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El invento concierne a un procedimieﬁto para la prepara-
cidn de pigmentos de didxido de titanio libremente fluyentes y resigr
tentes al alwacenamiento con buena dispersabilidad, debiendO—enten-
derse como resistencia al almacenamiento el mantenimiento de la flui
dez durante el almacenamiento del pigmento, eventualmente bajo carga
de compresidmn.

A causa de la tendencia de éstas a adherirse y a despren
der polvo, 1armanipu1aci6n de sustancias en forma de polvo muy fina-
mente divididas, tales como pigmentos de didxido de titanio, estd
ligada con dificultades al efectuar el transporte y la dosificacidn.
Estas dificultades pueden evitarse mediante una granulacion de “los
polvos para formar aglomerados libremente fluyentes,

Ya es conocido de la memoria de patente alemana 964,393
hacer libremente fluyentes y no desprendedores de polvo a 6xidos ¥y
silicatos finamente divididos, empastdndolos con agua, haciéndolos
pasar a través de un tamiz y moldedndolos mediante un proceso de
volteo para formar esferitas o bolitas. En este caso la aglomeracién
se efectila pasando por la fase acuosa.

Para pigmentos esie procedimiento no puede entrar en con
sideracion, toda vesz que empeoran en tal caso las propiedades opti-
cas y la dispersabilidad.

Por lo tanto se intentd tambidn (véase DAS 1.041.472)
granular polvos, especialmente pigmentos, en esitado seco mediante
tamizado ciasificador ¥y subsiguiente volteo.

Una desventaja de este procedimiento consiste, no obstan
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te, en que los granulados capaces de fluir obitenidos de este modo
tienen una resistencia a la compresién muy pequefia y durante el al-
macenamiento bajo carga de compresidn, por ejemplo en sacos y en Si-
los, pierden su libre fluidez o por el contrario empeoran consgidera-
blemente sus propiedades de dispersion.

Otro métcde de hacer capaces de fluir a sustancias en
forma de polvo y/o de obtenerlas en dicho estado capaz de fiuir, o
bien de impedir su sglomeracidn, consiste en afladir a las sugtancias
pequefias cantidades de oxidos de metales o de metaloides altamento
dispersos (véase solicitud de patente alemana D 16.548), especialmen
te 4cido silicico finamente dividido (véase DOS 1.,642,998). Ia adi-
cidn se efectiia o bien durante la molienda de las sustancias o bien
tras su preparacidén mediante simple mezclado.

En el caso de pigmentos de didxido de titanio, no obstan-—
te, mediante este tipo de mezclado con deido silicico activo muy dis-
perso no-se obtiene ningin pigmento libremente fluyente y por lo tan—
to tampoco se obtiens ningin pigmento resistente al almacenamisnto.

Todos los procedimientos hasta ahora propuestos no eran
apropiados, por las razones explicadas, para producir pigmentos de
didxido de titanio capaces de fluir con buenas propiedades para el
almacenamiento.

Se debia encontrar por lo tanto una posibilidad de frans—
formar los pigmentos de didxido de titanio, gue de por s? tienen ten—
dencia a desprender polvo y a adherirse, a continuacion de su proce—

so de preparacidn usual, en una forma capaz de fluir y resistente
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al almacenamiento, sin que aparezcan al mismo tlempo empsoramientos
en las propiedades oSpticas y en la dispersabilidad.

BEsta misidon es resuelta de acuerdo con ol invento tami-
zando el pigmento de didxido de titanio molido y seco, y sometiéndo-
lo a un proceso de voltec en presencia de oxidos de metales o meta-
loides altamente dispersos.

Con esta combinacidn de etapas de procedimiento de por
si conocidas sélo se obtienen pigmentos de didxido de titanio con
las propiedades deseadas si las diversas medidas individuales se lle
van a cabo en un determinado orden de sucesidn, la adicidn de las
gustanciae altamente dispersas deberd efectuarse tras el tamizado o
bien antes del proceso de volieo o bien {entajosamente durante el
proceso de volteo, después de que los aglomerados de pigmento ya se
hubieran redondeado y consolidado un poco. Si la sustancia alfamen—
te dispersa es agregada a la mezecla antes del tamizado, puede llegar
ge a dificultades en la aglomeracidn duranfe el proceso de volieo.
Taubién puede conducir & que sdélo se obtengan granulados moderada o
malamente resistentes al almacenamiento.

Hediante el temizado Se desmenuzan en primer términc a-
glomerados de pigmento gruesos adheridos consigo mismos, y se estre—
c¢ha la distribucidn de tamafios de particulas de los aglomerados de
pigmento poco coherentes. la anchura de mallas del tamiz, que se es-
coge preferiblemente entre 0,3 y 5,0 mum, egpecialmente entre 0,75 ¥
2,0 mm, es conjuntamente determinante del tamafio de particulas de

los pigmentos libremente fluyentes. Durante el gsubsiguiente volteo
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en condiciones apropisdas, las particulas de pigmento son luego gra-
nuladas. Uno puede pensar que el efecto de la adicidn consiste en
que los aglomerados de pigmento o los granulados de pigmento ya for-
mados son rodeados por las sustancias altamente dispersas. S5in pre~
vio tamizado la granulacidén es sélo incompleta, a causa de la distri
bucidén de tamafios de grano, demasiado amplia, y la resistencia al
almacenaniento es insatisfacioria.

Como aditivos altamente dispersos se prefieren dxidos
de metales y de mstaloides, especialmente dcidos silicicos altamen-
te dispersos producidos por hidrdlisis ignea o precipitacion y re-
duccidn a tamafio de micras, o didxidos de aluminio y de titanio.

Adends de ello pueden ser apropiladas también sustancias
no coloreadas altamente dispersas con menor tendencia a la adheren-
cia, tales como silicatos, fosfatos de metales alcalinos o alcalino-
~térreos, carbonatos de metales alcalino-térreocs, jabones metélicos
o polialccholes.

Tambidn son apropiados en calidad de aditivos pigmentos
de didxido de titanio que por medio de un tratamiento hidrofobizan—
te en un medio inorgénico y/u orgénico especial habian sido transfor
nados en una forme poco adherente, la mayor parte de las veces fuer-
tomente desprendedora de polvo. Tales pigmentos de didxido de tita-
nio poseen la ventaja de que no constituyen ninguna sugtancia extra-
$in en el pigmento libremente fluyente y por oongiguiente no propor-
cionan ningin efecto de dilucidn. Los 6xidos de metales y de metalol

des preferidos son incoloros y quinicamente inertes frente a pigmen-
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tos de TiO2 asi como también frente a las sustancias en las que son
incorporados posteriormente los pigmentos. Con el fin de no perjudi-
car las propiedades Spticas de los pigmentos, tales como el brillo
y el velado del brillo, asi como tampoco la disperssbilidad, estos
dxidos deben ser finamente divididos de modo suficiente y estar lo
mds libres que sea posible de particulas ds agregados sinterizados
o de aglomerados duros, dado que éstas no pueden ser desmenuzadas
en la incorﬁoracién en pinturas de barnices o en materiales sinté-
ticos, Dichos tipos de dxidos que pueden obienerse en el comercio
son amorfos a los rayos X o cristalinosj tienen superficies especi-
ficas, medidas de acuerdo con el método de BET, de 10 a 400 mz/g,
preferiblemente de 100 a 300 m2/g, y la mayor parte de las veces
poseen tamafios medios de particulas de las particulas primarias de
aproximadamente 10-20 nm. Mediante tratamiento ulterior apropiado,
ademds de formas hidrdfilas puede haber también formas hidréfobas.
Dependiendo del pigmento de partida o de su sector de empleo, se
prefiere una u otra de las formés. Las cantidades dptimas de adi-
cidn deben ser determinadas para cada caso pafticular. Dependen del
tipo de pigmento empleado y del tipo de Sxido afladido. En general
son suficientes de 0,1 a 5,0% de Sxido altemente disperso, referi-
do z la cantidad de pigmento de didxido de titanio que ha de ser
tratado , preferiblemente 0,25-2,0%.

E1 proceso de volteo con el fin de efectuar la granula-
cidn puede llevarse a cabo en los dispositivos utilizados usualmen—

te para ello, tales como tamborss rotatorios, tubos rotatories o
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bandejas rotatorias. Dicho proceso se puede llevar a cabo de modo
diseontinuo, por ejemplo en tambores rotatorios, asi como también

de modo continuo, por ejemplo en tubos rotatorios. Se prefieren mo-
dos de trabajo continuos en tubos rotatorios ligsraments inclinados.
En este caso, mediante la incorporacitn de obstdculos apropiados
pueden gobernarse sl tiempo de permanencia y el movimiento de rota-
cién del material. Pueden emplearse también sistemas de aparatos

en los cuales estén combinados entre si el tamiz y el tubo rotatorio.

Bl tamafio de las esferitas o‘bolitas de pigmento forma-
das durante la gramilacidén, ademds de depender del tamizado, depen-
de también del tiempo de permanencia bajo el movimiento de rotacidn
(tiempo de volteo), de la alitura o nivel de llenado en el dispositi-
vo rotatorio y de la velocidad de rotacidn. Beta dltima deberd ser
ajustada de modo tal que el pigmento Tuede sobre el plano inclinado
del material a granel. Si la velocidad es demasiado elevada, el pig-
mento cae de nuevo hacia abajo sin movimiento de rodadura ni de vol-
teo, y si por el contrario es demasiado pequefia, la carga de plgmen~-
to resbala también sin movimiento de rodadura ni de volteo de mane-
ra discontinua desde la superficie de las paredes del dispositivo
rotatorio.

En condiciones de tamizado y de volteo establecidas pre-
viamente, tales como el dispositive de volteo y la velocidad de ro-
tacidn, se influye ampliamente sobre el tamaiio de particulas de las
esferitas de pigmento, en el caso de un tiempo constante de volteo,

dependiendo del grado de llenadc y, en el caso de un grado de lle~
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nado congtante, dependiendo del tismpo de volieo. Cuanio mayor es
el grado de llenado y cuanto mas largo es el tiempo de volteo tan—
to mayores son en general las esferitas. Al aumentar el tiempo de
volteo aumentan de modo general la resistencia al almacenamiento

y la densidad aparente de los pigmentios capaces de fluir, pero por
otro lado empeora la dispersabilidad.

Los tiempos de volteo necesarios para obtener la libre
fluidez Optima pretendida deben ser determinados por lo tanto expe-
rimenialmente; se encuentran entre 1 y 120 minutos, preferiblemen—
te entre 2 y 60 minutos, '

El procedimiento de acuerdo con el invento puede ser
utilizado para todos los pigmentos de TiOz'conocidos. Es apropiado
tanto para tipos de anatasa como para rutilos, careciendo de impor-
tancia que 8stos hayan sido preparados de acuerdo con el procedimien
to al sulfato o el procedimiento al cloruro o segin otro procedimien
40 cualquiera. Pueden haber sido tratados ulferiormente de manera
conocida con compuestos orgdnicos y/o inorgénicos.

Los pigmentos de TiO, obtenidos de acuerdo con el proce-
dimiento del invento se caracterizan por una excelente libre fluidez,
no desprenden polvo y son bien resistentes al almacenamiento, lo
cual se exterioriza en el mantenimiento de sus propiedades origins-
les derfluidez después de almacenamiento y solicitacidn por compre-
gién, Sus propiedades Opticas y su dispersabilidad em aglutinantes
y materiales sintdticos no son perjudicadas ni por el trataniento

mecdnico ni por la adicidn del 6xido finamente dividido. Son suscep-
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tibles de emplearse universalmente y son apropiados especialmente
para la pigmentacién de materiales sintéticos. las densidades apa-—
rentes de los pigmentos libremente fluyentes tratados de acuerdo
con el invento pueden ser aumentadas hasta en un 50% en relécién
con las de los pigmentos no tratados.

Por medio de log Ejemplos que seguidamente se especifi-
can deben explicarse con mids detalle el invento y las ventajas lo-
gradas con él.

Para la evaluacidn de los pigmentos se llevaron a cabo
log siguientes ensayos:

1,= Libre fluidez.

Le determinacién de esta propiedad se efectud ayudindo—
ge de un método deserito por X¥. Klein en "Seifen~ Ole- Fette~ Wachse"
94 (1968) péginas 853-854. Se basa en el principio del paso de loz
pigmentos a través de embudos normalizados. Como embudos sirvieron
recipientes de vidrio similares a un reloj de arena con diferentes
anchuras de galida. los relojes de arena utilizados tenfan un diad—
metro interno de 42 mm, una aliurs de 90 mn - 60 mm de altura de ci-
lindro y 30 mm de altura de cono — y una Yoca de salida de 45 mm de
longitud con anchuras de salida respectivamente de 2,5; 53 85 123
15 y 18 mm. En los Ejemplos se indicd en cada caso la anchura a tra-
vds de la cual todavia salia libremente el pigmento. En el caso de
paso sin obstdculos a través de una boca con 2,5 mm de anchura de
galida se trata de un pigmento muy bien fluyente, y en el caso de

18 mm de anchura de galida, por el contrario, se trata de un pigmen-
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to defectuosamente fluyente.

2.- Resistencia al glmacenamiento

El experimento se efectud cargando por compresién una
capa de pigmento de dicxido de titanio de 2,5 cm de altura con un
peso de aplicacién de 0,16 kg/cm2 por la duracidn de 24 horas,
Despuds de esta operacidn de carga se ensayd de nuevo la capacidad

del pigmento para fluir libremente.

3¢~ Dispersabilidad.

a) en materiales sintéticos.

Como medida de la dispersabilidad en materiales gintéti-
cos sirvieron el mimero y el tamafioc de los aglomerados de pigmento,
que eran visibles después de su incorporacion en este medio. Para
el ensayo, el pigmento fue vertido sobre una pelicula laminada de
poli(cloruro de vinilo) negra y se incorpord en ella a lo large de
un deﬁerminado tiempo en condiciones definidas, tal como se descri-
be por K. U. Meckenstock en '"Gummi-Asbest-Kunststoffe" 24 (1971)
paginas 937 - 938. Ia evaluacidn del estado de distribucidn de los
pigmentos individuales =e efectud por medios visuales de acuerdo

con la siguiente escala:
Indice de dispersién 1 = Irreprochable distribucion del pigmento,

superficie de pelicula de poli(cloruro de

vinilo) libre de motas y puntos blancos.

- 10 -
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Algunas motas de pigmento blancas y peque-

Indice de dispersion 2

#ias en la superficie de la pelicula.

Tndice de dispersién 3 = Numerosos aglomerados de pigmento en la
superficie de la pelicula.

Indice de dispersion 4 = Muchos y en parte grandes aglomerados de
pigmento en la superficie de la pelicula.

Tndice de dispersidn 5 = Muchisimos y en parte muy grandes aglome-
rados de pigmento en la superficie de la
pelicula.

las etapas intermedias pueden ser determinadas con faci-

1idad en la investigacidn de varias muestras.

b) en pinturas de barniz.

Como medida para la dispersabilidad en pinturas de bar-
niz sirvid el taemafio de los aglomerados existentes en el medio pig-
nentado. Ia determinacién se efectud en un sistema muy viscoso de
pigmento y aglutinante de acuerdo con el proyecto de norma DIN
53.239. (Farbe und Lack 78 (1972) pégina 539), limiténdose el nime-
ro de las vueltas en la trituracién del barniz a dos veces 25 vuel-
tas (véase pérrafo 5.2 de la norma). Como aglutinante se utilizé uma
resina alcidica libre de disolvente (véase pérrafo 4.5 de la norma)s.
Ia evaluacién se efectud en unidades Hegman de acuerdo con la nornma
DIN 53.203.

Ademds de ello se ensayaron las difsrentes propiedades

dpticas de los pigmentos, tales como capacidad aclaradora, oclaridad

-1 -
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y matiz de color antes ¥y despuds del tratamiento de acuerdo con el

- invento.

BEjemplo 1.

Se utilizaron en cada caso 200 gramos de un pigmento de

rutilo revestide de manera conocida con dxido de silicio y oxido de

aluminio. Tal pigmento manifestd bajo las condiciones de ensayo, con

anchuras de salida de 18 mm, sélo una defectuosa libre fluidez; des-
pués de la caréa por compresidén apenas era ya libremente fluyente.
Se determiné gque la dispersabilidad en materiales gintdticos era de
2,3; la dispersabilidad en pinturas de barniz era de 7,0 segin la
escala de Hegman. Con el fin de mejorar las propiedades de fluidesz,
este pigmento fue sometido a diferentes tratamientos. Los resulta-
dos estin recopilados como comparacidn en la Tabla 1 que estd dada
mas abajoc.

a) El pigmento fue tamizado a través de un tamiz con
0,75 mm de anchura de mallas y a continuacidn fue volteado en una
botella de 1 litro durante 30 minutos con 50 vueltas por minuto al-
rededor del eje longitudinal propio. Despuds de 10 minutos de tiem-
po de volteo se afiadié 1,0 % de dcido silicico hidrdfilo altamente
disperso, referido al pigmento empleado, ¥ después de otros 10 minu-
tos de volteo se afiadio de nuevo 1,0 4 de aquél. El pigmento obteni~
do de este modo manifestd una buena granulacidn, Su libre fluidez
desde relojes de arena con énchuras de salida de 5 mm de diametro

hubo de ser designada como "buena'. No se habia modificado después

-12 -
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de una cargs por compresién durante 24 horas con 0,16 kg/bmz. Se de-
termind que la dispersaebilidad en materiales sintéticos era de 2,0,
y el indice de Hegman en pinturas de barniz era de 7,0. Ninguna de
las propisdades Spticas ensayadas habias empeorado en comparacidn
con el producto de partida no tratado.

b) E1 pigmento fue tratado del modo que se describe en
a), con la diferencia de que la adicién del dcido silicico altamen-
te disperso no se efectud en momentos diferentes en dos cargas dis-
tintas, gino de una gole vez después de un tiempo de volteo de diez
minutos. El ensayo del pigmento obtenido manifesté que los resulta-
dos no fueron pecrss que cuendo se trabajd en las condiciones del
Bjemplo 1a.

¢) Por el contrario, cuando la muesira de pigmento fue
tamizada y voltsada sin adicién de Acido silicico igual que en a)
y b) se obtuvo primero, desde luego, con anchuras de salida de 5 mm,
un pigmento bien libremente fluyente, el cual sin embargo después
de la carga por compresidn habia perdido ampliamente esta propiedad.

) Cuando el pigmento fue mezclado durante 2 minutos
on un mezelador de movimiento répido con 2,0f de dcido silicico hi-
aréfilo o hidrdéfobo, altamente disperso, el ensayo subsiguiente en
cuanto a libre fluidez dibé resultados nesgativos.

e) Un pigumento molido con vapor, & continuacion del tra-—
tamiento ulterior, con adicibn de 24 de dcido silicico hidrofilo o

hidrdfobo altamente disperso, tampoco manifestd ningune libre flui-

dez.

-13 -
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) Pigmento y 2,0 % de dcido silicico hidréfilo alta-
mente disperso fueron mezclados durante 2 minutos en un mezclador
de movimiento rdpido, luego fueron tamizados a través de un tamiz
con 0,75 mm de anchura de mallas y & continuacidn fueron volteados
en une botella para polvo de 1 litro durante 30 minutos con 50 vuel
tas por minuto. El pigmento obienido manifestd, antes de carga por
compresidn, con anchuras de salida de 5 mm, una buena libre flui-
dey, pero despuds de ocarga por compresidn ya no era libremente
Pluyente.

g) Cuando se procedid igual que en f) pero con la di-
ferencia de que se suprimidé el procesc de tamizado, después de 30
minutos de volteo se obtuvo, con una anchura de salidarde 15 mm,
un pigmento malamente fluyents, que después de carga por compresidén

manifestd propiedades de fluidez todavia peores.
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TABLA 1
jemplo Pigmento Adicidn de Etapas delprocedimisnto Anchu
$i0p malla
tamiz
{1 Muestra | Rutilo con - Ninguna -
testigo A1203 y
Sio
2
1a u 2,0% hidrd- Tamizado, volteo durante 30 mi- 0,75
filo nutos a 50 rpm, después de 10y
20 minutos sendas adiciones de
1,0% de 510,
1 u 2,0% hidro- Tamizado, volteo durante 30 mi- 0,75
filo nutos a 50 rpm, deapués de 10
minutos adioién de 2,0% de Si0p
1c " - Tamizado, volteo durante 30 mi- 0,75
nutos a 50 rpm.
14 n 2,0% hidré- ¥ezclado en megzclador de movi~ -
filo 6 2,06 miento répido durante 2 minutos
hidréfobo
1e " 2,0% hidro~ lezclado en molino de wvapor :
filo & 2,05 -
hidréfobe
1t " 2,0% hidrd- Hezclado (mezclador de movimien—
filo to rédpido), tamizado, volteo du- 0,75
rante 30 minutos a 50 rpm.
18 " 2,0% hidré- Hlezclado, volteo durante 30 mi-

filo

nutos a 50 rpm. -

-15 =



BIA 1
ilento Anchure de Libre Registencia Dispersabilidad en:
nallas del fluidesz al almacena-—
tamiz, mm. miento materiales | Pinturas de
mm de anchura de salida sintéticos | barniz
- 18 ninguna 2,3 7,0
wte 30 mi- 0,75 5 5 2,0 7,0
185 de 10y
tciones de
wte 30 mi- 0,75 5 5 2,0 7,0
1es de 10
0% de Si0p
inte 30 mi- 0,75 5 18 2,3 71,0
> de movi- - ninguna ninguna - -
» 2 minutos
3 vapor 7
- 18 ninguna - -
i
%
5
le movimien- |
, volteo du- | 0,75 5 ninguna 2,3 7,0
J rpm. !
o
ante 30 mi- |
i - 15 18 - -

-15 =
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Tal como puede verse en la Tabla, sélo se obtuvieron
resultados satisfactorios con respscto & libre fluidez cuando se
trabajé de acuerdo con el procedimiento del invento (Ejemplos 1a
y 1b). Por el contrario, cuando se utilizaron los procedimientos
de acuerdo con el estado conocido de la téonica - Ejemplo 1c @
tamizado y volteo sin doido silfcico; Ejemplos 1d y 1e : adicidn
de deido silfcico sin subsiguiente tamizado y volteo -, los resul-

tados eran insuficientes.

Un mezclado con dcido silicico antes del tamizado ¥y
del volteo proporciond, en efecto, también un pigmento libremente
fluyente, el cual no obstante no era suficientemente resistente
al almacenamiento (Ejemplo 1£). Por supresidén del tamizado (Ejem-
plo 1g) se empeoraron también las propiedades de fluidez en compa-

racién con pigmentos tamizados.

Ejemplo 2.

Se sometid a tratamiento un pigmento de rutilo reves-
tido con 8xido de aluminio e hidrofobizado por medio de un trata-
miento ulterior orgdnico, el cual es apropiado especialmente para
smplearse en materiales gintéticos. E1l pigmento no tratado no era

libremente fluyente. Su fndice de dispersidn en materiales sinté-

ticos era de 2,0.

a) 200 g de rutilo fueron tamizados a través de un ta~-

miz con 1,0 mm de anchura de mallas, fueron mezclados con 1,0 %

- 16 =
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de dcido silfeico hidréfobo altamente disperso, referido a la can-
tided empleada de pigmento, y a contimacidn fueron volteados en
une botella para polvo de 1 litro durante 30 ninutos con 40 vuel-
tas por minuto. E1l pigmento granulado obienido manifestd, con 5 mm
de anchura de salida, una buena libre fluidez, que no se habia mo-
dificado ni siquiera después de la carga por compresién, El indi~
oe de dispersidén en materiales aintéticos habia mejorado algo, con
un valor de 1,0, en conparacién con el pigmento de partida no tre-
tado, ¥y las propiedades Spticas estaban inaiteradas.

b) Por el contrario, un pigmento tamizado ¥ volteado,
tal como se desoribe en el Ejemplo 2z, sin adicidn de deido sili-
cico, tenfa en efecto inmediatamente después de la granulzcidn,
con 5 mm de anchura de salida, buenas propiedades de fluidez, pe-
ro despudés de la carga por compresidén era libremente fluyente, 86-
lo con anchuras de salida de 18 mm. Los resultados se especifican

en 1la Tabla 2.

Ejemplo 3.

a) Un pigmento de rutilo revestido con éxido de alumi-
nio de maners conocida, que no era libremente flﬁyente ¥y ouyo in-
dice de dispersidn en materiales sintéticos era de 2,3 y cuyo in~
dice de Hegman en pinturas de barniz era de 6,0, fue tamizado en
porciones de 200 g a través de un tamiz con una anchura de mallas

de 0,75 mm y fue volteado Jurante 40 minutos a 50 vueltas por mi-

- 17 -



mito en una botella de 1 litro. Después de 10 y 20 minutos, respec-—

tivamente, de tiempo de volteo se afiadid en cada caso 0,5 % de dci-

do silfeico hidréfilo altamente disperso.. El pigmento granulado

ers libremente fluyente con 2,5 mm de anchura de sazlida y por con-
9 siguiente manifestdé muy buenas propiedades de fluidez, que no sse

habian alterado ni siquiers después de carga por compresidn. La

dispersabilidad y las propiedades épticas estaban inalteradas en

comparacidn con el pigmento no tratado.

b) Cuando el pigmento fue tamizado y volteado igual que

10 an el Bjemplo 3a, sin adicidn de dcido silicico, era bisn libremen-
te fluyente (con 5 mm de anchura de salida) antes de la carga por

compresidn, .pero después de la carga por compresidn sdlo era libre-
mente fluyente con dificultades (con 18 mm de anchura de salida).

Los valores e Indices encontrados pueden verse en la Tabla 2. Tan~

15 bidn estos descubrimientos manifiestan inequivocamente la superio-
ridad del procedimiento de acuerdo com el invento en comparacidn

con la granulacidn hagsta ahora conocida.

14=%=T3 - 18 -
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_TABIA 2
Ejemplo Pigmento Adicidn de Etapas 4el procedimiento Anchura
5105 mallas
tamiz,
5 l
2 Muestra Rutilo con - Ninguna -
testigo A1203,tra-
tado en me=
dio organico
10 2a " 1,0% hidro- Tamizado, adicién de 5i0, volteo 1,0
fobo durante 30 minutos a 40 rpm.
2b " - Tamizado, volteo durante 30 minu- 1,0
tos a 40 Tpm. :
15
3 Muestra Rutilo con - Ninguna -
testigo A1203
3a " 1,0% hidré- Tamizado, voliteo durante 40 minu- 0,75
filo tos a 50 rpm.; después 10 y 20
minutos sendas adiciones 0,5% de
Si0
2
20
3b " - Tamizado, volteo durante 40 minu- 0,75

14-X-173

tog a 50 rpm.
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TABIA 2

2iento

Anchura de
mallas del
tamiz, mm.

Libre
fluidez

Resistencia
2l almacena—
miento

mm de anchura de salida

Dispersabilidad en:

nateriales
gintéticos

pinturas de
barniz

- ninguna ninguna 2,0 -
510, volteo 1,0 5 5 1,0 -
10 rom.
1te 30 minu- 1,0 5 18 2,0 -
- ninguna ninguna 2,3 6,0
ite 40 minu~ 0,75 2,5 2,5 2,3 6,0
1 10y 20
88 0,5’,‘3 de
tte 40 minu- 0,75 5 18 2,3 6,0
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Ejemplo 4.

En este Ejemplo se emplearon para el proceso de volteo
tambores rotatorios mayores. Se sometid a tratamiento un pigmento
de Tutilo revestido con éxido de aluminio y de modo adicional tra-
tado ulteriormente en medios orgénicos, que es apropiado especial-
mente para emplearse en materiales sintéticos. En estado no trata-
do no ers libremente fluyente. Le determinacién de la dispersabi-
1idad en materiales sintéticos dié un indice de 1,0.

a) 5 kg de rutilo fueron tamizados a través de un ta-
miz de 1 mm de anchura de mallas, fueron mézclados con 0,5 % de
doido silfcico hidréfilo altamente disperso y a continuacidén fue-
ron volteados en un tambor rotatorio de 32 cm de didmetro y 47 om
de longitud con 14 vueltas por minuto durante 10 minutos. El pig-
mento granulado obtenido manifestd antes y después de la carga por
compresidn, con 5 mm de anchura de salida, buenas propiedades de
1ibre fluidez. La dispersabilidad asi como las propiedades dpticas
eran buenas y estaban inalteradas con respecto al pigmento de par-
tida.

b) 15 kg de rutilo fueron temizados a través de un ta-
miz de 1 mm de anchura de mallas y fueron volteados durante 6 mi-
nutos a 8,5 vuelias por minuto en un tambor roﬁatorio,de 1 m de
didmetro y 40 cm de longitud. Después de un tiempo de volteo de
1 minuto se afadié 0,5 4 de doido silicico hidréfilo altamente

disperso. E1l producto granulado obtenido era algo més grueso que

- 20 =
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el preparado de acuerdo con el Ejemplo 4a3 éste manifestd buena
libre fluidez, con anchuras de salida de 8 mm antes y después de
la carga por compresién. Las propiedades dpticas estaban inaltera-
das en comparacién con el pigmento de partids, ¥ asimismo estaba

inalterado el fndice de dispersién, con un valor de 1,0.

Ejemplo 5.

a) Con ayuda de este Ejemplo se debe representar un
modo de procedimiento continuo. £l volieo se efectud en un tubo
rotatorio de 1 m de longitud con un didmetro internoc de 9,3 om.

En este tubo estaban incorporados 4 discos anulares de 2 cm de al-
tura en calidad de obstdculos. Con une inelinacién del tubo rota=-
torio de 3% se volted el pigmento con 40 vueltas por minuto. El
caudal del pigmento era de 30 g/minuto, lo cual correspondfa a un
tiempo medio de permanencia del pigmento en sl tubo rotatorio de
aproximadamente 30'minutos. Se empled un pigmento de rutilo reves-
tido ocon 6xido de aluminio, que en el estado no tratado no era li~
bremente fluyente. Su indice de dispersién en materiales sintéti-
cos era de 3,0. Después del temizado a través de anchuras de mallas
de tamiz de 0,75 mm, el pigmento fue mezolado con 2,0 % de dcido
silfcico hidrdfilo altamente disperso y luego fue volteado en el
tubo rotatorio. El producto granulado obtenido manifestd antes y
después de la carga por compresidn, con anchuras de salida de 2,5mn

una miy buena libre fluidez. Fl indice de dispersidn y las propie-
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dades Spticas estaban prdoticamente inalterados en comparacidén con
el pigmento de partida.

b) Se repitid el ensayo con la diferencia de que tras
el tamizado sdlo se afiadié 0,25 % de deido silicico hidrdfilo al-
tamente disperso. También con esta pequefia adicidn se habia de de-
signar como muy buena la libre fluidez antes de la carga por com-
presidén (con 2,5 mm de anchura de salida) y como buena (5 mm de
anchura de salida) después de la carga por compresidn.

¢) Cuando se procedié tal como se describe en a), pero
con la diferencia de que el pigmento fue tamizado a través de un
tamiz con 2,0 mm de anchura de mallas, se obtuvo un producto que
manifestaba una buena libre fluidez, con anchuras de salida de 5
mm antes y después de la carga por compresidn,

d) Cuando el pigmento, por el contrario, fue tamizado
y volteado tal como se desoribe en el Ejemplo 5a sin adicidn de 4-
cido silfeico, se obtuvo directamente después del volteo un pigmen—
to bien libremente fluyente, con 5 mm de anchura de salida, el cual
sin embargo despuds de la carga por compresidén habia perdido su li-
bre fluidez, es decir no era resistente al almacenamiento.

e) Cuando el pigmento no temizado fue mezclado y a con-
tinuacidn volteado, tal como en el Ejemplo 5a, con 2,0 % de deido
silfeico, habian empeorado las propiedades de fluidez del producto
granulado obtenido en comparacién con el pigmento -tamizado antes
y despuds de la carga por compresidm.

Loz resultados de los Ejemplos 4 y 5 estdn recopilados

en la Tabla 3.

- 22 -
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TABIA 3

HEjemplo Pigmento Adicidn Btapas del procedimiento Anchura
3192 hi- mallas
drofilo tamiz,

4 luestra Rutilo con - - -

testigo A1203, tra
tado en mew-.
dio organico

4a " 0,5% Tamizado, adicidn de Si0,, volteo 1,0

durante 10 nminutos a 14 Ipm.

4b " 0,5% Tamizado, volteo durante 6 minutos 1,0

a 8,5 rpm, después de 1 minuto adi-
cidn de Si0,

5 Hluestra Rutilo con =

testigo A1203 - Winguna

5a " 2,05 Tamizado, adicién de Si0,, volteo C,75

continuo a 40 rpm.

5b " 0,25% Tamizado, adicidn de $i0,, volteo 0,75

continuo a 40 rpm.

5¢ " 2,06 Tamizado, adicién de Si0,, volteo 2,0

continmuo a 40 rpm.

5a " - Tamizado, volteo continuo a 40 rpm. 0,75

Se " 2,0% Adicién de 5i0,, volteo continuo a -

40 rpm.

- 23 ~



TABIA 3

-miento Anchura de Libre Resisitencia Dispersabilidad

mallas del fluide=z a2l azlmacenamiento en materiales

tamiz, mm. nn de anchura de salida sintéticos.

- ninguna ninguna 1,0
510,, volteo 1,0 5 . 5 1,0
14 Tom. '
nte 6 minutos 1,0 8 8 1,0
+ 1 minuto adi-—
- ninguna ninguna 3,0

310,, volteo 0,75 2,5 2,5 2,7
3i0,, volteo 0,75 2,5 5 3,0
3105, volteo 2,0 5 5 3,0
imuo a 40 rpm.e 0475 5 ninguna 3,0
30 continuo a - 12 . 15 3,3
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Ejemplo 6.

Se emplearon 200 g del mismo rutilo que en el Ejemplo
2. Bl pigmento fue tamizado a través de un temiz con 1 mm de anchu-
re de mallas y fue voltgado durante 30 minutos con 40 vueltas por
minuto en una botella de 1 litro. Después de 5 minutos se afiadid
2,0 % de éxido de aluminio hidréfilo altamente disperso. El pigmen
to granulado obienido menifestd con 5 mm de anchura de salida, una
buene libre fluidez, que también hubo de ser designada como buena

(con 8 mm de anchura de salida) despudés de carga por compresidn,

Ejemplo 7.

Se repitid el ensayo del Ejemplo 6 con la diferencia
de que tras 5 minutos de tiempo de volteo se afladieroun 2,0 % de
pigmento de didxido de titanig con estructura de rutilo altamente
disperso, revestido con 10,0 % de didxido de silicio y 5,0 % de
4xido - de aluminio as{ como hidrofobizado con 2,0 % de aceite de
silicona, y que tenfa une superficie especifica segiin BET de apro~
ximadamente 45 m2/g. Pambién en este caso el pigmento granulado

obtenido manifestd, con 5 mm de anchura de salida, una buens 1i-
bre fluidez, que se mantuvo satisfactoria (con 12 mm de anchura

de salida) después de carga por compresidn,
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Esta solicitud que corresponde a la presentada en
Repidblica Pederal Alemana, el 2 de septiembre de 1972, bajo el
Ne P 22 43 376.7, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

los puntos de invencidn propia y nueva que se presen-
tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de Invencidn
en Espafiz, por VEINTE afios,son los que se Tecogen en las reivindi-
caciones siguientes:

18,- Procedimiento para la preparacidén de pigmentos
de didxido do titanio libremente fluyentes y resistentes al alma-
cenamiento, con buena dispersabilidad, por medio de tamizado y sub-
siguiente volteo, caracterizado porque el pigmento de didxido de
titanio molido y seco es tamizado y es sometido a un proceso de
volteo en presencia de dxidos de metales o metaloides altamente
dispersos.

2¢,~ Procedimiento segin la reivindioaciéh 18, caracte-

rizado porque en calidad de dxido de metaloide se utiliza gcido

silfcico altamente disperso.

38,~ Procedimiento segdin la reivindicacidn 1%, carac—

terizado porque en calidad de éxido de metal se utiliza didxido

-25 -
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de titanio altamente disperso u éxido de aluminio altamente disper-
80.

48, ~ Procedimiento gegin las reivindicaciones 1% a 3%,
caracterizado porque el oxido de metal o de metaloide es afiadido
en cantidades de 0,1 a 5,0 %, preferiblemente en cantidades de 0,25
a 2,00,

58,~ Procedimiento segin las reivindicaoiones 18 g 48,
caracterizado porque el dxido de metal o de metaloide altamente
disperszo es afladido después del tamizado, inmediatamente antes del
proceso de volteo.

68,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1% a 58,
caracterizado porque el Sxido de metal o de metaloide altamente
disperso es afiadido durante el proceso de volieo.

7%,~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1% a ée,
carecterizado porque el pigmento seco es tamizado a través de un
temiz con una anchura de mallas de 0,3 a 5,0 mm, preferiblemente
de 0,75 & 2,0 mm.

82.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1% a 7%,
caracterizado porque el proceso de volteo se lleva a cabo de modo
discontinuo.

9%, - Procedimiento gsegun las reivindicaciones 12 o 78,

caracterizado porque el proceso de volteo se lleva a cabo de modo

continuoe.

108, - Procedimiento segin las reivindicacicnes 1% a 9%,

caracterizado porque el pigmento seco, tamizado y mezclado con

- 26 =
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un 4xido de metal o de metaloide altamente disperso, es
sometido a un proceso de volteo durante 1 hasta 120 minu-
tos, preferiblemente durante 2 hasta 60 minutos,

112.- Procedimiento para la preparacidn de pig-
mentos de didxido de titanio libremente fluyentes vy resis
tentes al almacenamiento.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, y con los fines que se han especificado, .

EBsta Memoria consta de 27 hojas escritas a mé-
gquina por una sola cara.

Madrid

P. A,
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