
tos alcalinometflicos 1{quidos, la presencia de éstos Wlti-
mos sirve para controlar el tamafio de las particulas que
se formans

Los productos obtenidos mediante los procedimientos de
la presente invencidn se distinguen de part{culas de metabo-
rato vdrico no recubiertas, precipitadas de une manere simi-
lar, por carecer comparativamente de partfculaa agregadas.
Las particulas secadas fluyen con mayor libertad, estén
menos sujetas a la aglutinacién, son menos higroscépicas,me-
nos solubles en agua y tienen una menor tendencia a formar
hidretos oristalinos por desarrollo en agua, que las part{-
oulas de metaborato bérico no recubiertas.

Ia patureleza del recubrimiento de sflice que se produ-

ce sobre las partfculas de metaborato bdrico mediante 10s DITO~
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cedimientos de 1a presente invencidn, no ha sido establecida
de una manera concluyente. Sin embargo,se puéde decir gque

no se trata de un recubrimiento denso. Ademés, es permesble
al agua. Se ha determinado mediante exdmen por difreccidn

de rayos X que la part{cula de metaborato bérico que ha sido
recubierta, es crdstalina e idéntica al metaborato bérico
por lo demds no recubierto. Ademds, el diagrama de difraccidn
de rayos X, no modificado, del metaborato bdrico recubierto
indica que la sflice estd presente en estado amorfo.

El contenidd alecalinometflico de las particulas de me-
taborato bdrico recubiertas es siempre inferior a la cantidad
de metal alcalino contenida en el silicato alcalinometdlico
1{quido que ha sido agregaio al metaborato bérico. BEn todos
los casos; el contenido alealinometdlico es inferior al 15 %
del peso del recubrimiento de s{lice depositado sobre la
particula, variando la cantided segin el grado de calenta-
miento y lavaedo al que han sido sometidas las partfoulas re-
cubiertas del caso.

Part{oulas de metaborato bdrico que han sido recubiertas
mediente procedimientos de la presente invencidn con un 3
hasts un 25% ponderal de sflice, y que tienen un tamafio no
superior a 40 micrones en didmetro, son particularmente &ti-
les como0 pigmentos preservativos en pinturas. Estas incluyen
pinturas al aceite en las cuales se usan con éxito boratos
béricos no recubiertos, y , ademds, pinturas de emulsién acuo-
sa. El metaborato barico no revestido es demasiado soluble
en pinturas de emulsidn acuosa para poder usarlo con éxito en
lag mismas. Por 1o general, los boratos bdricos no recubiertos
gon incompatibles con muchos de los ldtexes usados en tales

pinturas. Ademds, la resistencia o incapacidad del metabora-

40 birico recubierto con sflice, de crecer por formacidn de
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part{culas eristalinas hidratadas de;ﬁéﬁbr éﬁhgﬁo, hace que
estos productos sean sumamente convenientes para ser usados
en pinturas de emulsidn acuosa.

Cuando particulas de metaborato birico revestidas me-
diante los procedimientos de la prosente invencién con can-
tidades de sflice que varfan entre un 3 y un 25% ponderal
(basado sobre el metaborato barico que corresponde aproxima-
damente al 3 hasta el 20% ponderal del pigmento revestido) se
extraen con agua a 25%2C, proporcionan extrmctos que contiemen
sdlidos disueltos en una proporcién entre un 0,1 y wn 0,3%
ponderal del extracto, y que no varfan sustancialmente desde
un 0,2% ponderal del extracto, que es el punto medio de esta
gama. Estos resultados de extraccidn son notablomente wnifor-
mes y oonstantes en tods la gama del 3 al 20% de sflice (ba-
sado sobre el peso del pigmento), sea cual fuere el tamafio de 2

las parficulas, siempre que 4stas no tengan un didmetro supe-
rior a 40 micrones. En cambio, cuando partfculas de metabo-
rato de bario se recubren con menos del 3% ponderal de sflice,
sus extractos en agua contienen entre un 0,3 y un 0,8% ponde-
ral de sflidos disueltos, y las proporciones varfan con mayor
amplitud y directamente con la proporoién de sflice presente
sobre las partfculas.

Partfculas de metaborato bdrico recubiertas con un 3 has-
ta un 25% ponderal de sflice son mds ficiles de dispersar en
molinos de pintura que el metaborato barico no recubierto.
Partfoulas que tienen didmetros inferiores a 40 micrones no
8o desintegran ni se rompen apreciablemente en molinos o ro-
dillos de dispersidn de pinturas, y conservan todas sus cee

racter{sticas esenciales. El temaiio de las partfculas puede

ST

ser controlado mediante variaciones en la precipitacién ini-

cial, o usando partfculas de metaborato bdrico que han sido
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tamizalag o clasificadas, o molidas previaméhte hasta un tamafio
apropiado para el recubrimiento. Ios procedimientos de la presen-
te invencidn estdn encaminados pariicularmente a la produccidn

de particulas con un difmetro no superior a 40 micrones despuds
del recubrimiento.

Cuando particulas de metaborato bdrico han sido recubier=
tas mediante los procedimisntos de la presente invencidn con
sflice, y se extraen con agua de la manera descripta en la pre-
sente, el primer extracto y los subsiguientes no se diferencian
sustanc ialmente y contienen no mds del 0,3 % ponderal de sfli-
dos disueltos. Cuando porcentajes mayores de sélidos totales se e
encuentran en el extracto, tal cosa indica principalmente part{-
culas de metaborato barico que no han sido recublertas adecuadg-
mente o cuyo recubrimiento de sflice se ha salido por abrasidn,
exponiendo superficies de metaborato barico, por ejemplo, un
polvo que ha sido sometido a una molienda incontrolada despuds
del secado, en la cual las partfculas puseden ser gquekradas o per-
der parcialmente sus recubrimientos. Residuos de aguas madres,
de las cuales las particulas se separaron antes del secado, 0 un
lavado inadecuado antes del secado, también pueden ser respon-
sables del mayor contenido de sflidos del primer extracto. Sin
embargo, por lo general todas esas partfculas solubles, no re-
vestidas o0 parcialmente revestidas, en la muestra de producto,
gon eliminadas en la primera y la segunda extraceifn, y el tercer
extracto y los subsiguientes tienen un contenido de sélidos mds
bajo y constante.

A fin de exponer con mayor clarided todavi{a la naturaleza
del presente invento, se ofrecen los siguientes ejemplos ilustra-
tivos. Pero ha de quedar entendido que la invencidn no se limita

o las condiciones o detalles especificos expuestos en estos ejem=

plos, excepcidn hecha de las limitaciones sefialadas en las rei-
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filtro rotativo bajo vacio y luego, después de lavarla a fone

vindicaciones adjuntas;

BJBIPLO 1
BEn un reactor de acero inoxidable, con una capacidad

de 18.927 litros, provisto de una camisa de vapor y un agi-
tador, y conteniendo 16.121 Kg de solucidn de sulfuro de ba~
rio y teniendo por andlisis un 14,29% de BaS, mantenida a
una temperatura de 579C, se introdujeron 1950,7 Kg de penta~
hidrato de tetraborato sddico (NazB407;5H20) y 806, 5 Kg de
silicato sddico 1fquido conteniendo un 25,3% de $i0,. Despuds
de un periodo de calentamiento de 1 hora y 50 minutos, a 1202
G, la tanda se transfirid a un tanque de retencidn. El pro-

ducto de rea ccifn, que era una lechada, se filtrd sobre un

do con agua, la torta de filtro se transfirid a un secador
mediante una cinta trangportadora. Dursnte esta transferencia,
la torta de filtro se rocid continuamente con una solucién
acuosa de sulfato de cine de modo de proveer una concentracién
de un 0,15% de cinc en el producto seco, finel. |

El resultante producto blanco tenfa las siguientes ca=-
racterf{stioas:

Andlisis quimico, porcentaje ponderals .

BaO 61,05 Bp0326,635405 6,25 Hp0 5,153 § (sulfuro) 0,15;
Solubilidad, 0,25

Més grueso que 44 micrones, 0,28

Centidad de sulfuro de hidrégeno desprendido en solucién acuo-
gat vestigio,

BIEMPTO 2%

En une autoolave de acero inoxidable, provista de una ca-
misa, calentada eléctricamente, se introdujeron con agitacién
continua 598,3 g. de una solucidn de sulfuro de bario al 16,5%
(equivalente a 0,583 mol de BaS) que se habfa calentado hasta
702 G, y 83 g de pentahidrato de bdrax comercisl que, basado
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sobre asu anélisis; era equivalente a 0,291 mol de NaQB407.5H20,
seguido por 46,8 g de silicato sédico 1iguido A (Nay0 s 3,75
8105, conteniendo un 25,3% de SiOp)jesta mezcla se mantuvo
con agitacidn y calentamiento a 702C, mientrms progresaba

la precipitacidn. Luego la autoclave se cerrd herméticamente
y el régimen de calentamiento se aumentd de modo que la mez—
cla aleanzd una tempsrature de 1259C en 15 minutos, mentenién-
doge entonces 1a temperatura entre 1252 y 1402C con agitacidn
durante un perfodo de tres horas més. La presidén autdgena

que se desarrolld durante este perfodo variaba entre 1,4062 y
2,8123 kg/cm2 (superatmosférica). Al término de este perfodo
se introdujo agua frfa en la cawisa de la autoclave en canti-
dades tales como para enfriar la mezcla en la autoclave a 702
¢ dentro de un perfodo de¢ 20 a 25 minutos. Luego la mezcla,
estando todavia a esta temperatura, se tranafirid a un embudo
tipo Buechner y se filtrd con succidn. El filtrado pesaba
496,7 g+ Lla torta de filtro se lavd entonces con 1000 ml. de
agua fria y se succiond hasta gequedad, luego se colocd en un
homo hantenido a 140-1502 C, para secarla durante la noche.
La torta de filiro pesaba 231,4 g antes de introducirla en el
horno.

Bl producto era un blanco sdlido, homogdneo, fluyente,
cuyas particulas se molieron en un mortero de modo de pasar
por un tamiz de malla 100,

El peso total del producto seco era de 141,2 g ¥ tenia
un contenido acuoso del 5,00% ponderal, que quedd retenido en
el producto.

El anflisis del producto (calculado sobre una base caren-
te de agua) did los siguientes resultados en porcentajes ponde=
raless
Ba0 65,7;B203 30,205 Si0p 6,773 Na 0,22; § 0,130

La relacidn ponderal de 8xido de bario (Ba0) a Sxido
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de boro (By03) en el producto era de 2,18 ¢ 1; la relacidn
caleulada de BaO ¢ BO3 en BaO . Bp03 es de 2,20 : 1.

La susceptibilided del producto & la extraceidn por agua
se determind introduciendo 5,0 g del producto en 100 ml de
agua contenida en una botella polietilénica tapada, y agitando
la suspensidn durante dos horas a temperatura de ambiente.Lue-
go 1la golucidn clara o extracto se sacd, y se agreg6 una se-
gunda cantidad de 100 ml de agua y la mezcla se agité durante
dos horas mds. Los dos extractos sucesivos se analizaron con
respecto a bario, boro y sflice. Se obtuvieron los siguientes

resultados, expresedos en gramos por 100 ml de los extractos

regpectivos: ‘
primer extracto segundo extg%ot
gramos por 1 gramos por 1
mililitros mililitros

totel sdélidos 0,23 0,25

Ba0 0,13 0,11

B203 0,060 0,065

5100 0,014 0,013

El pH de los extractos era de 10,2 y 10,3 respectivamen=
te. Bn las mismas condiciones, metaborato bdrico puro se di-
suslve aproximademente a razén de 0,8 g (calculado como Bal .
B203) por 100 ml de solucidn acuosa, y la solucidn saturada
tiene un pH de 11,3 aproximadaumente.
EJEMPLO 33

De la misma manera que la descripta.en el precedente
ejemplo 2, 410,0 g de una solucién de sulfuro de bario al 15,5%
(equivalente a 0i378 mol de Bas), 53,8 g de pentahidrato de
béraz comercial que, basado sobre su andlisis, era equivalente
a 0,189 mol de NapBy07.5Hz0, ¥ 14,9 g de silicato sédico ifqui-

do A se introdugeron en la autoclave y se calentaron hesta 702C

mlentras progresaba la precipitacidn. Iusgo se calentd hasta

una temperatura entre 125 y 1409C durante 3 horas, y el produc~
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to se recuperd como descripto en ¢l ejemplo 2.

Despuds de la filtracién, ol filtrado pesaba 358,3 g
la torta de filtro himeda peseba 119,4 g. Después de secar el
producto, el mismo pesaba 82,1 g (conteniendo un §,02% de agua)
¥ sus caracterf{sticas f{sicas eran esencialmente las mismas
que las del producto del ejemplo 2, del cual se diferenciaba

principalmente 86lo por su menor contenido de silice.

El andlisis del producto (calculado sobre wna basd carente |
de agua) did los siguicntes resltados en porcentajes ponderaleszi"
BaO 66,5; By03 31,55; S10, 5,26; Na 0,20; 5 0,43
Ta relacidn ponderal de Bal @ By0y en el producto era de
2,11 ¢t 10 |
Ie extraccidn con agua, del producto as{ preparado, segun

ya descripta nés arriba, 4id los siguientes resultados:

rimer extracto segundo extracto
gramos por 100 gramos por 100

mililitros mililitros
totel de sélidos 0423 0,20
Bal 0y13 0,12
B50, 0,050 0,048
510, 0,018 0,014
pH del extracto 10,4 10,1

EJEHPLO 4:

De la missa manera que la descripta en el precedente ejeme
plo 2, 320,3 g de una solucidn de sulfuro de bario al 16.6%
(equivalente a 0,314 mol de BaS), 44,7 g de pentahidrato de
bérax comercial que, basado sobre su andlisis, era equivalente
a 0,157 mol de NayB,07.5H,0, y 49,6 g de silicato sédico 1{-
quido A se introdujeron en la autoclave y se calentaron a T02C
mientras, progresaba la precipitecidn, y luezo durante 3 horas
a 14082C, como en el precedente ejemplo 2. El producto se recu-
peré de la menera descripta en el ejemplo 2.

Después de la filtracién, el filtrado pesaba 219,4 g; la -
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1

niendo un 7,99 % de agua) pesaba 79,1 g y sus caracteristicas
fi{sicas eran esencialmonte las mismas que las del producto del
ejemplo 2, @el cual se distingufa principalmente s8lo por su ma-
yor contenido de sflice.

El and:isis del producto did los siguientes resultados
en porcentajes ponderales, convertidos a una base carente de
aguas

Ba0 62,85; 3203 28,10; Si0, 12,24; Na 0,403 S 0,12,

Ia relacidn de Ba0 : ByO3 por peso, en el producto era de
2,24 : 1.

cqando el producto se extrajo con agua de la manera arriba ?

deséripta, los resultados eran los sigulentess

rimer extracto segundo extracto
gramos por 100 gramos por 100

mililitros mililitros
total de sdlidos 0,18 0,20
Ba0 0,10 0,11
B0y | 0,041 0,041
510, 0,027 0,025
PH del extracto 10,2 10,2

EJEMPLO 53

En un rechpiente conteniende 500 ml de agua se introdujeron
con agitacién constante 100 g de metaborato barico sdlido en for-
ma de particulas (relacidn de Bal : B,03, 2,20 ¢ 1), y 33 g de
silicato sddico 1iquido A. La mezcla se calentd con agitacidn
constante a 1002C durante 5 horas, y luego se enfrid a 70°C y
gse filtrd. El peso del filtrado era de 520 g y la torta de fil-
tro hidmeda pesaba 199 g. Después de secarlo, el producto pesa=
ba 107 g (codmteniendo wn 5,4% de agwa) y sus caracteristicas
fisicas eran equivalentes a las del producto del ejemplo 2.

Fl andlisis del producto (no convertido en una base oarente

de agua) dié los siguientes resultados en porcentajes ponderales:
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BaO 58,2; B,03 24,95 $i0p 10,65 Hy0 5,40; Na 0,10,

La relacidén ponderal de BaO : Bp0O3 en el producto era de

2934 : 1.
La extraccién del producto con agua did los siguientes
resultados:
primer extractlo gggyggg_gggggggg
Eililitros | wililitros
total de sdlidos 0,32 0,30
Ba0 0,150 0,132
8,03 0,076 0,065
510, 0,011 0,016
Na 0,001 ' -
pH del extracto 10,1 10,1
BJEMPLO 62

En wn reactor de acero inomidable, con una capacidad de
1135,5 litros, provisto de una camisa de vapor y un agitador,
conteniendo 934,4 kg de solucidn de sulfuro de bario acusando
por andlisis wa 15,15% de BaS, mantenida a una temperatura de
712C, se introdujeron répidamente 118,84 kg de pentahicfato de
bdrax y 66,22 kg de silicato sédico 1fguido A. Iuego el reactor g 3
calonté con agitacidn continua a 11680 y se mantuvo a esta tem-
peratura durente 5 horas, despuds de Lo cual se le enfrif a 7190,
el sblido se separd por filtracidn, se lavd con agua j ge secd, |

El producto resultante tenfa las siguientes caracter{sticas

El temafio promedio de las pertfculas, segin determinado en
el clasificador Fisher, de tamafios gque no pasan por la oribé, era
de 2,85 micrones.

Andleis quimico, en porcentajes ponderesles:
Ba0 61,78; Bo03 26,263 510, 80363 HoO 7;53; Na 0,43; S O,1R.
Relacién de BaO : BpO3, ponderal, en el productos |
2,35 ¢ 1.




50 g de este mroducto se mezclaron con 400 ml de agua des-

tilada, se agitaron durante 24 horas a 282C, se filtrarom, y el
filtrado olaro se analizd con respecto a Ba0, B203y Si0p, y se
determiné su pH. EL 88)ido sobre el filtro se mezcld entonoes

5  nuevamente con 400 ml de agua destilada y se agitd nuevamente .

durante wn perfodo de 24 horas y este procedimiento de extrac-

cidn se repitid 20 veces con los siguientes resultados:

nimero de Ba0 BpO3 5105
10  extraccidn g por 100 ml de solucidn
1 0,13 0,068 0,014
2 0,10 0,046 0,017
3 0,088 0,036 0,020
4 0,092 0,042 0,021
15 5 0,11 0,044 0,022
6 0,11 0,052 0,023
7 0,11 0,045 0,024
8 0,11 0,049 0,026
9 0,11 0,047 0,022
20 10 0y 11 0,046 0,021
1 0,11 0,046 0,021
12 0,098 0,038 0,021
13 0,099 0,040 0,022
14 no se analizé
25 15 0,091 0,036 0,023
16 0,094 0,037 . 0,024
17 0,11 0,043 0,024 10,2
18 0,11 0,043 0,028 10,3
49 0,10 0,040 0,026 10,3
30 20 0,094 0,038 0,024 10,2
promedio (N22-20) 0,102 0,043 0,022 |

¥

La estabilidad de los precedentes resultados, que son t{picos de

los de todos los productos preparados con arreglo & los proce=-




t0 recubierto con s{lice tiene, en este sentido, los atributos
de un compuesto quimico, si bien la reactividad quimica de las

5 pustencias extraidas indica que se trata de una mezcla de metabo-

rato bdrico y sflice.

EJIUPLO T3

En unz redoma provista de un agitador se introdujeron con

2X

agitacién 600 g de una solucidn de sulfuro de bario al 16,20% z{t
10 (equivalente a 0,574 mol de BaS), 82,1 g de pentahidrato de bérex

tdenico que, basado sobre su andlisis , era equivelente a 0,287

mol de Na2B407;5 Ho0, y 454 g de una solucidn de sflice activa,
preparada por desionizacidn con resina permutadora de iones 'Dowex
50W-X12' de una solucidn de silicato sédico 1{quido A diluida con

£

e
Ny
=
Yol
fri. :
.
o

15 agua de modo de proveer wna solucidn conteniendo un 2,5% ponderal

de sflice. Esta mezcla se calent§ con sgitacidn cont{nua a 1002C

EOPSEN

durente un perfodo de 3 horas, y luego se enfrid a 702C y se fil-

g

trd por un embudo tipo Buechner.

ek

La torte de filtro himeda lavada, as{ preparada, pesaba

3
NG
b
85,
%
5.
i

20 371 g ¥y a1 ser secada a 1502C durasnte 4 horaes, pesaba 126 k. EL

andlisis del producto did los siguientes resultados:
Ba0 58,95 BpO03 24,85 5105 9,43 Ho0 6,58; Na 0,12,
Relacidn ponderal de Ba0 : Bo03: 2,37 ¢ 1.
El producto de este ejemplo era muy similar, en cuanto a su
25 aspecto y caracterfsticas, al producto del ejemplo 2.

La extraccidn del producto con agua, de la misma manera

P IR SR A

Rt i"‘-"' i

que. la ya descripta en el ejemplo 2, aié los siguientes resultadoss

rimer extracto segnndoé extracto
gramos por 100 gramos por 100 ;
30 mililitros nililitros . w
Bal 0,163 0,140 ’
By04 0,073 0,074

510, 0,012 0,012
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Na 0,003 : 0,002

pH del extracto 10,2 10,1
Si bien el producto contenfa sodio, el sodio provenfa in-
dudablemente del bdrax usado, ya que en este ejemplo la sflice
se introdujo en forma desionizeda como sflice activa. La canti-
dad encontrada en el producto era inferior a la obtenida en
cualquiera de los ejemplos precedentes en los cuales se habia
usado silicato sddico liguido.
EJELPLOS 8-~12¢

En estos ejemplos se realizd una serie de experimentos en

los cuales diversas mezclas, comprendiendo cada cual 92 g de
metaborato bdrico, egua, y una forma diferente de sflice, se so-
wetieron a reflujo durante un perfodo de 6 horas. Al término de
este periodo los productos se recuperaron por filtracidn y se
secaron. Los experimentos, conjuntamente con los resultados, se

resumen en la siguiente tabla: ,
Gramog Gramog % de Ba0 % de ngi
1l

e jomm de 8105 de H20 en el fil- en el
plo  forma de sflice wusados usados  frado trado
8 amorfa 8,0 250 0,278 0,399
9 deido silfcico 8,0 250 0,120 0,237
10  gel de sflice 11,3 250
11 ¢oloidal, sug=-
pension (Syton
200) : 8,0 300 0,169 0,280
12 polvo coloidal 8,0 300 0,158 0,326

Ia extraceiln de los productos secados, de los ejemplos

8-12, con agua did los siguientes resultadds:

ejem— rimera extraccidn segunda extraccidn
plo Eg BQU 3 :EO_:Ea By04 total
8 0,203 - 0,104 0,307 0,194 0,097 0,291
9 0,18 0,093 0,281 0,156 0,077 0,233
10 0,156 0,083 0,239 0,152 0,076 0,228

11 0,155 0,085 0,240 0,142 0,077 0,219
12 0,176 0,092 0,268 0,163 0,082 0,245
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un producto satisfactorio, usando cualquiera de las diversas
formas de sflice indicadas.
EJEMPLO 13:

En este ejemplo, 50 g de silicato barico y 50 g de metabo-;
rato bdrico, con agua suficiente para proporcionar una lechada |
trobajable, se sometieron & reflujo durante un perfodo de 6
horas. El producto se recuperd por Tiltracidn y se secd. ILas

caracteristicas de solubilidad del producto eran las siguien-

tess

, % de Bal % de By0, total
primera extraccidn 0,146 0,072 . 0,218
segunda extraccidn 0,107 0,044 | 0, 151

EJEMPLIO 14:

El procedimiento del ejemplo 13 se modificé por cuanto cane
tidades molares de log componentes indicados a continuacidn en
la ecuacidn se mezclaron con agua suficiente para proporcionar
una lecliada trabajable, después de lo cual la mezcla se somet1d
& reflujo durante un perfodo de 20 horasg.

4(Ba0.By03) + NagByO7e5 HpO 4 2(Ba0.5102)
~——> 2(3Ba0.,3Bp03.510p) + 4Hy0 + 2NaOH

41 término de la resecidn, el producto se recuperd por filtra-

cidn, y luego se secd. Ias caracter{sticas de solubilidad del

producto eran las siguientes:

% de BaO % de B0 total
primera extraccidn 0, 171 0,107 0,278
segunda extraceidn 0,096 0,055 0,151
tarcera extraceidn 0,140 0,085 0,225

EJEFMPLO 15:

BEn este ejemplo se siguid el procedimiento del ejemplo
13, excepto que el silicato de bario usado on el procedimiento

ge molid antes de la reaccidn. Ia reaccidn se resume en la si=-
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guiente ecvacidn: i
4(Ba(0H),.8Hy0) + 2(Ba0.5i0,) ¢ 3(NayB40q.5H0)
——p 2(3B20. 3B,03.510,) + GNaOH + 48H,0

Como en el caso anterior, ¢l prodneto se recuperd por filtracidn,
se secé, y se efectuaron determinaciones de la solubilidad. Los

valores de solubilidad eran log siguientes:

A de BaO de 3203 total
primera extraccidn 0,102 0,033 0,135
segunda extraccidn 0,077 0,020 0,097

EYAZEN DE 105 PROUCTOS COM HSSPRCTO al DESA-i0LLO D& CRISTALES

Muestras pulverulentas de metaborato bdrico recubierto con
s{lice, provenientes de 1los ejeuplos 2,3,4 ¥ 6 y calidades co-
merciales de metaborato bdrico hidratado, tetraborato barico,

y sesquiborato bdrico, y borosilicato barico que ée preparé por
fusibn en 6l laborstorio, se trataron cada cual como sigue:

1) .= 1 g de partioulas de cada sdlido se mezcld con 10 ml
de agua destilada en un tubo de ensayo tapado, y se mantuvo a
3790,

2).- 1 g de particulas de cada sdlido se mezcld con 10 ml
de agua destilada, le mezcla se calentd a 702C, y se agregd
0,2 ml de una solucidn concentrada de amonfaco al 28%, el tubo
de ensayo se tapd y se dejd descensar a temperatura de smbiente .

3)e= 1 g de partfculas de cada sblido se mezeld con 10 ml
de sgua destilada en wn tubo de ensayo tapado y la nmezcla se Co-
lenté hasta 1008C cada dfa y lusgo se dejd enfriar y descansar
a temperatura de ambiente hasta el dfa siguiente.

Cada uno de los tubos y su contenido se examind periddice-
mente durante un perfodo de tres semanas.

Las mestras de metaborato barico recubierto con silice,
al ser examinadas con un wmicroscopio bajo luz polarizada, con-~

tenfan algin material cristalino visible, que tenfa un tamafio in-

. , v
ferior a 5 micrones en didmetro, Degpuds de tres semanas, segun

R
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muestras de metaborato barico wecubierto con silice eran esen-

cialmente inalteradas em cuanto a su temafio o cardcter, sl ser:

examinadas con wn microscopio;
Las partfculas de metaborato birico no recubiertas tenian

wn didmetro inferior a 5 micrones antes de ser tratadas con agua, :

pero después de tres semsnas apsrecid en cada tubo un gran nime-
ro de cristeles con un didmetro superior a 100 micrones.

Las partfculas de sesquiborato bérico tenian un didmetro
inferior a 5 micrones antes de ser tratadas con agua, pero des-
puds de tres semanas un gran nfmero de cristales con didmetro
superior a 100 micrones estaba presente en cada tubo;

Las particulas de tetraborato birico inclufan pequefios
eristales con un didmetro inferior a 20 micrones antes de ser
tratadas con agua, pero, después de tres semanas, un gran ndmero
de cristales con un didmetro superior a 100 micrones estaba pre-
gente en cada tubo.

la muestra de borosilicato barico fundido era un sdlido vi-
drioso que se habfa molido de modo que sus partfculas pasaban
por un tamiz de malla 100, Despuds de tres semanas de tratamiento,
las partfculas aran todavia principelmente vidriosas, pero unos
pocos cristales grandes que tenfan wn temafio superior a 200 micro-
nes en didmetro se encontraron por exdmen microscépioo en cada
$ubo.

EJEPLOS CONPARATIVOS ¢

Se realizd una serie de experimentos para establecer factores
que afeotan el cardeter y ol tipo de recubrimiento depositado so-
bre boratos de bario. Bn cada uno de estos experinentos 92 g. de
partfculas de metaborato birico sdlido (o 64 g de sesquiborato

bdrico) se suspendieron en 325 ml de azua, ¥ a cada uha de estas

suspensiones se agregaron entonces 8 g de sflice en forma de un
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silicato sédico liquide 4, y, en un caso (IV), silicato sddico 1{-

- s

quido B (teniendo una relacidn de Nag0 : 5i0p de 1 s 3,22), y,
en el caso del sesquiborato bdrico, 5,4 en luger de 8,0 de sfli-
ce en forma de silicato sddico 1fguido A.

Las mezclas se trataron luego adicionalmente como sigues

I.~- Se agitaron durante 2 horas a temperaturas de ambiente
y toda la mezecla se secé en un horno a 1059C.

II.-Se ggitaron durante 2 horas a temperatura de ambiente y
toda la mezcla se evapor6 hasta sequedad, calentando a 502C bajo

fow

une presidn subatmosférica. “ﬂ

III.-Se agitaron durante 2 horas a temperatura de ambibﬂ%é,
gse filtraron en un embudo tipo Buechner, se lavaron con agua y la
torta de fiitro himedo se secd a 1052C en un hormio.

IV.-Igual que en I, pero silicato sédico 1fquido B (Nay0 :
3.22 8102)se usé en lugar del silicato sédico 1{quido A.

V.~ Ia mezela se calentd bajo reflujo durante un perfodo de
2 horas y luego se evapord y se secd en un horno a 105¢C,

VI.-Igual que en I, pero se usaron 64 g de sesquiborato bd-
rico y 5,4 g de sflice en forma de silicato sdaico 1fquido 4.

El contenido de sodio de cada uno de estos productos y el
andlisis de cada uno de sus primeros extractos acuosos se incluyen
en la siguiente tabla:
experimento I 1T 111 IV \ Vi

andlisis del
primer extracto,

g por 100 ml
Bal 0,273 0,860 0,314 0,352 0,262 0,413
By04 0,140 0,220 0,161 0,167 0,156 0,296
810, 0,013 0,017 0,016 0,010 0,009 0,020
Na 0,036 0,056 0,004 0,026 0,048 0,061
pH 10,2 10,8 10,4 10,7 9,8 9,6

endlisis del
producto solido ponderal

Na 1,96 1,19 0,19 1,50 1,58 0,96

el
%
o
.
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s
i
:
&
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De los precedentes resultados se desprends que en ninguno
de estos experimentos se obtuve un producto que fuera resisten-
te a la extraccidn o lixiviacidn por agua y que careciera tanto
de metal alcalino que los produvctos que se describieron en los
ejemplos precedentes, y que el calentamiento y el lavado de las
partfculas son requisitos del presente procedimiento.

Los ejemplos 1 a 15 demuestran que un pigmento de metabo-
rato bdrico-sflice satisfactorio puede ser preparado usando
metaborato bdrico o compuestos que formen metaborato barico en
las condiciones gxperimentales usadas, como uno de los reactan-
tes, y como el ofro reactante cualguiera de varios compuestos
inorgénicos que contienen silicio. Bjemplos apropiados de estos
d1timos incluyen: silice amorfa, dcido silfcico, gel de silice,
suspensidn de s{lice coloidal, polvo de sflice coloidal, sili-
cato bdrico, y silicato sddico.

No se comprende exactamente porqué wn pigmento datisfac-
torio puede ser producido usando estos diferentes compuestos
inorgénicos que contienen eilicio, dado que sus propiedades,
particularmentg su solubilided, varien grandemente. Por ejemplo,
de estos compuestos el silicato sédico es muy soluble en agua,
mientrae que los demds son dificilmente solubles. Especifica-
mente, estos compuestos, excepto el silicato sbdico, som gene-
ralmente clasificados como ingolubles en agua; definidamente
menos que 1 parte en 100 partes de agua. Como otra diferencia,
los valores pH de soluciones acuosas de egtos compuestos varian,

segin se ilustra en la siguiente tabla:

compuesto pH
5102 amorfa 7;95v
dcido. silfcico 6,55
gel de sflice 7915
suspensidn de 5i0, coloidal 9,80

polvo de sflice coloidal 8,75
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silicato bdrico 11,10
solucidn de silicato s6divo,25,3% de Si0,

6,75% de Nag0 11,10

Los procedentes valores pH se determinaron con un extracto
proveniente de una mezcla que contenfa 10 g de una cantided de
cada material que contenfa 10 g de Si0, mezclados con 100 ml
de agua;

Si bien se ha descripto formas particulares de realiza-
cidn de la invencidn, se comprenderd, desde luego, que la in-
vencidn no se limita a las misms ya que se pueden efectuar
modificeaciones en ellas. Por ejemplo, se puede preparar un
producto satisfactorio usando tres partes de metaborato bdrico
por parte de silicato barico, en lugar de cantidades iguales
de estos dos componenteg, como indicsaio en el eje.aplo espe-
effico.

Tgualmente se pueden producir productos satisfactorios
mediante los métodos descriptos en los ejemplos 14 y 15,
haciendo variar las cantidades de los diversos componentes
usadas en dichos ejemplos. Otras modificaciones se les ocurri=-
rén a las personas practicas en la materia.

Por lo tanto, las reivindicaciones adjontas han de ampa-
rar todas aquellas modificaciones que estén comprendidas por
el verdadero espiritu y aloance de la invencidn.

NOTA
En resumen; la presente solicitud recaerd sobre las si-
guientes reivindicacioness:

18 ,-Un procedimiento para da produccién de wn pigmento
de metaborato barico recubierto con silice, en forma de part{-
culas, caracterizado porque el pigmento tiene un didmetro efec—
tivo inferior a 40 micrones, comprendiendo metaborato barico hi-

dratado 1igado por hidrdgeno con una silice polinerizada amorfa
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hidratada conteniendo tanto ligaduras Si-0=-Si como ligaduras
Si-~0H. |

28,-Un procedimiento para la produccidn de un pigmento
de metaborato bdrico recubierto con s{lice, en forma de part{-
culas, segin la reivindicacidn anterior, caracterizado porque
comprende metaborato bdrico hidretado ligado por hidrdgeno con
una sflice polimerizada amorfa hidratada contsniendo tanto li-
gaduras Si-0-5i como ligzdures Si-OH, en el cual el contenido
de Ba0, el contenido de By03, y el contenido de silice varia de

50 a 65 partes, 20 a 30 partes, y 3 a 20 partes, respectivamen-

te.

38,-Un procedimiento para la produccidn de wun pigmento de
metaborato bdrico recubierto con silice, en forma de particulas,;
segin las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque :
comprende metaborato bdrico hidratado ligado por hidrégeno con
wna sflice polimerizada amorfa hidratada conteniendo “anto li-
gaduras Si-0-Si como ligeduras Si-~O0H, en el cuval el contenido
de Ba0, el contenido de Bp03, y el contenido de sflice varfa
de 50 a 65 partes, 20 a 30 partes, y 3 a 20 partes, respectiva-
mente, caracterizado porque la solubilided de dicho plgmento
estd entre 0,1 y 0,3 partes por 100 partes de agua a 259C.

48 ,~Un procedimiento para la produccidn de un pigmento de
metaborato bdrico recubierto oon silice, en forma de partfculas,
gegin las reivindicaciones anteriores, caracterizado porque
cuando es extraido hasta saturseidn con agua a 252G, proporcions
un extracto que contiene entre un 0,05 y un C,20% de bario expre
sado como Bal, entre un 0,023 y un 0,091% de boro expresado
como By03, y por lo menos un 0,005% de sflice, siendo todos los
porcentajes ponderales.

58 ,.Un procedimiento para la produccidn de un pigmento de

metaborato bdrico rvecubierto con silice, en forma de particulas,
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segin las reivindicaciones anterlores, caracterizado porque com=

prende mezclar un compuesto inorgdnico que contiene silicio,ele~
gido de entre el grupo que consiste en sflice amorfa, deido sie
1{cico, gel de sflice, suspensidn de sflice coloidal, polvo de
sflice coloidal, y silicato bdrico, con partfculas de metabora-
to bdrico en un medio acuoso, dicho compuesto que contiene sili-
cio en una proporci6n calculada como sflice entre un 3 y 25% pon-
deral del metaborato barico, calentar la mezcla a una temperatu—
ra que varia de 75 a 2002C durante un periodo de tiempo suficien=-
te pera depogitar sobre las part{culas de metahorato de bario
una capa coherente consistente esepcialmente en s{lice amorfa
hidreteda que es permesble 8l agua, y seguldamente separar el
producto sélido en forma de partfculas del medio!acﬁoso, y se-
carlo.

68.-Un procedimiento para la produccidn de un pigmento de
metaborato barico recubierto con silice, en forma de particulas,
segin las'reivindicaciones anteriores, caracterizado porque el
compuesto inorgdnico que contiecne silicio es s{lice amorfa, §ci-
do silfcico, gel de silice, suspensidn de silice coloidal,polvo
de sflice coloidal y silicato de bario.

78 ,~UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRUDUCCION D& UN PIGLENTO IE
METABORATO BARICO RECUBIEATO CON SILICH,EN FORA DE PARTICULAS".-
Segﬁn se describe en la presente memoria que consta de

veintinueve hojas escritas a mdquina por una sola cara.

Medrid, 28 de agosto de-1.962
=sigr Plaza
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