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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento ge refiere a un nuevo procedimiento
para la produccidn de revestimientos de didxido de titanio
y en particular a la produccidén de pigmentos nacarinos mejo-

rados.

Se conocen varios métodog pars aplicar revestimien-
tos de didxido_de titanio a diversas_superficies, como, por
ejemplo, la hidrélisis de peliculas de tetracloruro de tita-
nio por medic de vapor de agua; la hidrdlisis de capas de
dater de dcido titdnico o soluciones respectivas en disolven
tes orgdnicos; o la evaporacidn de titanio metdlico sobre la
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guperficie y oxidacidn consccutiva, Segin el método utiliza-
do, los revestimientos sirven para modificar las propledades
dpticas de los articulos revestidos, por cjemplo al cambiar
el poder de reflexidn o al producir colorcs de interferencia;
¥y asimismo sivven para obtencr revestimientos resistentes ;:;
o0 producir capas intormodins con el fin de que se pueda apL;
car otros revestimiontos con mayor adhercncia. La base
revastida puode scr cualquier substancia, como, por ejemplo,
vidrio, metalos o pldsticos,

Se han producido ofros revestimientos que pueden
quitarse mecénicamente de las superficies revestidas, para .
obtencr de esta mancra pigmentos de didxido_de titanio, en
forma de escamas, que tiene.propiedades iridiscentes, Tam-
bién se ha propuecto combinar las propiecdades pigmentarias
de las escgmas dc mics on particulas finag con las propie-
dades del didxldo go titanio y precipitar el pigmento sobre
1a mica. Un método para_la produccidén de tales pigmentos
de mica revestidos con didxido de titanio se describe en la
patente nor%camsricana Ne 3,087,828, relativa a composicio~
nes nacarinas de pigmento. Segin este método, escamas de
mica finamente givididas, en suspensidn acupsa, se revisten
con un hidrato de didxido de titanio por hidrélisis de una
solucidn sulfirica diluida de sulfato de Sxido de titanio
(IV), a temperatura de ebullicidn.
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No es posible obtencr, con los métodos conocidos
entes, rovestimientos de didxido de titanio_muy uniformes
¥ con espesor de la capa exactamente definido, Asi pues,
tan solo se obtiencn pigmentos iridiscentes con pdlidos
colores de interfercncia. EL espcsor muy uniforme y definido,
junto con grandes difercncias en los ¥ndices de refraccidn, .

son factores decilsivos para la intensidad del color y ol

brillo o lustre. Unicamente los métodos que se realizan por =

la via de la fase gascosa dan buenos resultados; pero téenica~-

mente son dificiles y econdmicamente no resultan atractivos.

Objeto principal de este invento es por lo tanto
proporeionar un procedimiento nuevo y mejorado para la produc-
cldén de revéstimientos de didxido de titanio,

B Otro objeto es proporcionar nuevas composiciones

de revestimiento para depositar dioxido de titanio en espesor
muy uniforme y definido. Otro objeto todavia es proporcionar
pigmentos nacarinos mejorados y un método mejorado para prepa-

rarlos,

Con el ulterior estudio de la descripeidn y de lag
reivindicaciones, resultarin evidentes otros objetos y venta~

Jas de este invento,

Dichos objetos se logran por el_dcscubrimiento de que
la hidrdlisis de soluciones dcidoaouosas diluidas de sal de
titanio conduce, en condiciones perfectamente especificas y
minuciosamente mantenidas, a revestimientos muy uniformes de

)
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hidratos de didxido de titanio sobre una dmplia variedad

de superficies.

Es esencial que gse evite el exceso de sal de
titanio, El método de revestimiento segin este invento
elimina el suminisiro excesivo de sal de titanio e impide
casi por completo que lag particulas librea de didxido de
titanio hidratado que no se adhieren a la superficie de mica
se_hallen presentes en la suspengidén, En vez de_eso, el didw
xido de titanio hldratado formp exclusivomente depdsitos ho-
mogéneos y amorfos de_espesor de capa igual y uniforme sobre
la guperficie que_ha de revestirse, Este objeto se congigue
afiadiendo por unidad de tiempo unicamente la _cantidad de sal
de titanio para hidrélisis requerida por la depositacién uni-

forme de la capa de TiO, hidratado y _absorbida por la super-

ficle_de mica disponibl§ por unidad de tiempo. E1l pigmento
acabado no contiene por lo tunto particulas de didxido de
titanlo hidratado que no se adhieran o la superficie de mi-~
ca. Por el contrario, estd constituido exclusivamente por_
plaguitas_(de preferencia, plagquitas_de mica) revestidas de
una capa 1isa y uniforme de didxido de titanio hidratado.
Esta capa homogénea no contiene particulas groseras de T102
hidratado ni estdn depositadas sobre su superficie particu-
las groseras de T192 hidratado. Estas ultimas aglomeracio-
nes no homogéneas de didxido dg titanio hidratado reduci-

rian el lustre y mermarian el desarrollo uniforme de los co-



lores de interferencia de lo misma manera que el Ti02 hidra-
tado no depositado. El pigmento revestido resultante tiene
una superficie que corresponde de maners Sptima a la super-
ficie lisa que ha de revestirse, por ejemplo plaquitas de o

5. mica,

. Este efecto se logra en grado dptimo efectuando_la
hidrolisis a temperatura completamente constante y con indiw-
ces de pH congtantes, El pH congtante de¢ mantiene por adicidr
de una substancia bdsica, de preferencia una solucidn de

10 hidréxido de metal .alecalino, como por ejemplo NaOH,

Una de las caracteristicas peculiares y mgs impor-
tantes dc cste invento es el regimen de carga de la sal de
titanio en moles por minuto y por metro cuadrado de superfi-~
cie que ha de rcveslirse. El procedimiento de este invento
15, evita el uso de una fase gaseosa, lo mismo que la utilizacién
de dispositivog mecdnicos complicados. Segin este invento,
no se emploan disolventos orgdnicos ni substancias inorgéni-
cas corrosivas, sino que el método sc lleva a cabo simple~
mente en medio acuoso debilmente 4eido, con la que ya no resul
20. ta necesario emplear para el rccipiente un material especial—

mente elegldo por la resistencia a corrosidn, de uwna parte,
ni utilizer medidas de seguridad a causa de la inflamabili-

dad de los disolventés organicos, de otra,

-

Revestimicntos de didxido de titanio con las
25, oxcelentes propicdades que se desean puoden producirse unica-

mente si se relacionan ajustadamente durante el proceso de



i
-

10.

15.

20,

25,

= 6= . Sﬁwie‘
t‘"mtfl{‘

fabricacidn toda wna serie de factores. Por lo tanto, un
agpecto de este invento reside en lo estricta correlacidn . *
de lag varladbles del procedimiento, lo gque, a su vez, condu—

ce a productos finales dc¢ una excelencla inesperada, R

El procedimientc gue da tan cxcelentes propledades
conglste en afladir = una suspension acnosa de materiales qﬁe
han de revestirse, suspensiodn que tienc una temperatura dé
50 a 1002C aproximadamente y un pH entre 0,5 a 5,0, una
primera corriente de una solucidn acuosa 0,001 a 5 molar
de una sal de titanio que contiene deido libre correspondien—
te a una normalidad dc 0,002 a 3 y, al mismo tiempo una ba-
se acuosa 1 2 10 normal de metal alcalino o hidrdxido amo-
nico o amoniaco gaseoso, El regimen de carga de la base ge
mantiene de modo que sea justamente capaz de neutralizar el
dcido contenido en la solucidn de sal de titanio, asi como
el dcido producido durante la reaccidn. Bl reginmen de carga
de la sal dc titanio se mantiene en el orden de magnitud
de 0,01 a 20. 10~ moles aproximadamente de sal de titanio

por minuto y por metro cuadrado de superficic que ha de reves
tirse.

De acuerdo con el invento, la hidrdlisis se reali-
Zg en soluciones acuosas, a temperaturs entre 50 y 1002C
¥ preferentemcnte entre 70 y 8020, En este hidrdlisis debe
tenerse cuidado de que la cantidad do szl de titanio (o res-
Pectivamente la cantidad de hidrato de didxido de titanio
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producido de aquella) que se alimente durante cierta unidad

de tiempo sea conmensurada con la superficie que ha de reves
tirse, cs dceir, que sea en esencia completamente absorhbida
por la superfizie y no permunezca en suspension lidbre en el
1iguido de rcaccidn. Cuando se emplea una sal de titanio.‘“
con valenci. inferior a IV (como lue salcs de titanio ITI),

es necesario efectuar el procedimiento con el uso simultd- -

neo de un ag:nve oxilsnte.

De conveniencia, la hidrdlisis se efectua de modo
que los articulos de las substancias que han de revestirse -
se introduzcan en el sgua de modo que formen ung suspensidn
0, en el caso de los articulos, estén suspendidos desde
arriba. Despuds de cglentar la suspensidn hasta la tempcra~
turs necesaria (unocs 50 a 10092C), se alimenta una solucidn
acuosa dilulda, 0,001 a 5 molar, de sal de titanio, con agi-
tacidn y preferentemcnie por debajo del nivel del 1lfquido,
De prefercneis, la concentracidn molar se halla entre 0,2
¥ 2. Lias coluciones salinas dienen un contenido de geido
libre que correspornde o wia normalidod de 0,002 a 3, y pro-
ferentemente de 0,2 a 2,0, Al mismo tiempo, sc alimenta
a la suspensidn unc base acuoso diluids o amoniaco gaseogo,
Esta base es nccesaria para neutralizar tanto el decido con-
tenido en la solucidn de sal de titanio como el dcido que

se produce continuamente durante la hidrdlisis.

La solucidn de sal de titanio, asi como la base,
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se alimentan preferentemente por medio de dispositivos medi~-
dores apropiandos. Los dispositivos me:idores apropiados

incluyren, por ¢jemplo, bombas proporcionantes y rotdmetros.

Cuando ge usan soluciones de sal de titanio triva—
lente, se requiere complementariamente una oxidacidn., Tl
agente oxidante preferido es el oxigzeno, mds pariicularmente
en forma de alre, y la cantidad necesarin se toma del aire
en la interfaz aire/liquido, de preferencia sometiendo sim—
plementc la suspensidn a agitacidn intensa. También es po=-
sible hacer burbujear una corrientc dc aire a través del
liguido de la suspensidn. Sales de titanio trivalente
apropiadas son las solubles e asua (es decir, a 1o menog
en solucidn deidoacuosa), de prefercncia las de 4cidos Fuoi-
tes y particularmente el cleruro, el bromuro o el sulfato
de titanio trivalente. Salos de titaalo tetravalente apro-
piadas son el eloruro ¢ el bromuro o ¢l sulfato de titanilo.
La porcidn anidnica de las sales carcce pricticamente dc im-
portancia.

Comc basc acuosa, son particularmente dtiles las
soluciones de hidrdxido de metal alealino y se prefieren en
especial las de hidrdéxido sédico o hidrdxido potdsico o amo-
nico ., 5S¢ usan apropiadamente goluciones de 1ls base 0,025
a 10 normalcs, y preferentemente 1 a 10 normales. DLa cantidad
de basc diluida que s¢ alimenta por unidad de tiempo pucde

variarse dentro de limitos estrictos sin suscitar productos
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gsecundarios induseados. Se ha descubierto que los indices
de pH en el int:rvalo dc 0,5 a 5,0, y particularmente
entre 1,5 y 2,5, son perticularmente aptos para la produce

cidn de bucnos revestimientos,

Para mantener este Indice pH, se pueden afiadir .
sustancias de tampdn, si descado. Sc¢ pueden aplicar, todas
las sustancics de tampdn usualmente empleadnas para este re-
cinto pH, como tampdnes de fosfato, acetato, citrato o g1i7!

eocolo,

Segun el procedimiento de este invento, es pues
posible suministrar a las superficies que han de revestirse
tan solo la sal de titanio suficicnte por unidad de tiempo
para que todo el hidrdxido de titanio o hidrato de didxido
de titanio pueda depositarse en la superficic sin que se

produzcan productos secundarios méviles en la suspensién.,

Bs obvio que +wvariando la concentracidn de la
solucién cmpleada de sal de titanio o del regimen de ali-
mentacidn se cfectus a la otra variable y que ambas varia-
bles afcetan en cicrto girado a la proporeldn requerida de
didxido dc titanic o de didxido de titunio hidratado para
gaturar lua superficic del material de base,

Las cantidades de sal de titanio que se usan por

G ¢
minuto son del orden de 0,01 a 20 x 10™° moles de sal de

titanio por metro cuadradc de superficic que ha de reves-
tirsec,

La reaccidn puede variarse ampliamente respecto
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al tiempo scgir la solucidn de scl de fitanio sue se use

¥ los materiales gue hayan de revestirse. Como es 1égico,
log cantidodes cuplosdas puclen doscmpefiar bambidn un papel
importanie, Por ejomplo, c¢o susible obtener wn revesti-
mlcento gobre oinrbos sonortcs al cnbo de 1 o~ 4 horag apro-
ximadumonte (por .jompls, eun el covo de sulfato de bario),
mientras que se necesitan perivdos eonsiderablemente mds .
largos (haste de varios dias) en el caso de otros materia~
les de soporite. _

Segin el procedimiento de este invento se producen
revestinicntos de didxido dc titanio hidratade, Estos reves-
timientos se deshidratan total o parcialmente con solo dejar—
los reposar al aire o mediunte sceado forsado. Cuanto mds
altas sean las tcmperaturas wuc sc elijan para la opcracidn
do sccado (por ejemplo, cuanto se rovienen los materiales
revestidos), tanto menos aoua se halla en el revestimicnto
¥y tanto mds aparccen em ¢l diagrama dc raycz X las lineas dc
angtasia. 31 ol secade sc¢ cfoctun a temperaturas elcvadas,
pueden obscrvarsce ademds las lincaes del rutilo e¢n el diagro=
mg, de rayos X.

En virtud de este invenbo pueden rcvestirse con
capas de didxido de titanio o de didxido dc titanio hidra-
tadc los mas diversos materiszles, en las formas mds varia-
das. DLas substancias que han de rcvestlrsc, sin embargo
no deben disolverse ni descomponcrse oon facilidad en el
medio de suspensidn debilmente deido a temperaturas de unos
50 a unos 1002C, Apartc de la desaparicidn de la supcrficic
que se ha de revestir,; el desprendimientc de iones extrafios

0 moldculas extrafias cn ¢l seno del medio de reaceidn obsto-
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culizaria la opcracidn de rcevestimiento.

Ejemplos de substancias que puede revestirse
sin dificultad son los mincralcs (por ejemplo, la mica
0 ol grofito), el vidrio, los pldsticos, 1os metales u
otros protuctos orgdnicos o inorgdnicos naturales o arti-
ficiales (como, por ejemplo, el sulfato de bario) o también
substancies luminiscentcs, como el tungstato cdleico, los
silicatos de zine qu¢ se han activado por mcdio d¢ manga-
neso, los silicatos dc cadmio o los boratos de cadmio,
0 asimismo_los halofosfatos de caleio que se han activado

por medio de manganeso, antimonio o cerio,

_Tambicn es posible segun este invento revestir
con didxido de¢ titanio supcrficies continuas mayores., En
este aspecto, sec preficre incluir los respectivos cuerpos
en una suspensidn de material finamente dividido, de compo-
gsicidn igusl o aiferentc, que luegd se roviste asimismo do
didxido dc titanio, de modo aue toda la zona superficial
disponible para la depositacidn basta para evitar la pre—
gencio prolonéada Ac nucleos libres de didxido detitanio
hidratado en ol liquido de suspensién. Por ejemplo, si_
se¢ Adcsoa revestir placas Ac vidrio grandes con didxido de
titanio segin este invento, se rccomicnda ineluir estas
placas Ac vidrio on una suspensidén de escomas do mica o

escamas o perlitas ¢ vidrio.

Dc acuerdo con cate invento sc obticnen productos
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revostidos con Aidxido de titanio o hiarato As diéxidowdq

titanio aus pobrogelen particularmente por la unitormidad
del rovestimicnto, Los materiales revestidos tlonon asi
todas lag propledades mgjoradas iunherontes o Alchoc reves-
timientos uniformes de didxido de titanio o de hidrato de
didxido dc titanio, como bucna reflexidn, claridad, trans-
porencicy resistoneia a la corrosidn y colorcs dc_interfe-
rencia puros. Hosta ahora, materisles asi rovestidos no
podion obtencrse con la calidad y el brillo ge coloreé que
Pueden lograrse por primera vez por modio del procedimiento
dc ostc invonto,

- - - ——

Especialmente.de mico revestida con didxido de

titanio pueden obtencrse, segin este invento, pigmentos

nacarinos de cualquicr color quc se desce, pues el color de
interfercencia resultante depende tan solo del espesor de la
pelicula, Eo deseable que los pigmentos fotosensible obic-
nidos segun este invento se estabilicen por caleinacidn a
temperaturas del orden de 700 g lCORE, y preferentemente de
900 a 1000ec,

. Tambidn es posible depositar una segunda_capa

do dxi“os metdlicos oneima de wna copa de didxido de tita~
nio o mezclada con ésto. Pueden lograrse camblos on los
cfcetos de color espocialmentc por medio de los éxidos que
tiencn colores inhercntes, como ¢l dxido de hierro, el

dxido de niquel, el dxido de cobalto, ol éxido dc cromo,
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ctc, BEstos dxidos complementarios pueden contribuir

también con su color inherentc, junto con el color de inter-
ferencia, dando por resultado eféctos dec color de particu~
lar bellezu.

Los pigmentos revestinos que se obtienecn segin
este invento puedun dispersarse con fueilided en cualquicr
vohiculo de 1los que suelen usarse para talcs fines, Los
colores de los pigmentos nacarios se observan de la mejor
manerg esparciendo los pigmentos en una pelicula dclgade,

por ejemplo en pldsticos.

Sin mds elaboracién, un experto en la materia
pucdc, utilizando la descripeidn antcrior, aprovechar este
invento en tods su extengidén, Las modalidades especificas
preferidas que a continusncidn se cxponon deben, por lo
tanto, cntenderse como merumente ilustrativas, sin que
limiten en ningin aspccto el resto de la descripeidn ni
las reivindicacionus,

Los ejomplos quc siguen pueden ropetirse con
resultado igualmentc bueno substituyendo los reactivos
genérica y espeeificancnte descritos y las condiciones
operativas de estc invento por los rcactivos y las condicio-

nes quc se han utilizaodo en los ejomplos antoriorcs.

A partir de la doscripeidn que antecede, un
experto on la materiac puedc_determinar con facilidnd las

caracteristicas esenciales de este invento y, sin salirse



5

10,

15.

20.

25,

del espiritu ni Ael alcance de dste, Puede introducir diver-
80s cambios y modificacioncs para cdaptar ol invento a
diversos usos y diversas condiciones. En consceucnciay sc
entiende que toles cambioy vy modificaciones se hallan propia
¥ Justonentc dentro del pleno alecanee de equivalcnein de

lag reivindiceeiones que seguirdi. '

EJEMPLO 1

B Se suspenden en 1 litro de agua 10 g de mica,

del tipo comorecial ORS, molida en himedo para proporcionar
una zona superficial de 2,3 m?/g, segun determing el método
BET. La suspensidn tienc pH ds 6,8 y sc colienta a T42C,
aglitando, Durantc la operacidn de revestimiento, se hace
pasar por la suspensidn, a travds de una frita de vidario,
una corricntc suave de aire. Por medio do una bomba medi-
dora sc alimenta debajo del nivel_del liquido, a la veloeci-
dad de 225 ecc/hora, wna solucibn de 0,0324 molar dc cloruro
dc titenio IIT, que tiene 0,118 N de deido clorhidrico,
Cuando el pH ho descendido a 2,3, _se alimenta a la suspen—
sidn golucidn acuosa 0,22 normol de hidrdéxido sédico, con
una gsegunda bomba medidora, para mantencr dicho indice de
pH. El rcvestimiento progresivo de la superficie de mica
con el hidrato dc didxido dc titanioc pucde observarse por
los colorcs de interfercncia Ac Newbon que apareccen., Lia
iridiscencia de las escomus de mica cen la suspensidn, que
es Acbil al prineipio del exporimento, se vuelve mds inbon-

sa a medida que ¢l experimento progresa. Partiendo de un
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azul gris claro, sc pasa por las fascs dAc color oonoecldag,
que puede seguirse tonando muestras y examindndolas visuale

mente (por cjemplo, en un tubo de ensayo) con luz incidente,

La mod~lidad de preparacidn que se ha deserito
5 antes sc repitc varias veecs y la operacidn se termina en
los colores blanco, amorillo, rojo, azul y verde. El ingi.-
ce final de pH sc halla_entre 1,9 y 1,7. La proporecidn
del ndmero do moles de didxido de titanio utilizados por
metro cundrado y por minuio es, on ostc cago, de 5,3 X 10"6.

Dospuds de obtenida la tonalidad de color deseada, Sc _

0.

l filtra lo suspensidn, se la exime dcl cloruro_por lavado on
agua calicntc y se la scea a 2002C, Lo mitad de la substan-
cia asi obtenida se reviene a 5009C, EL diagrama de rayos X
de ambog productos muostra, ademds dc las lineas de la mica,

15. las de la anatasic. Do centidad de solucidn que sc requiere

para lograr ol color respectivo, asi como la quracidn del
proceso de rcvostimicnto y ol contenido dc didxido de tita-

nio de logs productos finales, pueden versc en la tabla que

glgue
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TABLA 1
Duracidn Consumo dc %.de Ti0, en el producto Color
final
golueidn NaOH 20080, 5008¢,
0,0324~ri0~ 0,22
lar de T1013 normal
1L ml
h, ., 5
525" 1213 1198 24.6 25.1 amarill
h
810 1837 1817 - 34.3 34.9 azul
9™15* 2080 2060 36.8 38.2 verdo
.
EJEMPLO 2

e

10,

So suspenden agua perlitas finas de vidrio, de

unas 70 micras de didmetro y Aol +ipo que se uga par
timiento de las pantallas de proyecccidn (1 kg de_

porlitas de vidrio por 2 litros dc agua). EL pH de esta

suspcneidn es alealino; sc le hace Acldo, hasta 2,5 gproxi-

madamcnte, por odicidn de deido clorhidrico acuoso Ailuido.

Despuds de colentar hasta unos 809C, el Indice de pH vuelve
a aumentar. Sc prosigue la adicidn de deido clorhidrico
hasta que se manticne invarigble por un periodo de varias
horas wn indice determinado dc pH, dc 2,5.

o

-

a revVCea-
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Iucgo sc¢ lavan las perlitas de vidrio y se las
seca, 550 g dc las perlitas dc vidrio asi tratadas se
suspenden en 1 litro de¢ agua. Agitando y calentando o T49C,
sc alimentan a csta suspensidn, con un caudal de 120 cc por
hora, 680 cec dc una solueidn 0,0324-molar de cloruro de
titanio ITI, que titula 0,118 W do deido clorhfdrico, junto
con 670 cc dc una solueidn dc hidréxido sédico 0,22 N, al
caudal dc 120 cc/hora, y esto alimentacidn se prolonga
por 5 horas y 40 _minutos, Lg proporeidn de 110, por m®
¥y por minuto es ds 5,2 x 10 .

_Las perlitas quedan rcvestidas de una capa uni-
forme de didxido dc titanio, quc es perceptible bajo el
microscopio, El poder de rcflexidn de las perlitas de

vidrio rovestidas estd muy awmsentodo.

EJEMPLO 3

Se mucle en himedo con agua, eh un molino de
bolas, grafito del que se usa comereialmente para la calo-
facgidn de log bafios y se le pasa por un tamiz con un famo~
fio dc_mallas de 75 micras; lucgo se filtra y se seca._

10 g del grafito asi tratado se suspendon en 1 litro de

agua y 90 calienta la suspensidn a 742C, agitando.

- -

A la suspensidn resultonte se aflade, por medio_do
un digpositivo medidor y con un regimen de alimentacidn de
225 cc/hora, una solucidn diluida de cloruro de titanio III
segin los Ejemplos 1 y 2. Despuds de suministrar 20 ce
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de esta solucidn, se alimenta por medio de un segundo dis-
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positivo medidor y con el mismo regimen de alimentacidn
una solueidn 0,22 M de hidréxido sdédico. Durante el expe-
rimento sec hage pasar por la suspensidn una corriente debil
de aire, Cuando se han consumido 1,818 cc de solucidn de_
cloruro de Pitanio III y 1,800 cc dc solucidén de hidréxido
sddico, se do fin al experimento, EL f{ndice de pH, una

vez terminado la reaceidn, aseciende a 2,1. El grafito se
separa por filtracidn, sc oxime de cloruro lavéndolo con

agua caliente y sc sceca a 2002C,

-

Ll grafito result~nte proesenta color bronecgado;
el contenido de didxido de titanio agelendo o 29,6% do 110,,.
EL 1fquido de la suspensidn es 1impido; en é1 no puede
aprecliarse presencia de titanio,

EJEMPLO 4

Se suspendon en 500 cc de agua, con agitacidn
intensa, 12,8 g dc poliamida en polvo, de un tamafio medio
dc particulas dc 10 micras aproximadamente, y se calientn
a 749C. A cota suspensidn (pH 3,5) sc alimenta con un
regimon de 60_cc/hora, por medio de un dispositivo nedidor,
wia solucién diluida do cloruro de titanio TII (segin Los
Ejomplos 1 a 3), lo que corresponde o wn caudal de alimog;
tacién dc wos 5 X 107% nolos por minuto y por metro cuadra-
do. Al cabo de 10 minutos se ajusta la guspensidn g pH
de 2,4. Se afiade, con_cl mismo regimen de alimentacidn y
por medio de un scgundo dispositivo medidor, una solucién
0,22 N de hidréxido sdédico., Cuando s¢ han conswnido 420 ce
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de solucion de cloruro de titanio IIL y 410 cec de solucidn
de hidrdxido sédico (o las 7 horas), la operacidn queda
terminada, El pH firal asciendc a 2,4, Se sopara por fil-
tracidén 1a poliamida cn polvo, e la lava con ggua caliente

para eximirla del clorure y sc la seca o 809C,

Bl polvo dc poliumida resultante ticne color
ligcramente amarillento y contiene 7,9% de didxidc de
titanio. En las aguas madres, limpidas, no pucde demos-

trarse la existeincia dc btitanio.

EJEIMPLO 3 .

Se suspenden cn 1 1litro de azua 10 g de mica,
molida en forms himeda y del tipo comcreial ORS, que ticnc
una extensidn superficial de unos 3 m?/gramo. La suspen-
sibn presenta wi pH 6,8. Se la calionta a T40C, agitendo,
y durante la operacidn de revestimiento se hace pasar por
ella, medionte una frita de vidrio, una corriente suave de
airc. Sc afladc debajo del nivel del liquido, con una
bomba medidora y al rogimen de alimentacidn dc 225 cc/hora,
una golucion 0,067 molar de sulfato de titanio III en
deido sulfurico 0,85 M. Cuando cl pll de la suspensidn
ha descendido nhasta 2,2-2, lo que requiere 5 minutos, scc
afiade a la suspensidn, por medio do uwna scgunda bomba medi-

dora, unc solucidn 0,56 H de hidréxido sédico,

El revestimicnto progresivo de la superficic de

mice con el hidrato dc didxido dc titanio puede verse por



. Duracidn !

10,

la aparicidn de losm colorcs de interifercacia de Newton., La
iridiscencia 4¢ Les Ldminas de mics en lu suspensidn, iri-
disecneia que cg debil al prinecipioy sc¢ vuclve mids intenssa

o medida qua progresa la operacidn,

El pH final se halla entre 1,9 y 1,7, La propor-
cidn Gel indice molar de didxido de titanio por n? y por
minuto es, on lss condicioncs del Ejemplo, de 4 x 1076,

Una vez se ha llegado al mabtiz gue ge desea, se filtra la
suspensidn, sc la oxime dc cloruroc lavindola con agug calion-
tec ¥y sc la seca a 2002C., Una partc de la substoncia asi
obtenida sc tuesta a 5002C, El scea o y la tostocidn no

producen ningin csmbio cn los colores de interferencia.

IAZLA 2

|
Conzumo do ‘¢ de T102 cn cl producto final ! color
{ _ '
solucidn = WaOH '
0,0167 mo . 0,96 a.,% 2000(¢ : 5002C
lar de : i

3 C'lo

TlOz(u 4)3J

o v rwmmay e o

107 i 227 23 { blanco
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EJEMPLO 6

B Agitando y_a la temperatura omblente se afiaden
despacio 1,2 litros de deido sulfirico 1-N a una solueidn

de 2,6 g dg cloruro gdédico, 3,3 g de cloruro potdsico y

10,5 g de dihidrato de cloruro de bario on 5,9 litros do _
agua. Durante la adieidn del deido sulfirico, el sulfato do
bario se precipita en forma de un scdimento ligoramento iri-
discente. Se deja sedimentar el precipitado y se le deocanta
por tres veces con porciones de_2 litros de agua desionizada.

El rendimicento asciende a 10 g de sulfato de bario,

-

Log cristalcs muestran desarrollos en forma estro-
llado, que presentan, a la luz ineidente, colorcs irregula;
rcs de ldminas delgadas. El tamofio del eristal on el plano_
de las ldminas es del orden de 50 a 70 micras: ol espesor dol

cristal cs dec 1 micrs aproximadamente.

Se suspenden 6 g de un sulfato de bario de este
tipo en 1 litro de azua y~sc calienta lo suspensidén o T49C,
Agitando, sc afiade a la solucidn, debajo del nivel gel 1i-
quido, una solueidn 0,0324 molar de¢ cloruro de titanio III,
que titula 0,118 N do deido olorhidrioco. EL rdgimen do
alimentaoidn es de 22,5 cc por hora., Al cubo de 15 minutoas,
la suspensidn ha 1legado a un pH de 2,2, Sc hace afluir a
la suspensidn una_solucidn 0,22 N d¢ hidréxido sédico, con

el mismo régimen dc alimentacidn.



Al czbo de wna hora, se¢ aumenta hasta 45 eec por
hora cl rogimen do alimentncidn de ambas soluciones., Trans—
currida otra hora mis, se aumente el regimen de alimento-

5 eidn primeromente hasta 90 cc de por hora y luego, al cabo
de una hora todavin, hast: un regimen do 120 cc por hora,
para uambas soluciones. Durcnte el eoxXperimento se reemplaza
de cuando en cuando el agus cvaporada, dc modo que el volu—
men dc la suspensidn se montenga virtualmente constante en

10. 1 1litro, Al cabo de un total dec 4 horas sc¢ da fin al expe-
rimento, Fl pH final sc halla entre 1,8 y 2. En las aguas
madres no pucde percibirse sol disuelta ds titanio III ni
hidrato de didxido de titanio coloidal.

o~

La iridiscencia de los crigtales de sulfato de
15, bario cstd awacntafa, Fl color cn blanco. Se filtran los
oristoles, se les exime de cloruro lavandolos con .agua_ca=
lionte y se los sceca a 2009C; el contenido de didxido de ti~
tanio asciende al 10,7%.

EJEMPLO T

20, . En un voso de vidrio para precipitados, de 5 li-
tros do capacidad, se suspenden con agiyaoidn 30 g de_mica
on polvo, do una superficic especifica de 3:37”m?/g (deter-
minada por el método BET), en 1 litro dc ggua desaloda ¥ se
calienta la suspensidn a 759G, Por medio de un disposi-

o5 tivo medidor se aflade a gotas primeremente, con wn regimen
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de alimentzcidn de 120 cc dc por hora, una solucidn 0,132
molar dc cloruro de titanio IV, que tituls 0,948 N en deide
clorhidrice, Tan pronto como ol pH de la suspensidn descien
de haste 2 aproximadamcntcs; se aliade, por medio de un scgun-
do dispositivo medidor y con ¢l mismo rogimen de alimenta-
cidn una solucidn 1,475 N de hidrdxido sédico; esto corrcs~
ponde a un regimen de prceipitacidn de 2,61 x 10_6 moles de -
TiOz/mz por minuto, S¢ pasa por las fases de color conocidas .
ys wna vez logrado el matiz deseado, sc scpara el pigmento
por filtracidn, sc le lava con agua dcselada hasta neutrali

dad, s¢ lc seca a 1209C y se le reviene a 950¢C,

EJEMPLO &

En wn reeipiontc de 400 litros, se suspenden 151k
de mica molida, dcl +ipo de la moscovita, con tamafio de
particulas de 10 a 30 micras aproximadamente, en ague desmi-
neralizada suficientc para formar una suspensidn al'5 a 10%,
quc se ajusta o pH 2,2 por adieidn de une solucidn deida al
25% dc¢ tctracloruro dc titanio (@,95 N en deido clorhidriceo).
Sc¢ somcte la suspensidn a agltaeidn y calentamicnto g tempe-
ratura dc 70 a 752C y se la mantienc a csta temperatura por

todo el proccso de revestimicnto.,

Se hace¢ afluir a la suspensidn la solucidn do
tetracloruro de titanio dcida al 25%, con un rcgimen do
0,8 a 1 litro aproximadamcntc por hora y por kg de mica.

Se mantiene constante el indicc dc pH por adicidn de una



solucidn acuosa al 35% do HaOH. El rcvestimicnto queda tore
minado cuando se han consumido 1,00 kg de tetracloruro de
titanio por kg de mica.

24

El pigmento rcsultantc se lava con agua desmineres
5e lizoda, sc¢ scea y s¢ reviene a 9509C por 30 minutos. Aparcce
platcado a la luz rcflectante, '

EJEMPLO 9

Se repite ¢l método del Ejemplo 8, con la salvedad
de que, para obtenecr pigmontos en colores, se utilizan por

10, kg de mica las cantidades siguicntes de T1014:
Color Xg de TiC:L4 por kg de mica
dorado 1,85
ro jo 2,07
azul 2,52
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Descrito el objcto del presente invento, se de-
-claran nuevas y do propia invencidn las siguientes reivin-

dicacicnes,

1.~ Un proccdimiento para la produecidn de reves—
5e timientos uniformes de didxido de titanio, por hidrélisis
dc salcs de titanio, el cual se caracteriza por alimentar-
se concurrcntemente a una susponsidn acuosa dc un material
s6élido que ha de rcvestirsc, suspensidén que tiene una tem-
peratura de 50 a 1002C, aproximaiamente y un Iindice de pH
10, entre 0,5 ¥, 5,0,

(2) una sclucidn acuosa 0,001 a 5 molar de sal de
titanio, con un contenido de decido libre que corrcsponde

a una normalidad de 0,002 2 3; ¥y

(b) una base acuosa 0,025 a 10 nermal de metal al-

15. calino o aménico o amoniaco gascoso

con lag condiciones de quo ¢l régimen de alimentacidn

de la base sc ajusta para que neutralice unicamente

el dcido contonido en la solueidn de sal de titanio,

lo mismo que el acido producido durante la reaccidn, man~

0. teniendo asi un pH constante durante toda la opera-
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cidn ac revestimiento, y de que la cuntided Ac sal de titam
nio

ficdida por minuto sc mantienc dentro del orden de mogni-
tud_de 0,01 a 20 x 1072 molesy aproximadamcnta, por motro
cuadrado dc superficie que ha de revestirse,

2,= Un proccdimicnto como se define on la reivindie-
encidn 1, caracterizado en que la reaccidn sc reoliza o tome-
peratura entre 70 y 80¢C, con pH de 1,5 a 2,5 y con un rcgi-
men de alimentacidn dc la sal de titonio inforior a 5 . 107
moles por minuto y por motro cuadrado de la superficic que
ha de revostirse, y profercntemente cntre 0,1y 2 , 10~ mo-

les,

3e= Un procedimiento como so define cn lag rcivine
dicaciones 1 y 2, caracterizodo en que ol material quo ha

de revestirsc compronde escamas de mica en particulas.

4,~ Un proccdimicnto como se define en las reivin-

dicacionce 1 y 3, caracturizado en que la sal de titonio es
wig, sal de titanio IV,

_ 5.= Un procedimiento como sc define ¢n las rcivine
dicaciones 1 a 4, caracterizado en que la sal do titanio es
el tetraclorure de titanio.

6.~ Un proccdimicnto como se define en las rcivin-
dicaciones 1 a 3, caractirizado en que la sal de titanlo es
wno sal de titanio III y on que ol _proccdimicnito se lleva

a cabo con lo admisidn simultdnea de airae.
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T~ Un procedimicnto como se define en lag roi-
vindicaciones 1 a 6, caracterizado en que antes do la hi-
drdlinis se ajusto el indice dc pH a una cscula entre
0,5 ¥ 5,0 por adicidn de unn solucidn deida de sal de i~

$anio,

8.~ Un procedimiconto para la produceidn de reves-

timicntos uniformes de didxido de titanio,

Segin sc describe y reivindiea c¢n la presento
memoria descriptive que consta de 27 pdginas foliadas y

. e TN
escritas a maquina por una\gola de sus caras.
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