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INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE PIGMENDOS BRI~
LLARTESY, a favor de la firms alemans VIERCK PATANT GRSELLS-
CHAFT mit Beschranktér Haftung, residente en DARMSTADT

(Alemania)

MEMORIA DESCRIPIIVA

Ya se conocs, que las e scamas de mica recublertas
con didxido de titaﬁio son pigmentos nacarados brillan-
tes especialmente ventajosos. Ademés es conocido gue
puede mejorerse la luminosidad de tales pigmentos cuando
se implanta sobre la capa de didxido de titanio todavia
otra capa, que contiene por lo menos 10% en peso de otros
6xidos metdélicos, por ejemplo dioxido de circonio, oxido
de aluminio, Sxido de zinc, Sxido de antimonio, Gxido de
estafio o también otros dxidos de color, como oxidos de

hierro, Oxido de cobre, ¢xido de miquel, 6xido de cobalto

POOR
QUALITY
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v 6xidos de cromo. Ademds tembién se conocen pigmentos que
> ’ >

muestran capas aptas pare la interferencia de oxidos de

hierro III, cromo III y vanadio V sobre escamas de mica

apropiadaes.

Sin embargo los pigmentos hasta el presente de
esta base todavia no son totalmente satisfactorios. Ahora
ge ha encontrado que sorprendentemente todavia puede elevar-
s6 considerablemente no solo la luminosidad sino también
la belleza de color de los pigmentos nacarados brillan-
tes a base de escames de mica recubiertas con oxidos meté—
licos; cuando las capas e disponen en una forma determi-

nada y se procuran en espesores de capa exachamente mas

definidos y homogéneos.

Segin el procedimiento hasta shoras conocido escamas
» » L I I, T3 0’
de mica finamente dividides en suspension acuosa se recu-
bren por capas con hidrato de didxido de titanio mediante
hidrolisis de soluciones acidas de aulfato de titanio a
le temperstura de ebullicidn del waua.

[y

’ s = (3
este metodo conocido no es posible obtener una capa de

. ’
Sin embargo segun

espesor proporcionado y homogénea de digxido de titanio
sobre la superficie de mica. Con eso se obtiene solamente
plgmentos de color relativamente palidos. 32n el recubri-
miento irregnlar por capas los tonos de color originados
en la distancia de cape diferente se interfieren parcial-

mente y as{ den tonos de color palidos. ILas desventajas
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de 1z forme de procedimiento utilizada hasta el presente
se sefialan en especiel al adiclonar iones metalicos que
tifen a le solncign de sal de titanio. 2n especial los
tonog de color, oro; rojo, azul y verde se tiien muy

5. débilmente originados mediante recubrimiento por capas
irregulares. ILss capag regulares regueridas solo se po~
dian preparar hasta el presente en las fases gaseosas,
pero taeles procedimientos son dificilmente realizables

técnicamente v no atractivos econdmicamente.

10. Se ha mostrado, que las sales metalicas existen-
tes en exceso ¥y en concentracion variable, con valor de
pH no constante durante la hidrolisis y velocidad de cu-
bricion variable son la cause principgl para colores
de interferencis pélidos y tonos de color correspondien-

15. temente pélidos ¥ no satisfactorios, que se componen del
color propio del oxido metdlico y del color de interfe-
rencia. Ademds se he mostrado gque las adiciones de
dxidos metdlicos tintoreos; gue rebasan el 3 del peso
del pigmento, tifien fuertemente los colores de interfe-

20. rencia por su color prorio, de forma gue ge resiente el
nacarado brillante. Aidemés la incorporacién de otros
oxidos metdlicos en la capa de oxido tobal repercute des—
ventajosamente sobre las propiedades del pigmento brillan-

te.

25. Un objeto principal de la presente invencion es
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Por consiguients nuevos pigmentos nacarados brillantes
de varias capas asi como un procedimiento mejorado para
disponer su prgﬁéracién, en donde se mezcla el color
propio de los Sxidos metdlicos y los colores de inter-
ferencia fuertemente coloréados se megclan en estos pig~
mentos nacarados brillantes de varizs capas para dar
tonos de color nuevos ¥ en especial fuertemente colorea-
dos y brillantes. Los nusvos pigmentos segﬁn la presen-
te invenciéh, producen nuevos matices de color, que por
su elevade Tuerza de color que se basa sobre colores de
interferencia, superan y complemeéntan los pigmentos naca-

rados brillantes hasta shora conocidos.

El objeto de la invencion son por consiguiente
pigmentos nacarados brillantes de varias capas a2 base
de escemas de mica recubiertas con oxidos metdlicoss que
se carscterizan porque las escamas de mica estén pProvig-
tas sobre cada una de sus caras de espesores regulares
de dos capas que se superponen, pegadas solidamente, en
donde la capa inferior consta de una mezcla de oxido de
titanio y/o de circonio eventualmente hidratado ¥ otros
dxidos metalicos y la capa superior, sobreyacente, consta

solo de 0xido de titanio v/o de circonio eventualmente
hidratados

El objeto de le invencidn es ademds un procedi-
miento para la preparacién de pigmentos nacarados bri-

llentes de varias capas 2 base de escamas de mica recu-
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biertas con §xidos metdlicos mediante caida de los Jxi-
dos metdlicos sobre las escamas de mica hasta el espesor
de capa deseado vy evéntualmente recocido del producto
obtenido, gque: consiste en que se conduce a temperaturas
entre 50 y 100¢C y un valor de pH entre 0;5 y 5;0 a

« F . .
une susgpension acuose de escama de mics como sigue:

a) una soiucién dé sal metélica acuosa, que contiene
una sal dé titanio y/o de circonio en una concentra-
cign de 0401 ~ 4,0 moles/litro asi como por lo me-
nos otra sal metdlica en una concentracidn total de
0,02-1 mol/1litro; con un contenido en acido libre

que corresponde a una molaridad de 0,002 ~ 3;

b) & continuacidn une solucion de sal de titanio y/o
de circonio acuosa, 0,01 - 4 molar con un conteni-
. . .
do en acido libre que corresponde a ung molaridad de

05002 = 33

] ’ 4
¢) simultaneamente con a) y b) una solucion acuosa de
. L . .
nidroxido alcalino o bien amdnico 0,025 - 10 molar
o bien una dosis equivalente de amoniaco en forma

de gas, con las medidas sigulentes:

d) se dirige la aportacién de la base, de forma gue du~
rante el proceso de hidrolisis total se mantiene un

valor de pH casi constante,

e) 1la dosis de szl aportada se encuentra en aproxima-



10.

15.

20..

25-

damente 0,01 -25 ° 10-5 moles/minuto ¥ n® de super-
ficie de micas

f) el espesor de la capa de oxido metélico precipita-
da por la solucion &) asciende aproximadamente a un

tercio del espesor de capa total de las capas de

L s s
oxido precipitadas.

Por el mantenimiento exacto de estas condicio-
nes se alcangzan recubrimientos uniformes y pigmentos con
colores especialmente luminiscentes y con brillantez ele-
vade. Los otros oxidos metdlicos precipitados se incor-
poran en la capa de dioxido de titanio o bien de circo--
nio. Se forman cristales mixtos solidos (fases de mez~
cla), que contienen en celidad de componente de base
didxido de titenio en la modificacion cristaline del
rutilo o de la anatasa o bien didxido de circonio ¥ co-
mo componenteg circunstanciales los otros 0xidos metali~
cos. Estos otros oxidos metalicos wn de preferencia
oxidos me?élicos coloreantes; que eventunalmente pueden
utilizerse asimismo en mezclas con oxidos incoloros. Los
pigmentos especislmente ventajosos segﬁn la pregente in-
vencion se obtienen solo cuando los oxidos metalicos
junto con el didxido de titanio y/o de circonio se encuen-
tran en una cepa entre le capa de mice y la capa exterior,
que consta inicemente de dioxido de titanio y/o de cir-
conio. El grosor de la capa con los oxidos metdlicos

mezclados debe ascender Unicamente & aproximadamente 1/3
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del espesor de la capa total. Cuando los oxidos metdli-
cos adicionales estdn contenidos en el espesor de capa

mé.s grueso o también en la capa total, se obtienen pigmen-

tos con escasa belleza de color.

Eg egencial que los nuevos pismentos nacarados
brillantes posean una superficie muy lisa que correspon-
da a la superficie liss a recubrir de las e scamss de mi-
ca utilizadas. Por esta base solo pueden prepararse es-
tos pigmentos nacarados brillantes bajo mantenimiento
de las condiciones precisas del procedimiento. Por asto
la hidrélisis debe realizarse a temperatura constante,
valor de pH constante y valor de aflujo constante de las
soluciones de sal.metélica. Ademas es esencial que se
evite un exceso de iones metalicos en la suspension. Asi-
mismo debe adicionarse por unidad de tiempo solo una dosis
t2l de sal metdlica para la hidrdlisis que pueda fijarse
como oxido metdlico hidratado en la gsuperficie de mica
por unidad de tiempo. Solo cuando se evita gue existan
en la suspensién iones metdlicos o particulas de dxido me-
télico libres hidratadas, que no estén enlazadas sobre
la superficie de mica, se obtiene capas homozéneas y amor-

fas de espesor de capa regular y uniforme.

o s’ .
Le base de cubricion consta de preferencia de
escamas de mica transparentes, por ejemplo de mica mog-

covita, Sin embargo puede ubilizarse asimismo mica sin-
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tetica. Son ventajosas las clases de mica claras, pobres

en compuestos metdlicos coloreantes. £En casos especiales
3 3 - I3 > 4 3

son apropiadas sin embargo asimismo celeses de mica debil-~

mente tefildas psra alcanzar un carécter de color determi-
nado.

les escamas de mica utilizadas tienen segun la

utilizacign posterior deseada del pigmento nacarado bri-
llante wn diémetro de aproximadamente 2 - 1000 micrasg, de
preferencia 5 - 50 micras, y un espesor en la zona de
aproximademente de 0,05 a 1, de preferencia aproximadamen=
te 0,1 micras: Ia mica, cuyo espesor rehase 1 micra, no
es apropiada pera los pigmentos nacarados brillantes se-
gin la presente invencidn. ILas escamas de mica deben ser
1o més uniforme posible en atencidn a su espesor y diame~
tro. Por ello es conveniente clasificar la mica después
de su exfoliacidn y molido. Le superficie de las escamas

de mice debe ser lo mas plaena ¥ lisa posible.

Los otros dxidos metdlicos existentes en los nue~
vos pigmenfos nacarados brillantes segin la invencidn son
de preferencia dxidos metélicos coloreantes, gue pueden
utilizerse eventuelmente asimismo en mezcla con oxidos
incoloros. Los Oxidos metalicos coloreamtes son éxidos
de aquellos metales gque pueden presentarse en valencias
diferentes v cuyos radios idnicos se aproximan a los ra-

dios idnices del titenio y del circonio y por consiguien-—
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te se encuentrsn en la zona de aproximadamente de 0,4 a

0,9 K. Iuego pueden incorporurse en el recocido en la
reticula de 110, 0 bien zr0,. Son ventajosos los oxidos
metédlicos de hierro, cromo, niguel v/o cobalto, ¥y en es-
pecial oxido de hierro III, 6xido de cromo III, oxido de
niquel II y dxido de cobalto I, gue pueden utilizarse
en cada caso solos o en meézclas: La parte de estos oxi-
dos metélioos coloreantes en el pigmento total debe en-
contrarse por debajo de 8% sn peso, de preferencia entre
2y 3.

Sin embargo también es posible utilizar estos
oxidos metédlicos coloreantes en mezcle con 6xidos incolo-
ros, con lo que a menudo se dan efectos todavie particu~
lares. Tales oxidos incoloros son por ejemplo 3b2039
AL,04: Sioe, Sn02 v/o Bi0;. Su parte en el pigmento
total no debe rebasar en general el 10i en peso. Dan
ventajas especiales en la precipitacion comin de sales
de antimonio con sales de los metales coloreanteg cita-

dos, por ejemplo con niguel cobalto ¥y cromo.

El espesor de capa total de las capas precipitadas
asciende segin cada tono de color deseado por ejemplo
entre 30 y 180 nm. Con espesor de capa creciente los co-
lores como se sabe se convierten continuamente de gris
azulado mobre platas; oro, naranja, rojo, violeta y azul
en verde. A continuacidn se obtiene los colores de in-

terferencia de orden mas elevaedo. Son ventajosos 1los
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espesores de eapa en la zona eantre 30 y 180 nm, ya gue co=

rresponden a los colores de interferencia de este primer

‘orden.

Los nuevos pigmentos debe suministrarse de forma
que ¢l espesor de eapa integra ls capa inferior, que con-
tiene la mezcla con los otros oxidos metalicos, en cada
caso aproximadamehte 1/3 ¥y la capa superior,; que solo con-
tiene oxidos de Ti y/o Zr en cada caso aproximadamente 2/3

del espesor de capa total elegido.

asl se obtienen segin la presente invencidn pig-
mehtos oro bellds en espesores de capa total de aproxima-
damente 60 ~ 80 nm (aproximadamente 20 - 27 nm para la

caps de Sxido mixta y aproximadamente 40 -~ 54 nm para la

capa superior).

Un pigmento rojo purpura ventajoso segﬁn la in-
vencidn posee tras el recocido un espesor de capa total
de aproximedamente 90 ~ 100 nm, con lo queé recaen aproxi~
madamente 30 ~ 33 nm gobre la ccpa de oxido mixta y co—
rregsponden aproximadamente de 60 a 66 nm en la capa de

r . ’r .
oxido mas exterior.

Los pigmentos obtenidos son sensibles a la luz
vy por ello se estabilizan en forma de por si conocida
convenientemente mediante calcinacion & temperaturas de

aproximadamente 700 - 1100¢C, de preferencia aproximada-



mente 900 ~ 1000% C. Con ello se estabilizan asimisimo

frente a las influenciss de temperatursa.

La preparacién de los pigmentos se e fectia bajo
condiciones a cumplir exactamente. ILa nidrdligis de las
5 sales m télicas pare la formacién de los 5cidos meta~
licos gue se disponen inferiormente ge e fectia a tempe~
ratura constante, valor de pH constante y velocidad de

afluencia constante de las soluciones de sal metdlice.

Las escamas de mica a recubrir se presentan en
10. suspension acuosa; convenientemente en una soncentracion
de aproximadamente 5 - 40i en peso. 3g ventajoso ajus—
tar esta suspensidn con syuda de solucidn de sal de ti-
tanio y/o de circonio antes del inicio de la hidrolisis
a un valor de pH entre 1,0 y 7,0 de preferencia a un va-
15. lor de pH entre 1,5 y 4,0. A continuacidn, la suspensidn
se calienta a temperatura de 50 - 1002 ¢, en forma con-
venlente aproximadamente a 7C —~ 752C. Con ello se ajus—
ta en general de nusvo & un valor ds pH més elevado, que
se ajusta mediante nueva sdicidn de deido a un valor de
20. pH entre 1,0 y 7, de preferencia entre 1,5 y 4. In es~
ta solucion calentada se imtroduce luego bajo agitacion
una solucion de sal 0,01 - 5 molar, que contiene la sal
de titanio y¥/o de circonio as{ como otras sales metalicas.
El contenido en ssl de titanio y/o de circonio se encuen-—
25, tra entre 0,01 y 4 moles/litro, mientras que les otras

[ SN ’ « ’
gales metallcas estan presentes en uns concentracion de
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aproximadamente 0,02 - 1, de preferencia zproximadamen-
te 0,2 moles/litro. Ia concentracidn total ventajosa en

sales se encuentra entre 0,2 y 2 molares. ILa solucion

de sal tiene una concentrscion en &cido libre de 0,002 -
3 moles/litros

Esta solucidn de sal mixte se introduce propor-
cionadamente en la suspensién, ventajosmmente por debajo
de la superficie del l{quido en uno o varios puntos. La
velocidad de aflujo a elegir dspende de la eficacia del
agitador. la velocidad de afluencia se regula de forma
que se conduzea eproximsdamente 0,01 - 25 * 10 2 moles
de iones metélicos por minuwbo ¥ por m> de la superficie
a recubrir., Simultdneamente con una solucidn de sal
metédlica mixta se conduce une solucion acuosa de hidrdxido
alcalino o bien aménico 0,025 ~ 10 molar o también una
dosis equivalente de amoniaco en forma de gas. Sn cali-
dad de hidréxidos alcalinos pueden santrar en considera-
cidn especielmente hidrdxido sédlco y potdsico. La apor-
tacion de la base se conduce de forma que se manténga
siempre 1o mis constante posible el valor de pH, que
se elige en el inicio de la deposicidn en la zona ven-

tajosa de un pH de 1 a 7.

En casos determinados puede asimismo mentenerse
constante el valor de pH, al adicionar un sistema tam-—

p5n, por ejemplo tampon de fosfato, acetato, citrato y
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glicocola. Egtos pueden presentarse o en la suspensién
de escamas de micz o ventajosaneate adicionarse con la
solucidn de hidréxide alcalino o de hidrdxido amonico.
En muchos casos no s¢ desea sin embargo la adicién de
otros iones extralios, de forme gue ge prefiere mantener
constante el valer de pH deseado mediante dosificacion

gxacta.

ast que la capa originsda por la solucion de
sal metélica mixte ha alcanzado ¢l egpesor deseados se
adiciona en lugar de la solucion de sal metdlica mixta
une solucidn de sal de titanio y/o de circonio. También
este solucidn es aproximadsmente de 0,0l — 4 molar ¥ posce
un contenido en &cido libre que corresponde z una mola-
ridad de 0,002 - 3. Convenientemente se efectia la se-
gunda capa, que debe comprende aproximadamente 2/3 de
la capa btotal, con la misma velocidsad de recubrimiento
gue le primera cepa, que consta ie hidratvo de didxido
de titanio y/o Ge circonio y otros hidratos de oxido

metélico.

Le duracion del recubrimiento puede variarse am-
pliamente. Depende de la conceatracidn de las solucio-
nes de szl metadlice sportadas, de la maznitud superfi-
cial de la substancia a recubrir y del grado de distri-~
bucién de las soluciones de sal gue afluyen en la suspen-—

: 7 . e ’ro, . ?
sidn, asi como de la agitacion mecanica. ILa aportacion
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2 - . N ,
de las soluciones a la suspension de mica se efectila opti-~

camente sobre dispositivoe de eutocslibrado apropiados,
por ejemplo contzdores volumétricos. Iz velocidad de
afluencia; valor de pH y temperatura se rezulan automdti-

camente en forma ventejosa.

El pigmento nacaredo brillante obtenido segﬁn la
invencion con cade una de las dos capas sobre la cara an-
terior y posterior de cade una de las plaguitas de mica
puede elaborarse segﬁn todos los métodos usuales y ails-
large de la mezcla reaccional. Ventajosamente se atempe-
ra todavie lz temperatura s unos 50-1002 C durante unas
de 2 a 4 horas bajo agitacion en la suspension y de esta
forme se solidifica. 4 continuacidn el pigmento se lava
convenientemente, eventualmente bajo regulacion previa del
velor de pH a 5-7. E£s en une venlzja especial que el
plgmento puede lavarse luego en zona neutra con agua. Il

secado se efectla en forma ds por si usual.

Es conveniente recoger =21 pigmento seco en forma
’ . .
de por gl conocida de 500 a 11008C y hacerlo estable con—

tra la accidn de la luz y de la temperatura.

Con temperaturs y durecion de recocido crecientes
aparecen en los pigmentos conteniendo d oxido de titanio
en el diagrama de rayos X las lineas de anatass y a con-
tinuacion les lineas de rutilo. X1 paso de la anatase

gl rutilo ge scelera en el recocido mediante los oxidos
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ro, s . '.
metalicos adicionados. Los otros oxidos metéllcOSs de

preferencia coloreanies no se muestran en el diagrama

de rayos X o solo se presenten en lineas extremsdamente
déviles ya que evidentemente es escaso el contsnido

en Sxidos metdlicos. Con la elevacidn de la temperabura
de recocido varian como s¢ sabe no solo los colores de
interferencia sino también el color propio del pigmen—
to. Ios oxidos coloreantes forman tras el recocido

con los oxidos metélicos ne coloreantes, colores, que se
gpartan claramente del calor del oxido metdlico colorea-
do solamente recocido. hel el Fezo3 eg tras el recocido
a 500-10002 rojo ¥ el Fe,0.j que se recocid cominmente
con el ¢xido metédlico mo coloreante (por ejemplo Tiog)

bajo iguales condiciones, es emarillo.

Como sales metalicas pueden utilizarse en prin-
cipio todas las sales acuosolubles de los metzles citados;
de preferencie se ubilizan los cloruros. 3Igtos poseen
frente a los sulfetos tambidn todavia fécilmente accegi-
bles le ventaja de que el ion de clorure en el hidrato
de dxido metdlice no se enlaza tan solidamente como el
ion de eulfato. Por ello pueden lavarse de nuevo mas
facilmente. Ldends tembidn se influye negativemente con
frecuencie la solidez a la luz del pigmento mediante los
sulfatos enlezados. Como sales pueden utilizarse por
ejemplo cloruro o sulfato de hierro III, clorure o sul-

fato de crome III, cloruro o sulfato de niguel II, clo-



lo.

15.

20.

25.

ruro o sulfato de cobalto II, cloruroc de antimonio III,
cloruro de aluminio, cloruro de estefio IT y/o cloruro de
bismuto. Pere la precipitacion de SiOz se wtilizan de
preferencie gilicatos acuosolubles, por ejemplo vidrio

goluble.

En la utilizacidn de las sales de circonio en
lugar d¢ ¢ en mezcla con selés de titanio aparece pri-~
mero totalmente después de la celcinaci on en general el

carécter nacerado de los pigmentos de color.

Segﬁn la presente invencion se obtienen en es-
pecial pigmentos nacarados brillantes ventajosos que se
consideran mucho mas en color y briliantez que los has—
ta ghora conocidos. Asi por ejemple mediante recnbri-
miento de escamas de mica con una capa d2 didxido de
titanio y Oxido de hierro III v une capa sobreyacente
de didxido de titenio se obtiene un pigmento oro venta-
joso, con el que tras elaboracidn en por ejemplo materia
sintética se obtienen articulos, que en el color;, en la

brillantez v en la belleza no se dintinguen de aguellos

¢ ' .
articulos, que se han elaborado con oro metalico.

Los colores de los pigmentos nacarados brillentes
pueden observarse mejor cuwando los pigmentos se elabo~
ran en léminas de materia sintética. Pueden asi disper-
sarse y trabajarse de nuevo naturalmente como los pigmen-

tos brillantes hasta ahora conocidos en los vehiculos
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usuales. Los nuevos piymentos son en especial spropiados

asimismo pers objetos cosméticos, y: gie sé combinan con
dxidos metdlicos tolerables fisioiégiccmente. Sin embar-
g0 s utilizan principalmente como plgmentos para tedir
por ejemplo materias sintéticas, articilos cosméticos
como barres de labios y jabones, vidrio, cerdmica, la-
cesy; colores as{ como gdneros de czucho ¥ goma. Son
apreciados por su buens estabilidsd o la luz y a la in-
temperie ¥y son apropiados por su estabilidad frente = la
temperaturs esimismo para barnices =l fueszo, para teiiir
fluidos de fusion (vidrio) y materiszl cerdmicos que

se cuece. En general ge utilizan los pigmentos en dosis
de hasta lo sumo el 30%; Ge preferencia de un 0;5 a 10p.
En las materias sinbéticas se puede utilizer generalmente
eh porcidn relativemente baja, por ejemplo de 0,5 & 3w
mientras que en preparados cosméticos, por ejemplo ba-
rrag de labios hasta el 30p, de preferencias de un 5 a

25%, calculados sobre ls mass totzl deal lépiz de labios.

Los nuevog pizmentos muestran colores fuertes,
por ejemplo tras la eluboracion en léminus de materia
sintética, que no varian sl varier el sngulo de observa-
cion ~ en contraposicion & los pigmentos, cuyos colores
Solo se basan en la interferencia. Asi por ejemplo, una
lémina de materia gintética que contiene nn pigmento de
color oro Seglin la presente invencion, muestra un color

oro hellos fuerte, mientras que un pigmento correspondien-

POOR
QUALITY
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te sin o0xldo metilico coloreante wuzsbtra en la inspec—

cidn un color de interferencic zmarillo dorado de color
aébil, en el exsmsn comparado con £l color complementa~
rio azul claro. Bl pigmento seglin la invencion muestra
asimismo comparado en examen el color propio smarillo del

L " N I
oxido de hierro=-titanio.

A Preparaoién de los pigmentos

EJEMPLO 1

15 kgs. de mica clara molide del tipo moscovita,
tamafip de particulas wnas 10-30 micrzs; grosor aproxima-
demente 0,1 micras, se suspenden en 150 litros de agua
totalmente desalinizadz. Iz suspension ge rexula & un
velor de pH de a con solucidn clorhidrica de tetraclornuro
de titanio (250 gramos de TiClﬂr/li'bro v 30 zramos de ICl
libre/litros). ILa suspension se calientz o 702 bajo agi-
tacidn y durente el proceso de recabrimiento total se
mantiene a ests temperatura. 31 velor de pd elevado =
aproximademente 6 despuds del calentamiento se rezula
de nusvo a2 un pE de 2 mediante adieidn de Acido clorhidri-
co &l 10%.

En otro recipiente se disuelven 1,7 kg de FeCl3 .
6 Hy0 en 1,0 litros de deldo clorhidrico (d = 1,19) y 10
litros de sgua ¥y se mezcla una solucidn clorhidrics al

25% de tetracloruro de titanic (contenido en &cido clor-

POCR
QUALITY
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nidrico 3%). Ia solucidn asi obtenida parda de sal de

titanio/sal de hierro se dejz alluir con nua velocid.d
de 9 Litros por hora a la suspensién. Mediante adicidn
simultanea de 357 de hidréxido sddico o mediante intro-
duccion de amoniaco en forma de gas se mantiene constan-—

te & 2 el valor de pH de la suspension.

Cuando finalize la afluencia de la solucion par-
de, de¢ sal de titanio conteniendo hierro, se introduce
en egta suspensién con le misma velccidad nna solucidn
clorhidrica al 25% de tetracloruro de titanio. Jsta so-
lucion se prepara previamente medisnte disolucion de 18
kg de TiCl4 en 25 litros de agua totalmente desalificada

bajo edicion de 48,5 litros de HCL sl 374 (d = 1,19).

Ie duracidn del recubrimiento asciende a unas
12 horas. 41 final de la precipitacion se determina con
. . 2 . s
una norma mediante comparacion de color. La precipita-

< 7 . a
c.on se interrumpe cuando en total se han consumido apro-

ximadamente 27 kg de 14.01, "6 Hy0. 31

pigmento brillante con ello obtenido muestra el color de

v 1,7 kg de FeCl3

interferencia anaranjado y un color de polvo amarillo do-

raﬁ'o' ‘e

Convenientemente el pigmento se atempera en la
suspensién todavia aproximadamente durante 2 - 4 horas
a 702, El valor de pH de la suspension puede con ello

elevarse mediante adicidn paulating de lejia de sosa a
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5-7. El pigmento oro se lave luezo con agua hasta libe-

rarle de sal y ge seca en wna rejills 3 unos 1202,

Tras el secado, el pigmento se recuece a 9502 C
durante 60 minutos. ELl tono de color pardo amarillen-—
to del pigmento, tras el enfriado del pigmento racocido,
estd teniido de oro més fuerte y mds puro. 321 color de
interferencia anaranjado mezclado se vuelve amarillo do-

rados

Se obtienen aproximadamente 27 kilozramos de es~
te pigmento de color oro, que consta de 58% de mica, 405
de Ti0, vy 2 #% de F62039 en donde e gtén contenidos en .la
mice adicionalmente todavia aproximedamente el 2% de

Fe203 como adicion natural.

En une 4uracidn de recocidoe de 60 minutos son
spreciables asimismo las liness del rutilo en el diagra-
ma de rayos X, mientras que después de 30 minutos de du-

4
racion de recocido el T102 ge preganby como anatasa.

EJEMPLO 2

10 kg de mice molida del tipo wmoscovita, tamaiio
de particula aproximsdamente 5 - 10 micras, grosor 0,1
micras, se suspenden en una calderz de 400 litros en
150 litros deé agua totalmente desalinizada. La suspension

g6 regula 2 un pH de 3,5 con solucion clorhidrica de te-
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tracloruro de titenio (250 gramos de TiCl,/litro y 30
gramos de HCl/litro). ZIa suspension se calienta a 709
bajo agitacién y durante el .rocego total de recubri-
miento se mantiene & esta temperatnra. Il valor de pH
elevado 2 aproximadamente 5-7 tras el calentamiento se
regula de nuevo o un pH de 3,5 mediente adicidn de aci-

do clorhfdrico &l 10%.

1,80 kg de FeCl3 "6 H,0 se disuelven bajo adi-
cidn de 5 litros de &cido clornidrico al 37% en 11 li-
tros de agua totalmente desalinizada y se mezcla con 48
1itros de una solucion clorhidricz al 25% de tetracloru-
ro de titenio. Ia solucion de sal mixta contiene aproxi-

madamente 3% de acido clorhidrico.

La solucidn de sal pards asi obtenida se deja
afluir con una velocidad de T litros por hora en una
suspensién. Simulténeamente se mantiene el valor de pH
a 3,5 mediante =dicidn de hidroxido sddico al 35%, que

contiene 3% de acetato sédico como substancia tempon.

o N A .,
Cuando finalizae la aportacion de la solucion de

sel parde, se introduce en la solucion con la misma velo-~

cidad aproximadamente 96 litros de solucidn incolora ¥

clorhidrica al 25% de tetracloruro de titanio.

3 . N
La duracion del recubrimiento asciende a aproxi~

medemente 21 horas. El recubrimiento se suspende cuando
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el pigmento ha alcanzado el color determinado por compa-—
racidn con una norme. En el caso presente finaliza la
preeipitacién cuando se han consumido en total 30 kg

de TiCl, as! como 1,80 kr de FeCl, " 6 Hy0. 51 pigmen-
to asl obtenido se atempera a 50-100¢ durante todavie

2-4 horas, & continuzcion se lava con aguz hasta quedar
exento de sal y se scca a unos 110%. A4 continuacidn se
recuece a 950°C todavia durante unos 45 minutos para sle-
vay la solidez a la luz y la estabilidad a la temperatu-
re asl como paras mejorar la brillantez y la fuerza de

coloXr.

Se obtienen 25,5 kgs de un pigmento oro fino, que
contiene aproximadamente 39% de mica, 59% de TiO2 y apro-
ximadamente 2 % de Fe203. Este pigmento oro fino es apro-
piado en especisl para le industria cosmética, por ejemplo

pera mezclar a barras de labios y pastas.

EJEMPIO 3

10 kg de mice molida del tipo moscovita, tamafio
de part{oulas 10 ~ 30 miecres, grosor 051 micras; sé sus~—
penden en 100 litros de sgue totalmente desalinizada. La
suspensién ge regule a un pH de 2,5 con una solucién aci-
da de tetracloruro de titanio (250 gramos de Ti014/1itr0
v 30 gramos de HCl/litro). Bajo agitacion se calienta a

7525 egte temperaturz se mantiene durante el proceso to-—
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tal del recubrimiento. Fl valor de pH elevado a 5-7 des—

pués del calentamiento de la suspensién se regula de nue-
- Y N .’ ’ . .
vo e un pH de 2;5 mediante adicion de acido clorhidrico

a aproximademente el 10%.

2,66 kgs de CrCl3 "6 H20 gse disuelven conjunta-—
mente con 1,14 kg de SbCl, en 1 Litro de acido clorhiari-
co al 37% y 12 litros de agna y se adiciona a 30 litros
de una solucion clothidrica al 257 de tetracloruro de ti-

tenio (contenido de écido de la solucidn de sal mixta 3%).

Se deja afluir la solucion de sal verde con una
velocidad de 7 litros por hora en la suspensién de mica.
Cuendo finalize le 2portacidn de esta solucion se intro-
duce en la suspensién con la misme velocidad una solucion
incolora y clorhidrica al 25% de tetracloruro de titanio

(250 gramos de T1014/1itro y 30 gramos de HC1/litro).

Simulténeamente con las soluciones de sal se adi-
cionan en cada caso NaQH acuoso 2l 354 para mantener el
valor de pH de 2;5. BSe consumen aproximadamente 30 1i-

. £ "
tros de esta lejia de sosa.

Ta precipitacion finalize despuds de aproximada~
mente 20 horas. Con ello se conswne ex total aproximada—
mente 31 kgs. de tetracloruro de titenio. Después de esto
ge regulsg gradualments a un pH de 7 el valor del pH me-

N . 2 7 N N N
disnte adicion lenta de lejia de sosa acuosa diluida
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(20%), E1 pigmento ligerémente verdoso se atempera a

T0¢ todavia durante aproximedemente 3 horas en la suspen-
sidn. E1 pigmento se lava luego con aguad hasta quedar
libre de sal, se seca a aproximadamente 1209C y se recue-
ce a 9502C durante 30 minutos. Se obtiene aproximada=
mente 25 kge de un pigmento oros, que contiene aproximada-
mente 40% de mica, aproximademente 54,2 % de Tio2, apro-

ximadamente 3% de Ck, 0. y 2,84 de Sb 03- El pigmento

2°3 2
muestra tras el recocido un color zmarillo dorado. Simul-~

’
taneamente posee el color de interferencia verde.

EJEMPLO 4

20 kgs de mice molida del tipo moscovitas didme-
tro de las particulas 10-30 micras,; grosor menos de 0,1
micras, se sugpenden en 150 litros de agua tobtalmente de-
salinizada, que previamente se regulé a un pH de 3 con
solucidn clorhicrica de tetracloruro de titanio (250 gramos

de 1301,/1itro v 30 gremos de HOL/1itro).

La suspension se agita y se calienta a 702C. 4
continuecidn se regule el valor de pH de la suspension
mediante adicidn de otre dosis de la solucién clorhidri-

ca srriba citada de tetracloruro de titanio a wn pH de 3.

8.10 kgs. de Nis0, T H,0 se disuelven con 592
kilogramos 48 SbCl3 en 30 litros de agua y se tratan con

3,5 litros de HC1 (el 374). Deta solucion de sal verds
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gse mezcla con 50 litros de una solucidn clorhidrica al

25% de tetracloruro de titanio (contenido de dcido clor-
nfarico en total 3j). Se deja afluir la solucidn ver-

de con una velocided de 12 litros por hora en la suspen-
sion de mica. Cuande finaliza la aportacién de esta so-
lucidn, se introduce en la suspeusion con la misma velo-
cidad una solucion incolora, clorhidrica al 25%, de tetra-
cloruro de titanio (30 gramos de HACl/litro). Mediante
adicidn simultdnea de una solucion acuosz al 20% de hidro-
xido potééico se mantiene durante el proceso total de
precipitacién un valor de pH de 3. Se consume aproxi
madamente 160 litros de ecta solucidn de hidréxido po-

tédsico.

Ta durscion del recubrimiento asciende a aproxi-
madamente 14 horas. Le precipitecidn finaliza cuando
se consume en total 36 kg. de tetraclorurc de titanio.
El pigmento de color oro obtenido se atempera a 702 to-
davia dursnte 2 horas en la suspension; a continuacidn
se reguls el valor de pH mediante adicidn paulatina de
KOH a un valor de pH de 6-8. 4 continuacidn se atempera
durante otras 2 hoxas a este valor de pH a 709 c. Xl
pigmento se lava luego con agua hasta quedar éxento de
sal, se seca a 110% y se recucce & 950¢ C durante 30
minutos. El pigmento obtenido tiene un color amerillo
Gorado bello y posee elevada brillantez. EL rendimiento

asciende a aproximedemente 40,5 kilogramos de pigmento
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oro con un contenide de aproximadamente 49,3 % de mica,

gproximademente 37,54 de Tioz, 553 4 de NiO vy 7,9 % de
8by03. EL pigmento & color oro en la inspeceidn es ama-

rillo limdn en el examen.

En luger de N1304 se pusde utiligar asimismo las

dosis corregpondientes de 00012 o 00304.

BJEMPILO 5

10 kgs. de la mica utilizada en el Ejemplo 1 se
suspenden en 150 litros de agua totalmente desalinizada.
La suspensién se regula a un valor de pH de 3,5 mediante
adicidon de wna solucion clorhidrica de tetracloruro de

circonio (250 gramos de zrCl, y 40 gramos de HCL/1itro).

s > s . »
La suspensién se calienta a 709 bajo azgitacion y de nue-

vo se regula & un valor de pH de 3,5 mediante gdicidn

de dcido clorhidrico al 10f.

1,2 kgs de Fe013 ‘6 H20 se disuelven en 0,7 li-
tros de dcido clorhidrico (21 374) ¥ 8 litros de agua y

se mezcla con 20 litros de una solud dn clorh{drica al 25
de tetracloruro de circonio (3% de dcido dorhidrico).
Esta solucidn de las sales mixtas ge deja afluir en la

au, pensién con una velocided de 6 litmw s por hora. Con
ello se mentiene el valor de pH a 3,5 mediante adicidn

de NaOH al 35%.

s .’ N
A continuscion se introduce en la solucign con la
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misme velocidad una solucion clara e incolora, clorhidri-
ca al 254, de tetracloruro de circonio. Iambién aqui
se mantiene constante el pH & 3,5 como nteriormente, me-

diante adicidn e hidrdxido sédico.

La duracion del recubrimiento & sciende a aproxima~
damente 12 horas. Tras finalizar la precipitacién se han
utilizado en total aproximasdamente 15 kzs. de ZrCl4, N

1,20 kilogramos de FeCl, '6 H,0.

El pigmento obtenido se atempera a 802 todavia
durante aproximadamente 3 horas en la suspensién, a conti-
nuacidn se lava con agua hasta liberarlo de la sal y se
seca a 120%. A continuacién se recuece a 9502durante 45

minutos.

Se obtienen 18 kilogramos de un pigmento oro; que
contiene aproximadamente 554 de mice, aproximadamente

43% ge 5r0, y aproximademente 24 de Fep03.

En luger de las soluciones de ZrCl4 pueden uti-
lizarse en cads caso asimismo mezclas de TiGl4 v ZrCl4,
por ejemplo en la proporcion de 1 : 1 6 de 3 : 1. Asi-
mismo aqui ge obtienen pigmentos con tono de color valio-

80 ¥ brillantez elevada.
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EJEVELO 6

10 kgo. de micae clara molida del tipo moscovita,
tamafio de partfculas aproximadsmente 10 ~ 30 micras, gro-
sor aproximadamente O,1 micra; se suspenden en 10 litros
de agua totalmente desalinizada. ILa suspensién se regule
& un valor de pH de 2,5 con solucidén clorhidrica de tetra-~
cloruro de titanio (250 gramos de TiGl4/1itro y 30 gra-
mos de HC1/litro). ILa suspension se calienta a 70¢ y se
regula de nuevo a un valor de pH de 2,5 mediante adioién
de 4cido clorhidrico al 10%. Se disuslven 1,3 kgs.-de
Fe013 ‘6 Hzo en 0,3 litros de écido cloxnfdrico (4 =
1,18) v 4 litros de agua y se mezcla con 5 litros de una
solucidn clorhfarica al 254 de tetracloruro de titanio
(contenido en 4cido clorhidrico 3%). Se deja afluir en
1a suspensién la solucidn pardo amsrillenta de las sales ..
mixtas con una velocidad de 6,5 litros por hora. Con ello
se mantiene el valor de pH a un pH de 2,5 mediante adi-
cién de NaOH al 355k A continuacion se introduce en la
suspensién con la misms velocidad una solucion clorhidri-
ca al 25% de tetraclorure de titanio. ILa duracién del re-
cubrimiento asciende a 12 horas. &1 final de la precipita-~
cion se determins medisnte qgmparacién del color con una
merma con un color de interferencia violeta. La precipi-
tacidn se interrumpe cuando se han ntilizado aproximada-

mente 21 kgg. de TiCl4 vy 13 kgs. de Fe013 ' 6 Hzo. kAR

pigmento obtenido se atempera a 70° C todavia durante
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40 horas en la suspensidn, se lava hesta exento de sal y

pe seca a 120¢ C. A continuacidn me recuece a 9502 C du-
ronte 1 hora. El pigmento nuvanjo clero con allo obbe-
nido musstra simultdncamente el color de interferencia
rojo pﬁrpura. Se obtiene 19 kags. de un pigmento brillan-
te rojo purpuras que conticne aproximadamente 52,0 5% de mi-
ca; 46,0 7 de Ti0, y aproximadamente 2% de Fe,03.

BJEWPLO T

1l kg. de mica clara molida del tipo moscovita, $a-
mafio de particulas gproximadamente 30-200 micras, super-—
ficie especial 2 - 2,2 m2/gramo, grosor aproximadamente
0s5 micras, se suspenden en 10 litros de agua totalmente
desalinizada. La suspensién se regule a un valor de pH
de 2,2 con solucion clorhidrica de tetracloruco de tita~
nio (250 gremos de TiCl,/litro y 30 gramos de HOL li-
bre/1itro. Ie suspensidn se calienta a 702 bajo agita-
cidn y dursnte el proceso total de recubrimiento se man-
tiene & esta temperatura. E1 valor de pH elevado a apro—
ximadamente 6 tras el calentamiento se regulz de nuevo
a un pH de 2,2 mediante adicidn de dcido clorhidrico al

10%.

En otro recipiente se disuelven 125 gramos de FeCl;.
6 H,0 en 70 cc de deido clorhidrico (d = 1,19) ¥ 1150 cc
de agua ¥y se mezcla a 4 litros de solucidn clorhidrica al

10% de tetracloruro de titanio (contenido en acide clorhi-



drico 3%). La solucidn pards, asl obtenida, de sal de ti-
tenio/ sal de hierro se deja afluir a ls suspensidn con
une velocidad de 2 litros por hora. MWediante adicign
simulténes de lejfa de sose al 104 se mantiene el valor

5. de pH de la suspensién congtante s 2,2.

. 4 . . .
4 continuacion se dejz afluir en la suspens16n
con la misma velocided aproximadamente 8 litros de una

solucidn inw lore, clorhidrica, al 104 de tetracloruro de

titanioq

10. Ia durecidn del recubrimiento asciende a 6 horas.

El finel de la precipitecién se determina mediante com=

paracidn de color con una merma.

El pigmento obtenido muestra el color de inter-—
ferencia naranje y wn ® lor de polvo amerillo dorado. El
15. pigmento se caracteriza en contraposicion & los pigmentos
més finos por un centelleo fuertemente reflectante y gra-
nular. Bl pigmeato se atempera a 70° todavia durante 2
horas, se lave hasta quedar exento dé sal,; se seca, se
recusce a 8508C durante 30 minubos y lwuego ss8 tamiza por
20, un tamiz con sberture de malles de 200 micras. EL pigmen-
to actia luego como polvo de oro basto. Il color de in-

terferencia naranjs se vuelve, el recocer 2 9502 durante

1 hore, amarillo dorado.

Se obtiene aproximademente 14 kilogramos de este

25, pigmento de color oro, que consta de 72+ de mica, 26% de
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Ti0, ¥ 2 i de Fe203.

Este pigmento a causa de su greno va visible a
simple vista es apropiado para objetos especlales, por
ejerplo pare sefializacidn de carreleruss rotulacion en cq-
rreteras, juguetes para nifos, papeles pintados y efec-

tog de publicidad.
B: Utilizad dn de los pigmentos

BIEMPLO 8

Un polietileno de alta presicn en forma granulade
(por ejemplo Lupolen(g) 1800 3) se trata con 1,5 % de
ftalato dioctilico y se mezcla durante 15 minutes en una
mezcladors bagculante. Tras edicion de lys de pigmento
periz brillante segin ¢l Ejemplo 1 se mezcla durante
otros 30-60 minutos. El granulado asi obtenido muestra
al pigmento uniformemente dividido sobre la superficie y

. ’ . .
da &l adiclonar en una meaquina extrugionadors cuerpos ex~

trulsonados inmejorables con tono dorado.

BEJEMPIO 9

El pigmento segin el Zjemplo 1 se empasta en la
dosig doble de une megcle de partes iguales ds acetato
n-but{lico, éter monoetilico de etilenglicol y Fftalato

. le s . 7 ? .
dibubtilico. De la suspeusion asi obtenida se megeclan 2,5
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gremos con 250 gramos 6 wna resina de poliéster insatura-
¢a (por ejemplo Palatal P 66) y la formuls se lleva a en-
durecimiento en wn tambor centrifuzador tras la adicidn

de 0,4% de una solucidn @l 1 de octoato de mbalto y 244
de un perdxido de cetona 2l 504. 3¢ obtisne tras el en-
durecimiento une placa de poliéster con un cardcher nacara-
do brillante regular, con tono oreo, de la que pueden pre-

pararse por ejemplos botones.

EJEMPLO 10

Fn 99 gramos de una laca de nitrocelulosa de la

receta siguiente

5 % de colodion

45 % de acetato n-butilico

50 % de acetato et{lico
ge sugpenden mediante agitacién mecanice intensiva 1 gra~
mo del pigmento segﬁn el Ejemplo 6. In ssta laca se sumer-
gen perlas de poliestireno dispuestas sobre un cordon, que
a continuzcidn se secan en el aire. 4l repetir 5-7 veces
el proceso de inmersion se obtiene perlas rojes con una

buene brillantez nacarade.
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EJEMPLO 11

Se prepara una mase para barra de labios & partir

de los compouentes siguientes:

Cera de abejas 15 %
Lanoline (lanolina contenien—

do agua) DAB 7 . 15 %
Alcohol cetflico 2,5 %
Aceite de ricino 6255 %

Polietilenglicol con peso
molecular 600 5 e

Esta masz de base se trata con los componentes si-

guientes:

Pigmento brillante segua el

Ejemplo 2 15 5

C-Rot 1 denominacion de 0,2 j
la Deutsche _

C-Rot 30 PFarbstoff~ 0:1 »
rommission

Masa incolora para barras
de labios hagta 100,0 %

La masa roja para barras de labios posee una bri-

llantez perla de color oro.

BJEMPLO 12

80 gramos de sebo de buey, 60 gramos de grasa de
coco v 40 grames de aceite de ricino se funden entre si

o 802C. 100 oc de solucion al 35% de hidroxido sddico se
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adicionz a 80% vy la szponificacion se prosigue todavia

durante 3-4 horas & una temperaturs de 70-308C.

Sin ssponificacidn de le mase e spumosa de jabdn
originada se disuelven 30 gramos de azticer en 30 cc de
agua caliente y se@ adicionz 40 cc de etanol. ILa mezcla
obtenida se agits & una temperatura de 702 C. Bajo mante-
nimienté de la temperaturs de 602C se distribuyen en le
masg espumose de jabon homogéneamente ¥y bajo agitacién
11 gramos del pilgmento nacarado brillante de color oro
segin el Ejemplo 1. ILa masa espumosa de jabon se enfris
répidamente bajo otrs agitacion en un bafio de hielo. Se
obtienen 390 grames de jebon fresco con bella brillantes
oro. BEl contenido de pigmento asciende a aproximadamente
el 3.
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RETVINDICACIONZS

Descrito el objeto del presente invento, se de-~
claran nuevas y de propisa invencion las siguientes reivin
dicaciones con prioridad de la solicitud de patente ale-

mana num. P 19 59 998.5 del 29 de Noviembre de 1.969.

1. Procedimiento para la preparacion de pigmen—
tos brillantes de varias capas a base de escamas de mica
recubiertes con Oxidos metdlicos mediante precipitacién
de los dxidos metélicos sobre las escams de mica hasta
el grosor de cape deseada y eventualmente recocido de los
e oductos obtenidos, caracterizado porgue a temperaturas
entre aproximadamente 50 ~ 1009C y un walor de pH entre
0,5 ¥ 5:0 7 se suministra una suspension acuose de esca-

mes de mica como sigue:

a) una solucion de sel metdlica wcuosa, que contiene
une sel de titanio y/o de circonio en una concen-
tracidn de 0,01 ~ 4 moles/litro asi como por lo
menos otra sal metdlica en una concentracidn total
de 0,02 - 1 mol/litro, con un contenido en dcido

libre que corresponde a una molaridad de 0,002 - 3;

N s 7 .
b) 4 continuacidn una solucidn acuosa, 0,01 = 4 molar

de sal de titanio y/o circonio con un contenido en
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deido libre que corresponde a una molaridad de
0,002 - 33

o) simulténeamente con a) ¥y b) una solucién acuosa,
0,025 - 10 molar de hidrdxido alcelino o bien
amfnico o bien una dosis equivalente de amoniaco

en forme de gas, con las medidas sigulentes:

d) Se verifica la aportacidn de la base de forma que

se mantenga un valor de pH casi constante duran—

te la precipitaeién.

¢) La dosis de sal asportada se encuentra en sproxi-
medamente 0,01 ~ 25 ° 10™° moles/minuto y n®

de superficie de mica.

f) E1 grosor de la cepa de 6xido metdlico precipita-
da mediante ls solucion a) asciende aproximade-
mente a 1/3 del grosor de capa total de las capas

de 6xido precipitedas.

2. Procedimiento, segtn la reivindicacion 1, ca-
racterizado porque en calidad de sal de titanio, se uti-

liza tetracloruro de titanio.

3. Procedimiento; segin las reivindicaciones 1
¥ 2 oaracterizado porque en calided de otre sal metalica

coloreante, se utiliza cloruro de hierro III.

4. Procedimiento, segin las reivindicaciones 1 &
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3 caracterizado porque en calidad de sal metalica colorean-

te ge utiliza cloruroc de cromo III.

’ . * 0] 0
5, Procedimiento, segun las reivindicaciones 1
a 4 caracterizado porque en calidad de otra sal metdlica,
se utiliza una mezclas de cloruro de antimonio IIT y sa-

les de niquel II o de cobalto IIL.

6. Procedimiento, segun las reivindicaciones 1 a
5 caracterizado porque en calidad de otra sal metélica, se
utiliza una mezcla de cloruro de antimonio III y cloruro

de cromo III.

7. DProcedimientos segﬁn las reivindicaciones 1
a 6 caracterizado porque el valor de pH de la suspension
de e scamas de mica antes del inicio de la hidrolisis se
regula mediante adicion de una solucidn acida acuosa de
gal de titanio y/o de circonio a un valor de pH entre 0,5

v 550, v de preferencis aproximadamente de 1;5 a 4,0.

8. Procedimiento, segﬁn lag reivindicaciones 1
a T caracterizado porque la hidrolisis se realiza a una
temperatura entre 70 y 802C, a un valor de pH de 1,5 a
4,0 y a una velocidad de aportacion de la sal metdlica

2

de menos de 5 ° 1072 moles por minuto y m® de la superfi-

cie de mica 2 recubrir.

9. Procedimiento, segin las reivindicaciones 1

- 8, caracterizedo porgue la velocidad de aportacidn de



las soluciones de sal.metélica asciende entre 0,1 y

2 ' 1072 moles por minuto ¥ n® de la superficie de mica

2 recubrir.

10. Procedimiento, segin las reivindicaciones
5 1 -~ 9, caracterizado porque el pigmento se atempera a

unos 70¢ durante aproximadamente 2~4 horas después de 1la
precipitacién.

1l. Procedimiento para la preparacién de pigmen-
tos brillantes.

- (4
10. Segun se dgdc¢ribe y reivindica en la presente

memoria descriptifva, fue conste de 38 piginas foliadas

Pl

Hinovdos JOSE svoUEL




	Bibliographic data
	Description
	Claims



