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[tes que evitan o disminuyen la sinterizacién. Durante esta fa-
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La presente memoria descriptive tiene como fin
la declaracidn del objeto sobre el que ha de recaer el privi-

1egib de explotacién industrial y comercial exclusivo en el

con la vigente Iegislacién, gue como el enunciado indics se
trata Qe_“MEJORAS EN BL PROCESO DE FABRICACION IE BIOXIDO IE
TITANIO".

| Durante la fabricacién de Bidxido de Titanio
con calidad apba para su utilizacién como pigmentos y concre-
tamente en su fase de hidrdlisis, se obtiene un éxido hidrata-
do el cual aunque forma fléculos -necesarios para su filtra-
cibn y lavado posterior-, consta de particulas primarias suma-
mente finas.dél orden de centésimas de micra.

‘Para lograr las propiedades dpticas requerl—

das, este éxido hldratado, debidamente purificado, se somete

a un proceso de calcinacidén en presencia de determinados agen-

se del proceso tiene lugar el crecimiento de las particulas
hasta 1legar al tamafio idéneo que, de acuerdo con los fines
a gue se destina, es del orden de cero coma veinticinco micras
Cuando se pretende obtener pigmentos cbn egtructura cristalina
de rutilo, la variedad anabasa que se produce primeramente en
la calclnaclén, ge transforma en la modificacién mds estable
debido a la presencia de agentes rutilizantes especialmente
preparados y afladidos en fases anteriores del proceso.

1a teﬁperatura de caleinacidn alcanza normal-
mente valores entre 850 a 95020 dependiendo el valor méximo
del fipOth hidrato, tratamiento previo y calidad del pigmento
que se desea producir. Durante la calcinacién no se puede evi-

ter la aglomeracidn y sinterizagién parcial de las partfculas;




10

15

20

25

30

por consiguiente, es.normal sbmeter"la descéfga:del'calcinadoﬂ
a moliends himeds en medio acuoso y generalmente en presencie
de dispersantes. Con objeto.de'eliminar-de"la:dispérsidn lo-
grada los aglomerados no molidos se efectia ﬁﬁa.hidroseparacidn
-por sedimentacidn o centrifugacidn- devolviendo. los lodos se-
parados al sistema de molienda. Neturalmente no es pogible
efectuar una separadién perfecta en escala iﬁdustrial.
Bstudios técnicos ieélizados”sobrefel proceso
han demostrado que se logran grandés ventajas Si;ianteSfdefia
dispersidén en medio acuoso, se efectia una‘premoiiéndg de la -
descarge del calcinador en molinos ehergétibos{rn N
La molienda previa en este. tipo 'dé molinos im-
parte al pigmento ciertas propiedades beneficiosas.dificilﬁqg
te alcanzables de otra forma. Concretamente'éontpigmentés:mor
lidos de esta forma se logran esmaltes derbrillo:superibr;y;m
mejor retencién de brillo, mejor cubricién .y més -f4cil:humece
tabilidad y dispersi&h durante.el proéesof&e.maﬁufabturahzdeﬂ»
pinturas y esmaltes. S . A e ﬁ'ri;,‘&ﬁﬁw ;
Para la consecucidn de estas ‘mejoras la prin-
cipal dificultad radica en ‘gque no todas las clasésgdeueaiéii-r;
nedos pueden someterse a proceso én este tipb7de=molinbs;:Eh '
efecto algunos tipos de ‘caicinados présen’c‘an una’ elevada’ tenw |
dencia a adhérirse a las paredes metZlicas del ‘molino y suce-
sivamente a la pelfcula de pigmento.primeramenteﬁadherida;&ébn
1o cugl a menudo tiene lugar la obturacidn total de:'la cémaré
de molienda y de las tuberfas de salida, .. (. & .t iinr tle
Nuestro invento consiste en que-estas Limita-
ciones desapafecen;pudiendb.bfeetuafée laﬂMblienda,fcuaiquieQ
ra que sea-el tipo de.descarga del.calcinador, sinbpertﬁrbaQ'f

cidn alguna, si sé dosifiea'sobre’el calcinado E‘moler‘iaicanT
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- |lerises’ y otras o para la correccidn de defectos de superficie-

||sino que posee una dispersabilidad en agua claramente supe-

- (.

+ 380831

tidad adecuada .de aceite de silicona. Heta adicidén puede rea-
lizarse bien’por-aspersién sobre el materisl a moler antes de
su entrada-alrmolino,«bien por;intfoduccidn nedida en la pro-
pia entrada del pigmento.

- ~'Normalmente la adicidn de aceite de silicona
.arpigmentoé_destinadOS'a la fabricacién de pintura y esmaltes
-éa;vo-las trazas que se afiaden en casos especiales para evi-

tar laAflotacidn selectiva de pigmentos en el caso de pinturas

debe~evitarsé ya que perjudica el brillo de las peliculas de
pintura.

. " Sin embargo con nuestro invento no sélo se hanl
pesuélto todas las difiﬁultadeé‘de la pre-micronizacién, paso
imprescindibie para la fabricacién de pigmentos de mfxima ca=—
lidad,- sino que se han llegado a producir superiores en otros
aspectos.

Bl brillo de las pelfculas de pipturas prepa~-
aceite déﬂsiliconas, no he resultado perjudicado en absoluto.

Asimismo el pigmento;'nolsdlo no ha resultado acuorrepelente

rior al mismo pigmento sometido a molienda en molinos conven-—
cionales, lo cual era del ‘todo inesperado.

‘ EJEMPLO Ne 1 .

-+ «La descarga del caleinador tipo rutilo se ro-
cfa con 0,1% de aceite de gilicona (hidrégenc-metil-—polisilo=
Xano), se mezcla perfectamente y se muele en micronizador con
relacién vapor/pigmento igual a-2. Bl producto de la molienda
recolectado en dispositivo separador y ya frio se ensaya des-

de’el-punto‘dé’vista de su dispersabilidad en agua segin la
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-En un mortero de vidrio se mezclan 50 grs. de

siguiente norma.

pigmento objeto del ensayo con la cantidad de agua destilada..
adecuada para conseguir la viscosidad conveniente para este
tipo de mqlienda y se muele durante cinco minutos. Se ftras
vasa cuantitativamente la pasta de molienda a un matraz afo-
rado de 1.000 ml. y se completa el volimen aforado con agua ..
destilada; invirtiéndolo a cohtinuacidn varias veces para 1A_
homogeneizar la dispersidn. - SR P
- Se viert&-la suséensidn en probetas-de 500 ml
y se dejan en reposo durante cuatrd horas; al cabo de las -
cuales se ‘toma mediante pipeta 100 ml. de la parte superior .-
de la probeta, vertiéndolo en un vaso de precipitadOS'taré;
do. . La cantidad de pigmento extraido se determina por pesada
después de evaporacién del agua a 105-11090. Bl resultado se
expresa como porcentaje del pigmento sobre el contenldo ted-
rico de la suspensidn. L e L e |
Ensayado el pigmento micronizado con~0;l%,de
aceite de silicona se comprueba que-después de cuatro horas.,
de sedimentacidn se encuentra todavia en la parte spperior;dé
la probeta 88% del pigmento puesto inicialmente,_mipnfras que
sometido al mismo ensayo el mismo caléinado,;perple;-molienda
convencional en mblino penduiar, sélo .consigue recuperarse
1’2%'
- BJEMPLO N€ 2 ;- -0 e T
-Siguiendo la técnica.descrita.en 1 y,sobre el
mismo calcinado se realiza la mismaimicronizacidnuutilizépdose
0,1% de dimetil-polisiloxano. . - .. .0 . . -
Sometido el pigmento a ensayo de dlspersabill-

dad en agua por el método descrito en l, .8e 11ega.a un'valor
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lvién en éste caso ain sometiendo a ensayo pigmentos de los

380831

de 87% de dispersién frente a 1,2% del blanco normal.

EJEMPLO N¢ 3
- quré el mismo calcinado y con 0,1% de dime-
til-polisiloxano se realiza la micronizacién con relacidén
vépor/pigmento igqal a 3,5 logrédndose segin el ensayo de dis-
pefsabilidad en agua 90% de dispersién frente a 1,2% del pig-
mento sometido a proceso convencional.
| EJEMPLO Ne 4

Andlogo a 3 pero utilizéndo 0,1% de hidrégeno-
netil-gsiloxano. Se ;1éga a dispersiones del 90% frente a 1,2%
del -blanco normal., ‘

Ia evidente mejora lograda en dispersién en
agua resulta de la molienda en chorro del vapor solamente po-
sible en preseﬁcia del aditivo -aceite de silicona- puesto qué
la adicidn de £ste durante el ensayo de dispersabilidad en
agua, 5ien sea durante la molienda o previamente sobre .el pig-
hgnto seco, no ,conduce a alter;ciones en el valor de disper-
sabilidad hallado.

‘ Por otra parte, la presente‘invencién no se
bongreta a bi&xidos de titanio con calidad pigmentaria y es~-
truétura cristalina rutilo, si bien eg:.en este caso donde se
lpgra§‘resultados,més esPectagulareS‘débido,a su escasa ten-
Qencié{audisjersar en agua. La jnyenci6n_es también aplicable

a_calcinados con estructura anatasa, logrdndose mejoras tam-

llamados "dispersables en agua".

 BJEMPLO N2 5

- .Siguiendo la técnica descrita en 1 el calcina-

do de anatasa se rocia con 0,1% de dimetil-polisiloxano ¥y mi-

croniza con relacidn ‘vapor/pigmento '3, , El pigmento obtenido
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presenta una dispersién en agua & 97% frente a la ya alta de
87% obtenida sometiendo a ensayo el mismo calcinadé proéesado
por métodos convencionales. ‘ -
0tro campo. de aplicacidn del Bi6xido de Tita-
nio, calidad pigmentaria, en el que se aprecian sensibies me-
joras cuando el producto se somete al‘procépo descrito en la-
presente invencidn, es el de la opacificacidn y‘coloreado de

plésticos, especialmente en el caso de P.V.C. flexible.

EJEMPLO N2 6

Pigmentos obtenidos segﬁﬁ 3 y 4 se ensayan--
frente al mismo calcinado molido de forma convencional para:
la confeccidn de plastisoles grises. Las pelfculas aplicadas
sobre vidrio con barra espirel para 120 mioras de"gspéSOr de'
pelfcula himeda se someten al adecuado curado en estufa. Una
vez obtenida la pelfcula seca se separa cuidadosamentée’del’
soporte y se mide su reflectancia a través de Tos filtros

(verde, rojo y azul) del COLOR-MASTER DIFFERENTIAY COLORIME-

TER.
En la tabla I se indican los Valoreérhalladds
TABLA I
vVh RSB OAB
Convencional 51,12. 50;44 - -53,24 .
Ensayo 3 . 56,24 55,26 59,26
Ensayo 4 | 56,38 - 55,38 59,40

Como puede apreciarse en los resﬁltad63561 pig
mento molido en chorro de vapor, en presenciade aceite de si-
licona, posee un mayor poder. colorante, olen este caso poder
aclarante, ya que produce productos’ con mayor reflectarcia
en los tres filtros.

‘A anflogos resultados se llega &i’ el ensajo
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|inuestra invencidn con respecto a la dispersidn en agua,.las

se realiza utilizando. exclusivamente bidxido de titanio en el
plastisol; si bien en este caso, al obtenerse valores mds al~
tos en la escala de reflectancias, las diferencias en valores
absolutos son menores. Por otra parte la medids ffsica estd -
dificultada por las posibilidades de conseguir opacificacidén -
Fotal en'peligylas,dextan poco espesor, y la influencia que

pequeﬁaS*variéciones de éste originan en aquélla. Las diferen
cias en blancura son no obstante ostensibles.a simple vista.

. Tambidn se llega a resultados altamente satis
factorios cuando se comparan los pigmentos procesados como
se indicé frente a los molidos de forma convencional, en el
coléreado-dércaucho.donde las diferencias logradas son perfec-
tamente’acusadas'por el ojo, si bien la medida fisica del co-
lor resulta muy diffecil por la imposibilidad prictica de cone
seguir la.adecuada‘superficie. »

... . . Bste invencién no se limita a las posibilida~-
deSJde,comércializacidn de un pigmento de Bidxido de Titanio
constituido por un calcingdo tratado con aceite de silicona y
micronizado, qué efeotivamente puede utilizarse con ventajas:
respecto a calcinados sometidos g molienda convencional, en
todas las aplicaciones en sistemas acuosos, caucho, plésticosl
pinturas y esmaltes.

oo -Ya es sabido quelos'pigmentoé de alta calidad
son sometidos después de calcinados a un complejo. proceso, Cu=
yo puntginicial es una molienda seguida dedispersién e hidro-

separgclidn. Pues bien, en razén de las ventajas logradss en -

primeras~etapas-deljprocesO'—criticas siempre para la elimi-
nacién de aglomerados y sinterizados- resultan enormemente fawm

cilitadas.
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Una vez lograda la separa016n de aglomerados

la dispersidn del premicronizado puede ser -tratada :con dom= -
puestos de Aluminio, Silicio, etc.; para Tecubrir las parti-
culas del calcinado de la forma adecuada yilégrarfpropiedadés
idéneas en las aplicaciones especi{ficas a que.el pigménto:ée
destine. Ia suspensidn ya tratada se filtra, lava, seca yaﬁih
croniza de nuevo el pigmento antes de ser"enﬁasaéo'parafsuvjV
venta. . ~ ""n ;T‘;ﬁ: Ll

Hemos ‘comprobado gque 1a'édicidn?de'laéﬂpeque;~
flas cantidades de aceite de silicomna, que hacen bosiblemla»
micronizacién de cuvalquier clase de  descarga delxcalcinadqi,
no sdlo no perjudican el comportamienté'deilos-pigmentos:dé.<~
alta calidad en las pelfculas de pintura,siﬁo:qué:éontfibuyen
a mejorar su calidad en funcidn de 1a'mayor'efiéacia'légradar
en la etapa de premicronizacidn.

BJEMPLO N2 7 . o o Jn eIl

Descarga del calcinador con. estructura cris-

talina de rutilo se somefe a molienda mecdnica’ convenclonal
o proceso descrito en Ejemplos 1-4. Los productos obtenidos: se
dispersan en agua, hidroseparan'y recubren superfiéialmenté'
con 6xidos hidratados de Silicio'y Aluminio.:Ta Suspensidén<se-
filtra, lavando y secando las tortas obtenidas segﬁnrproceso
convencional. El producto seco se-somete a micronizacidn, .~

Tos pigmentos obltenidos se:ensayan :en. plntura~

alqufdica~amfnica de curado a estufa a’P/I=l,3 que-se: apllca
sobre chapa metflica imprimada veinticuatro-horas después-de
su preparacidn. - T S

' Las chapas pintsdas se curan durante:treinta
minutos a 130¢C y someten a proceso de»sobre-estufadoidgrante~

una hora a 180¢C, midiendo el brillo con VARISPEC EEL a 209.
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lldica; que -ademds’ del incremento de brillo logrado- en: el. curado

- _Brillo a 2082

S . Bstufado y
) -Bstufado 30’mgg;g_;309. Sobre—estufado lh., a 180¢
Gonvencional .~ « 87,5% 65,5%
BJENETO Ne T . 89,08 ' o 14,0%

Jos valores son promedips de varias muestras
e indican que la micronizacién de la descargas de calcinador,

realizada con la adicién de 0,1% de aceite de silicona segin

s

nuestra invencién, origina pigmentos que a su vez dan lugar
a pelfculas de pintura més briilantes.A;

e ' " El efecto es notable sobre todo cuando la
peliéhla'se somete:'a condiciones de curado mds duras que las

recomendadas para el tipo. de filmdgeno ‘empleado, lo cual in-

normal, el brillo de la pelfcula ser4 en condicioneshormales,

mucho mis duradero.

| Nuestra invencién no se limita, por otra par-

te, 2 la .utilizacidn de los pequefios porcentajes de aceite de

silicong indicados en los Ejemplos, puesto que los: efectos be-
neficiosos se observan con cantidades delorden de wno por cien
to,y{aﬁn-superiores.“Deuhecho estas altas dosificaciones son

préferibleS‘buando:los productos. est{ destinados a usos espe-
c{ficos; como por:ejemplo el coloreado y opacificacién de plds
ticos. |

077 gin embargo los pequefios porcentajes son pre-
feribies;,épartefde.las razones econ&micas, por favorecer pa~
rad§jicamente ‘1a dispersidn en el agua y por lo tanto la hidro
separacién, sin implicar riesgd alguno para la utilizacién de

1ps.produdﬁosfen'el campo de pinturas.y esmaltes, al cual estd

dirigido un .elevado: porcentaje de la produccién. La utilizacid
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de cantidades superiores puede-impaitir“apuprrepeleneia al

producto.

‘La invencidn no tiene en cuenta ni, la.estruc-
tura cristalina del Bidxido de Titanio, ni el proceso previo
gue haya sido seguido para la obtencién,delvcalcinado; Ia uti-‘
lizacién de aceites de silicona, -cualesquiera que sean éu"
composicién quimica, grado de polimerizacién'y caractéristi-
cas ffsicas, hace posible la mbliehda-enidiSPOSifiVOS'dé‘eﬁer-
gfa fluida de cualquier descarga del calcinador, impartiendo
a los productos sometidos a eSte'proéeso>eféctos beneficiosos
tanto si éstos se comercislizan directameﬁtevcomO?gilse?some—
ten posteriormente a procésﬁs nés complejOS'para’laﬁobfenbidn
de productos de alta calidad. - : Ty Tern, Ta vl S;A

Tampoeo “toma en consideracidn la preséntén‘%n—
vencidén la forma deadicidn del aceite de‘silibona;ucomOftél;,
en solucidn, emulsién, etc.-, ni el punto en que ésta se rea-
lice -antes del micronizador, -en la propia entrada- del.pigmen~
t0 0 en su cdmara de molturaecidén, =~ v i 'v;fﬁn S H

Descrita suficientemente:la naturalezacdel .-
presente invento, asf como su réélizécidn'industrialv séloctad
be afiadir que en su.conjﬁnto y partes constitutivas’ es posible
introducir cambios de forma, materia 'y disposicidn en cuanto-
teles alteraciones no supongan.variacidn sustanciel del’mismos

El solicitante, al amparo de los (onvenios In- .
ternacionales sobre Prbpiedad'Industrial, se reserﬁa el -deree~
cho de extender esta demands a'los pafses extranjeros;:si fue-
ra posible, reivindicandé.la misha prioridad de la“preSentel"r
solicitud, S L P N P

NOTA oo, '

Igualmente el solicitante: se reserva: el derex'f
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’ veinte afios, en Espafia, de acuerdo con la vigente Tegislacién

ljacuerdo con las siguientes:

- ||dad de aceite..de silicona.

"I bidxido de titanio, -en-todo de acuerdo con la anterior reivind

ghondezintrodugir,en la presente invencién cuantos perfeccio-
namientos se deriven de la misma mediante la solicitud de los
correspondientes;Qe;fificados de Adicidn en la forma sefialada
por la Ley.- -

' La Patente de Invencidnqe se solicita, por

sobre Propiedad Industrial, deber{ recaer sobre "MEJORAS EN.
EL PROCESO l@ FABRICACION DE BIOXIDO. DE TITANIO", en todo de .

REIVINDIOCAGCIONES::
’ '; 1%,~ Mejoras en el proceso de fabriéacién de..
btiido,dé tifanio, caracterizadas porque. despuds de la fase
de'éalcinaoiﬁn_se;somete el producto caleinado a una molienda

en molino de energla fluida con adiclén de una reducida canti-

28.- lMejoray en el proceso de fabricacidén de_
dicacién, caracterizadas porque la adicién del aceite de sili-
cona. se:realiza’en_;a proporcidn pondéraljde cero coma cero
ﬁpguhasta-ciﬁco'partes,por cada cien de pigmento y perferentes
mente en .los valores(megorés de dicha proporcidn.

S T ~¥;3%.- Mejoras en el-proceso de fabricacidn de
biﬁxido;de,tiﬁénio,;en_tqdp de acuverdo con lés anteriores rei-
vindicaciones, caracterizadas porque la adicién del aceite de.
siiipona al-pigmento y la moliendﬁ de la mezcla en un molino .
de energfa fluida se verifican antes de recubrir lag particu-
las del pigméntg,ponidxidos,hidratadps,y«su molienda final,

| . 48, "MEJORAS EN EL PROCESO DE FABRICACION DE
BIOXIDO DE TITANIO.

C”{Qé Segin queda sustancialmente descfito en la
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presente memoria que consta de trete hojas mecanografiadas

por una sola cara.

"9 ABR. 971

Madrid, ‘
El Agente Oficial
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