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Este invento se refiere a la produccidn de
pigmentos, perticularmente a pigmentos de didxido de ti-
tanio que tienen un recubrimiento adherente a lag par-
ticulas de pigmento, y a composiciones de recubrinien-
t0 que incorporan dichos pigmentos.

De acuerdo con el presente invento, un nroce—
dimiento de producir didxido de titanio pigmentario,
que comprende depositar sobre particulas de didxido de
titanio, en una dispersidén acuosa, un recubrimiento de
béxido de silicio hidratado y wn dxido de aluminio hi=-
dratedo, siendo depositado el ultimo a partir de wua
solucidn acuosa de un aluminato de metal alcalino, sien-
do tales las proporciones de los 6xidos hidratados de-
positados aque después de la separacidn y el secado del
didxido de titanio iratado, el recubrimiento adherido
a las partficulas de didxido de titanio contiene el Sxi-~
do de silicio hidratado, expresado en forma de SiOQ,
en una centidad entre 60 y 904 en moles y el éxido de
aluminio hidratado, expresado en forma de Al503, en
una cantidad de 40 a 10% en moles del recubrimiento
total, y siendo tal la cantidad de dicho recubrimiento
que contiene de 9 a 15% en peso de Si0,, basado en el
peso de didxido de titanio no recubierto.

El presente invento incluye tawmbidn pigmen-
tos producidos por el procedimiento del pdrrafo inme-
diatamente precedente y composicioneg de recubrimien-
to, particularmente pinturas en emulsién acuosas, que
contienen las particulas de didxido de titanio recubier-
tas en calidad de pigmento.

El diébxido de titenio pigmentario del presen-
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te invento tendrd un tamafio medio de particulasghéﬁ¥;6
del margen dé 0,15 a 0,5 micras, particularmente en el
margen de 0,2 a 0,3 micras., Preferiblemente las perti-
culas deberdn contener de 90 a 99,5% en peso de rutilo
Ti0, con relacién al contenido totel de TiO,.

El procedimiento del presente invento implica
generalmente la deposicidn, sobre particulas de didxi-
do de titanio, de un recubrimiento que comprende un
éxido de aluminio hidrutado, el dWltimo de los cuales es
depogitado sobre ellas desde una solucidn acuosa de un
aluminio de metal alcalino. Las particulas de didxido
de titanio que han de ser tratadas de esta manera pue-
den ser preparadas por el procedimiento bien conocido
del "sulfato" que implica, dicho brevemente, tomar un
nineral que contiene didxido de titanio, disolver en
decido sulfurico, clarificar el liquido resultante, la
hidrélisis del liquido y la calcinacién del diéxido
de titenio precipitado. Subsiguientemente & la calci-
nacibn, el desarrollo de las propiedades de pigmento
implicen usualmente moler el didxido de titanio y re-
cubrir el pigmento molido para desarrollar las propie-
dades deseadas. En esta memoria, el didxido de titanio
que es recubierto vor el procedimiento del invento pue-
de ser el diéxido de titanio preparado después de la
etapa de molienda. El didxido de titanio preparado por
el procedimiento del "sulfato" puede estar en la forma
de anetasa o en la forma de rutilo, y preferiblemente
egtd en la forma de rutilo. Alternativamente el didxido
de titanio puede ser preparado por la oxidecidn en fase

vapor de wn tetrahalogenurc de titenio tal como tetra-
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clpruro de titanio, y cuando se utiliza esta forma de
diéxido de titanio, el producto estd predominantemente
en la forma de rutilo.

Usualmente, las particulas de didxido de +ita-
nio serdn de constitucidn normal pero, si se desea, se
puede utilizer un pigmento de didxido de titanio en 2l
cual sl menos algunas de las particulas de didxido de
titanio tengan una forma irregular, por ejemplo acicular,
es decir particulas de longitud y anchura diferentes.

Si se deses, la proporcion de longitud a anchura puede ser
hasta B8:1. Tales pigmentos aciculares pueden ser produ-
cidos afiadiendo al didxido de titanio, antes de la cal-
cinacidn, un mansntial de sodio y, si se desea, alvmina
o un silicato, o ambas cosas. El menantial de sodio pue-
de ser sulfato de sodio, carbonato de sodio o hidrdxido
de sodio, por ejemplo. Tipicamente, el manantial de so-
dio puede estar presente en una cantidad entre 0,5 y 2%
en peso, expresada en forma de Nazo, con relacidn al
didxido de titanio, y la alumina puede egtar presente

en wna cantidad hasta de 0,5% en peso del didxido de
titanio., ELl silicato puede reemplezar a la alimina si

se desea, o puede estar presente ademds de una cantidad
de elmina.Adicionalmente, puede estar presente un ma=—
nantial de radicales fosfato, tal como fosfato monoamé-
nico. ‘

Alternativamente se pueden preparar pigmentos
de didxido de titanio aciculares mezclando una suspen—
g8ién coloidal acuose de perticulas de siembra formedoras
de ndcleos de didxido de titanio con una solucién dci-

da de cloruro de titanio, calenbtando dicha mezcla para
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hidrolizar el cloruro de titanio alli presente, y pre=-
cipitendo el titanio en forma de didxido de titanio y,
después de separsr el didxido de titanio desde la nezcla
de reaccidn, calecinando el precipitado a una temperatu-
ra desde T0OO a 9009C para preparar didxido de titanio
acicular.

Los pigmentos de didxido de titanio acicular,
recubiertos de azcuerd: con el procedimiento del pre—
sente invento, tienen una opacidad sustancislmente ue-
jorada cuando se utilizan en composiciones de recu~
brimiento.

£l recubrimiento depositzdo de acuerdo con el
procedimiento del wresente invento es depositado usual-~
mente a partir de una solucidn que contiene un silicato
soluble en azua y un aluminato soluble en agua que dan
lugar a los 6éxidos de silicio y aluminio hidratados,
que son depositados sobre las particulas de pigmento.
Se puede emplear cualguier tipo de silicato soluble en
agua, aunque mss usuzlmente éste serd un silicéto de
metal alcalino tal como gilicato de sodio y el alumina-
to utilizado es un aluminato de metal alcalino *tal como
aluminato de sodio.

Bn trabzcjo, el didxido de titanio, en la for-
ma de una suspensidn o dispersidén acuosa obtenida de
las etapas de molienda e hidroclasificacién, tiene afia-
didos usualmente al wismo el silicato soluble y el alu~-
minato gsoluble en sgua., ¥l silicato y el aluminato pue-
den ser afiadidos conjuntamente a la suspengidn, o se-
paradamente en cualauier orden, pero preferiblemente el

aluminato soluble en agua es afiadido a la suspensién
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en primer lugar, seguido por el silicato. 51 se desea
el alumineto puede ser generado "in situ" en la suspen-
gidn de didxido de titanio, ¥y esto se puede efectuar
afiadiendo primeramente unaé sal soluble en agua de zZlu-
minio, tel como sulfato de aluminio, seguido por wm &l-
cali fuerte tal como hidrdéxido de sodio en una canﬁidéd
suficiente para elevar el pH hasta un valor no mencr

de 10 para formar el aluminato, y afisdiendo desvués un
silicato soluble en agua a la suspensidn. Alternativa-
mente, el élcali fuerte puede ser afiadido primerameate
geguido por la sal de aluminio soluble. El aluminato
puede ser afiadido, en forma de un £8lido o en forma

de una solucidn acuosa, a 1o suspensidn de didxido de +i-
tanio.

Después de 1= adicidn de los reaccionantes de
recubrimiento a la suspensidn de didxido de titacio,
ésta es agitada vigorosamente durante un periodo de al
menos media hore a una temperatura de usualmente apro-
ximadamente 402C. Después que la suspensidn, en mezcla
con los reaccionantes de recubrimiento, ha sido agitada
durante el periodo de tiempo requerido, se afiade un dei-
do mineral 2 la mezcla, usuelmente, para reducir el
pH hasta un valor de eproximadeamente 4 a 6, lo cual ase-

gura que el pigmento final envasado tendrd un pH de 7

2 8,5. Despuds de la adicidén del dcido mineral, que pue-

de ser, por ejemplo, dcido sulfirico, l& mezcla es agita—
da usualmente durante un periddo de tiempo adicionel,
preferiblemente no menor de media hora y usualmente a
una temperatura bastante muyor que lz empleada durante

el tratamiento de suspensidn de pigmento con la solucidn
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mixta de silicato y aluminato. Convenientemente, 15%
temperatura que es mentenida durante el tratamicnto con
el dcido minersl puede ser de aproximadamente 502C v
ésta puede ser mantenida por utilizacidn de vapor gde
azua o de serpentines de caldeo.
Lgs cantidades de silicatos y aluminatog so-
lubles en agua ailadidos 2 lo suspensidn de pigmentor
son tales que dan la composicidn de recubrimiento decea-—
da, en la cantidad deseads sobre el pigmento.
Tal como se ha indicado anteriormente, la

préctica convencional consiste en moler el didxide e
titanio calcinado antes del recubrimiento. Esto se puede
efectuar en la presencia de sgente dispersante que pue-
de ser un silicate soluble en agua, por ejemplo un si- .
licato de metal alcalino, y si se emplea dicho silica-
t0 como agente dispersante antes del recubrimiento de
las particulas de didxido de titanio de acuerdo con el
presente invento, entonces le cantidad de silicato em—
pleado como agente dispersante durante la etapé de mo-
lienda deberd ser congiderada que es silicato de recu-
brimiento para los fines del presente invento, y corres—;
pondientemente se puede efectuar el ajuste de lz canti-
dad de silicato afiadido como reaccionante del recubri-
miento, durante el subsiguiente procediminto de recu~-
brimiento.

| Al completarse la etapa de recubrimiento, las
particulas de pigmento, que tienen el recubrimiento adhe-
rido de 6xido de silicio hidratado y de éxido de alumi-
nio hidratado, son filtradas desde la suspensidén acuosa

vy son secadas. Si es necesario, se puede afladir un agente
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floculante a la suspensidn ecuosa antes de la filtra-
cidn, siendo un agente tiplco el sulfato de magnesio
en una cantidad hasta de 0,25% en peso expresada en
forma de }g0, basada en el contenido de Ti0,. Las par-
ticulag de pigmento recubiertas pueden ser sometidas
entonces a un procedimiento de molienda adicional, por
ejemplo en un molino con energia de fluldo y esto ge
vuede efectuar una o dos veces segun las propiedades
particulares deseadas para el pigmento final. Ademds,
egta molienda se puede efectuar en la presencia de un
reaccionante orgdnico que tiene la propiedad de confe-
rir al pigmento una humectabilidad aumentada con agua,
y reaccionantes tipicos para este fin son polioles,
tales como pentaeritrita y alcanolaminas, tales como
trietanolamina.

E]l pigmento producido de acuerdo con el pro-
cedimiento del presente invento es particularmente apro-
piado pera utilizar en la fabricacidn de composiciones
de recubrimiento, particulsrmente de pinturas en emul- |
8idn acuosas, por ejemplo las que contienen una con-~
centracidn en volumen de pigmento dentro del margen de
35 a 80%. La utilizacidén del pigmento en unsa concentra-
c¢ibén en volumen de pigmento tan alta confiere a la pin-~
tura en emulsidn acuosa resultante un rendimiento mejo-
rado, comparado con los pigmentos convencionales de dié-
xido de titanio. Zl zglutinante empleado en las pinturas
en emulsidén puede ser cualquiera de los aglutinentes
convencionales formadores de pelicula, tales como poli-
meros de dsteres vinilicos de dcidos monocarboxilicos

alifdticos que tienen 2 a 8 dtomos de carbono, tales
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como acetat: Qe vinilo; polimeros de ésteres de alcohi-
lo de 4cidos acrilicos o metacrilicos que contienen 1

a 10 4tomos de oarbono en el grupo alcohilo, tales co-
mo acrilutos o metacrilatos de metilo, etilo, propiib;
o butilo; polimeros o copolimeros de acrilonitrilo; -po-
limeros o copolimeros de cloruro de vinilideno; poiime-
ros estireno o butadieno o copolimeros de estas sustan—
ciag; copolimeros de estireno o butadieno y diédsteres
de los dcidos maléico o fumdrico, o terpolimeros de és-
teres vinilicos de 4cidos monocarboxilicos con acrila-—
tos de alcohilo o metacrilatos de alcohilo y un 4cido
monocarboxilico insaturado, tal como un copolimero de
acetato de vinilo, metacrileto de metilo y dcido acri-
lico.

E1l pigmento recubierto de acuerdo con el pre- |
sente invento también puede ser utilizado en la fabrica-
cién de pinturas "mates" y pinturas oleoresinosas.

Los pigmentos recubiertos tbienen un poder cu-
briente w opacidad y un poder tintdéreo muy altés, ¥y une
reactividad wuy baja con el medio de pintura, particu~
larmente en pinturas en emulsidn acuosas 1o cugl asegu-
ra un grado muy bajo de espesamiento de la pintura sl
reposar.

El invento estd ilustrado en los siguientes

ejenmplos:

Ejemplo 1.- Se prepard una suspensién de didxi-
do de titanio rutilo calcinado que contenia 700 g por li=-

tro de titanio, ¥y siliceato de g0dio en una cantidad -
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licio basado en el peso de didéxido de titanio. La sus-

pensidn fue molida en un molino de srena durante 60 mi-
nutos y, después de moler, fue diluida de manera que
contenia 249 g por litro de didxido de titanio.

Dos muestras separadas de tres litros de la
sugpensidn fueron colocadss en recipientes de mezmcla
separados equipados con agitadores y medios para calenhar
las suspensiones hasta una temperatura de 40¢C. 4 uno
de esthos recipientes que contenian 3 litros de susnen—
8idn, se afiadieron 28,5 ml de una solucidn que contenia
459 g por litro de aluminzto de sodio el mismo %iempo
que se agitaba vigorosamente, seguido por 691 ml de una
soluciébn que contenfa 100 g por litro de silicato de
80dio. Lu mezcla fue agitada durante media hora al wmis-
mo tiempo que se mantenia lc temperatura en 402C y des-
pués se elevd la temperatura hasta 50°C y se afiadieron
190 ml de deido sulfirico (al 10%). Esto redujo el pH
de la mezcla hasta 5,2 y se continué la egitacidén a
esta temperatura superior durante media hora adicional.
Esta suspensidn de pigmento(d) tratuda fue filtrada des-
pués y el pigmento fue lavado. El pisumento lavado fue
tratudo entonces con trietanolamina en una cantidad de
0,3% en peso basado en el peso de didxido de titanio.

La segunda muestra de 3 litros fue tratada de
maners similar pero empleando 33,5 ml de-la solucién de
aluminato de sodio, 817 ml de la solueidn de silicato de
sodio y 320 ml del dcido sulfurico, para dur una sugpen—
sién de pigmento (B). Esta fue entonces filtrada,lavada

vy tratada con la trietanclaming.
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Los dos pirmentos A y B as{ obhenidos fueron
entonces secados y molides en un molino con energia de
fluido.

El pigmento A tenia un recubrimiento gue con~

5 sistia en un déxido de silicio hidratado y en un dxido
de aluminio hidratado y la cantidad de éxido de silicio
hidratado, expresada en forma de 5i0p, era de g9, 25%
en peso ¥y la cantidad de dxido de aluminio hidratada,
expresada en forma de Al,03 era de 1,75, ambas basadas
10 en el peso de didxido de titanioc.

Bl pigmento B también tenia un recubrimisnto
de un dxido de silicio hidratado y de un dxido de alumi-
nio hidratado, l& cantidad de dxido de silicio hidra-
tado, expresado en forma de 5i0,, era de 10,94% en peso

15 y la cantidad de d6xido de aluminio hidratado, expresa-
da en forma de A1203, era de 2,06% en pego, estando ba~
gsadag ambas en el peso de didxido de titanio.

Cada pigmento A y B tratado fue utilizado

para preparar pinturas en emulsidn superblancas de

20 acuerdo con lasgs siguienies formulaciones:
/_en peso
Pigmento & & B 30,0
Carbonato de Calcio 5:4
Silicato de Aluminio 2,7
25 Hexametafosgfato de sodio
(solucidén al 5%) 351
Hidroetilcelulosa (solucidn al 3%) 12,7
Agua 18,9
Acetato de butil carbitol 0,3
Agente de conservacidén de
fenilmercurio 0,1
30 Late de copolimero de acetato de
vinilo y acrilico (55% de sdlidos) 26,8
- 11 -
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La pintura preperada benfa una concentracidn
en volumen de pigmento de 48% y un contenido de sélidos
de 53%. Ia pintura tenia un acabado blanco puro y
un alto gradoe de brillo. La utilizacidn del pigmento
A o B hace posible que se preparen pinfuras de acuexrdo
con la anterior formulacidn que tengan un mayor grado
de opacidad y una menor reactividad gue las pintures
preparadas utilizendo el didéxido de titanio aue tenia
un recubrimiento convencional, basado en el didxido
de titenio, un dxido de aluminio hidratado y un éxidc

de silicio hidratado.

Ejemplo 2.~ Se prepard una suspensidn de
didxido de titenio rutilo calcinado que contenfa 700 g
por litro de didxido de titanio y silicato de sodio en
une centidad equivelente & la que contenia 1% de
didxido de silicio basado en el peso de didxido de ti-
tanio. Ta guspensidén fue molida en un molino de arens
durante 60 minutos y, después de moler, fue dilufda
de manera que contenia 241,8 g por litro de didxido de
titanio.

Dos muestras separadas de 3 litros de la
suspensidén fueron colocadas en recipientes de mezela
separados equipados con agitadores y medios para calen-
tar las suspensiones hasta una temperstura de 402C. A
uno de estos recipientes que contenian 3 litros de
suspensidn se afiadieron 78,8 ml de una solucidn que

contenia 460 g por litro de aluminato de sodio, al mismo
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de una solucién que contenia 100 g por litro de silicato

de sodio. La mezcla fue agitada durante media hora al
mismo tiempo que se mantenia ls= temperatura a 4020 y
despuds se elevé le temperatura hasta 509C y se afiadie-
ron 380 ml de doido sulfdrico (al 10%). Esto redujo

el pH de la mezcle haste 5,0 y se continud la agitecidn
a8 esta temperatura superior durante una media hora
adicional. Esta suspensidn de pigmento (C) tratado,

fue despuds filtrada y el pigmento fue lavado.

La segunda muestra de 3 litros fue tratada

de menera similer pero empleando 94,6 ml de la solucidn
de aluminato de sodio, 871 ml de la solucidn de gilicato
de sodio y 440 ml del dcido sulfurico, para dar wna ;
suspensidén de pigmento (D). Esta fue después filtrade y
lavada.

Los dos pigmentos C y D asi obtenidos fueron
después secados y molidos en un molino con energia de
fluido.

El pigmento C tenia un recubrimiento que con=-
sigtia en un dxido de silicio hidratado y en un dxido
de aluminio hidrutado, y la cantidad de dxido de sili-
cio hidratado, expresada en forma de 8iO,, era de 10,0%
en peso y la cantidad de 6xido de aluminio hidratado,
expresada en forma de A1203, era de 5,0% en peso, ambag
bagsadas en el peso de didxido de titanio.

El pigmento D también teniz un recubrimiento
de un 6xido de silico hidratado y un déxido de aluminio
hidratado, siendo la cantidad de d6xido de silicio

hidratedo, expresada en forma de Si0,, de 12,0% en peso,

- 13 -



10

115

20

25

22.3.1968

y siendo la cantidad de éxido de aluminio hidratado,
expresada en forma de Al,053, de 6,0% en peso, estando
basadas ambas en el peso de didxido de +titanio.

Cada pigmento C y D tratado fue whtiligzado
para preparar pinturas en emulsidn superblancas de acuer-
do con la formulacidn dada en el Ejemplo 1.

Las pinturas preparadas tenian propiedades muy

gimilares a las del Ejemplo 1.

Ejemplo 3,— Un pigmento de didxido de titaaioc
que habia sido prepsrado afiadiende a un didxido de
titanio no caleinado 0,9% en peso de sulfato de sodio,

expresado en forma de Na,0, 0,5% en peso de A1203 y

" 0,2% en peso de fosfato monoaménico, expresado en forma

de P205. El pigmento fue calcinado a una temperatura

entre 850 y 9502C para dar un pigmento que tenia un
contenido de rutilo de &l menos 95% en peso expresado
sobre el Ti0, total y que tenia particulas que eran aci-~
culares.

El pigmento acicular asi preparado fue recubier-
to por el procedimiento que se describe para el pigmento
C del Ejemplo 2, de menera que tenia un recubrimiento
que consistia en un 6xido de silicio hidratado en una
cantidad de 10% en peso expresada en forma de 5i0,, ¥

un éxido de aluminio hidratado, expresado en Forma de

' A1203, de 5% en peso, ambas basadas en el peso de didxido

de titanio no recubierto.

Se prepard una solucidn de base pare molienda

- 14 -



mezclando los siguientes componentes hasta gue se obtuvo

una solucidén homogénea:

Cantidades
en_framos
Agua 3.154
5 Solucidn al 5% de polimetafosfato -
de sodio 1.120
5% de una solucidn de un disper—
sante de poliacrilato 1.000
2,5% de una solucidén de un espe-
sador de hidroximetilcelulosa 2.85€
Acetato de butil cellosolve 98
1C Solucidén de amoniaco al 10% 140
Fungicida fenilmercirico 14

Los porcentajes de soluclones estdn expresudns |
todos en porcentajes de peso a peso.
122,5 g de la solucidn homogdénea asi obtenida
15 fueron agitados con 61 g de talco gue tenia un tamaiio
de particulas de 20 micras ¥ 75 g de pigmento acicular.
La mezcla asi obtenida fue molida en un gitador'de alta
velocidad durante 5 minutos para former una base de mo-
lienda.
20 77,5 g de unc enmulsidn acuosa de un latex
de copolimero de acetato de winilo y acrilico que conte-
nia 54% de sdlidos, Ffueron mezclados con 207,5 g de la
- bage de molienda y la mezcla fue agitada hasta resultar
homogénern. La pintura resultante era una pintura blanca
25 ~ que contenia una concentracidn en volumen de pigmento
de 47%, que podia ser tefiida cuando se requiriese.

Las necesidades de agua del pigmento acicular

22-3-1968 - 15 -
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recubierto y del pigmento C del Ejemplo 2 fueron deter-
minadas y comparadas con un pigmento de didxido de
titanio rutilo convencional en calidad de testigo, que
tenia un recubrimiento de un dxido de Hitanio hidratzdo
en una centidad de 2% expresada en forme de Ti02, un,
Sxido de sluminio hidretado en una centidad de 3% expre~
sada en forma de A1203 ¥y wn dxido de silicio hidretade
en una centidad de 15 expresads en forma de $1C,. El
6xido de titanio hidretaedo y el 6xido de aluminio hidra-
tado fueron depositados conjuntemente sobre el plimento

testigo & pertir de une solucidn mixta de sulfato de

. titenilo y sulfato de aluminio. Los resultados estédn mos-

trodos sezuidamente:

Necesidudes de agua

Punto de Punto de

bola fluides
Pigmento acicular 76—82 86-90
Pigmento C 47 57
Testigo 29 34

Los resultados muestran claramente lo mejora
obtenida utilizondo el procedimiento del presente in-
vento y la mejora adicional obtenida utilizando un
pismento de didxido de titanio acicular.

Bsta solicitud que corresponde a.la presentada
en Grazn Bretaiia, el dia 10 de lierzo de 1967, bajo el ne
11379/67 prov., se acoge a los beneficios del srticulo 51

del vigente Estatuto sobre lropiedud Industrial.
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- NOTA -

Los puntos de invencidn propia y nueva cue se
presentan vora que sezn objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invenoidn en Espefia por veinte aiios son log si-

suientes:

1.~ Un procedimiento de producir didxido de

titanio pigmentario uue comprende depositor, sobre parti-
culas de didxido de +itanio en uns dispersidn acuosa, uu
recubrimiento de un éxido de silicio hidratado y un dxido
de aluminio hidrztado, siendo depositado el WUltimo desde
una solucidn acuosa de wn zluminato de metal alcalinc,
siendo tales las proporciones de los 6xidos hidratados
depositados que despuds de la separacidn y secado del
diéxido de titanio tratzdo, el recubrimiento adherido
8 las particulzs de didxido de *itanio contiene el dxido
de silicio hidratado, expresado en forma de SiOé, en una
cantidad de 60 & 90k en moles y el dxido de aluminio
hidretado, expresado en forma de A1203, en una canti-
dad entre 40 y 10% en moles del recubrimiento total,
¥ siendo tal la cantidad de dicho recubrimiento aue
contiene de 9 a 15% eu peso de 510, basado en el peso de
didéxido de *itanio no recubierto. '

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi=~
cacidn 1, en uue el didxido de titanio tiene un tamafio
medio de particulas dentro del mergen de 0,2 micras a

0,3 micras.



10

15

20

25

30

22.3.1968

3.~ Un procedimiento de acwerdo con las rei-
vindicaciones 1 6 2, en que el didxido de titanio con-
tiene de 90 a 99,5% en peso de T102 rutilo con relacidn
al contenido total de TiOz.

4.- Un procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindiceciones precedentes, en que el
recubrimiento es depositado sobre el didxido de titanio
a partir de una solucidn que contiene un silicato solu-
ble en agva y un aluminato soluble en agua.

5.~ Un procedimiento de acuerdo con las rei-
vindicacidn 4, en que- el silicato soluble en agua es un
gilicato de metal alcalino.

6.- Un procedimiento de acuerdo con lag rei~
vindicaciones 4 6 5, en gue el a2luminato es un alumiretn
de metal alcalino.

Te= Un procedimiento de acuerdo con una cual-

cuiers de las reivindicsciones precedentes, en que el

didxido de titanio gue ha de ser recublerto estd en la

forma de una suspensidn o dispersidn acuosa a la que se
afiade el silicato soluble en agua y el aluninato soluble
en ague.

8.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 7, en que el gsilicato soluble en ague y el
aluminato soluble en agua son atiadidos conjuniamente a2 la
suspensidn.

9.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidn 7, en que el siliceto soluble en agua y el alu-
minato soluble en agua son afiadidos separadamente o la
suspensidn.

10.- Un procedimiento de acuerdo con una cual-

- 18 -~



quiera de las reivindiecaciones 7, 8 6 9, en que el
gllicato soluble en agua y el aluminato soluble en agua
son afladidos & la suspensidn en forme de una solucidn o
soluciones acuogeas.

5 11+~ Un procedimiento de acuerdo con una cﬁal-
quiera de las reivindicuciones 7 2 9, en que el alumi-
neto soluble en agua es viiaiido a la suspensidén en
forma de un sélido nara former una golucidn de dicho alu-
minato en dicha susnensidn.

10 12.~ Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidn 7, en que dicho aluminato soluble en agua
es generado "in gitu" en dicha suspensidn ailadiendo a
dicha suspensidn una sal soluble en agua de zluminio
y un dlcali fuerte pars elevar ¢l pH hasta un valor no °

15 menor de 10 para formar el aluminato deseado.

13.- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicecidn 12, en que un silicato soluble es afiadido
a la suspensidn despuds de la generacidn "in situ" de
dicho aluminato.

20 14~ Un procedimiento de acuerdo con una cual=-
guiera de las reivindicaciones precedentes, en que el
didxido de titanio es agitado vigorosamente en la pre-
sencia de los reaccionantes de recubrimiento durente un
periodo de =l menos 30 minutos.

25 15.~ Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidén 14, en que el dcido mineral es afiadido a
la suspensidn agitada en una csntidad suficiente para
reducir el pH de la suspensidén hasta un valor de entre
4y 6.

30 16.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
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dicacidn 15, en que la suspensibn es agitada vigorosazmente

durante un periodo de al menos 30 minutos después de la
adicién del dcido mineral.

17.= Un procedimiento de acuerdo con una
cualguiera de las relvindicaciones precedentes en que
el didxido de titanio, antes del recubrimiento, es molido
en la presencia de un agente dlspersante.

18 .- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidn 17, en que el agente dispersante es un sili-
cato gsoluble en agua.

19.~ Un procedimiento de acuerdo con una
cualguwiera de lag reivindicaciones precedentes, en que
al menos algunas de lzs particulas de didxido de titanio
que han de ser recublertas son aciculares.

20.- Un orocedimientoc de acuerdo con la rei-
vindicacidén 19, en aue las psrticulas que son aciculeres
tienen una proporcidn de longitud a anchura hasta de
B:1.

21.- Un procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de les reivindicaciones precedentes, en que las
perticulas de didxido de titanio recubiertes son separa-
das y secadas.

22.~ Un procedimiento de producir didxido de
titanio pigmentario.

Tal y como se ha descrito en la memoria gque an—
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tecede, representado en el dibujo gue se acompafia y para
los fines que ge han egpecificado.

La presentie memoria consta de veintiuna hojas
escritas a mdquina por unz cola cara.

5 Madrid, 2 6 ¥R $88

P.A.
Albofid 4o Elzamss
b
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