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PROCEDIMITNTO PARA LA OBTENCION DE PIGMENTOS DE BRILLO
ANACARADO DE COLOR ORO.-

aF»
SodicilandeFRCK PATENT GESELLSCHAFT WIT BESCHRENKTER HAFTUNG,

entidad alemana, residente en Darmstadt, Republica

Federal Alemana.-

Los pigmentos de brillo anacarado, cuyo tono do-
rado se refuerza mediante la adicidn de dxidos de hierro,
ya son conocidos. Asi, en la patente alemana 1.467.468 se
describen pigmentos de brillo anacarado gue se componen

5e de escamas de mice translicidas recubiertas. Ios recubri-
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-1idad de color oro-amarillo solamente es producida por el F6203¢

mientos de las escamas de mica se componen de Sxidos metdlicos
con un tamafio de particula medio inferior a 100 nm y muestran
un espesor de unas 20 - 250 nm. Mediante este recubrimiento de

las escamas de mica se forman colores de interferencia. las méds

conocidas son las escamas de mica recubiertas de didxido de ti-,
tanio. Los recubrimientos de estos pigmentos conocidos pueden
contener también 4xido de hierro. Ademds, también se pueden §

aplicar capas de 4xido metdlico coloreadas sobre las escamas deI

patente alemana 1.467.468).

|
i
mica recubiertas de TiO, y/o Zr0, (Publicacién de solicitud de |
i
|

Un procedimiento especial para la obtencidn de un pig%
mento de brillo con adicidn de dxido de hierro se describe ade-~
mds en DAS 1.959.998. Segin éste la capa que contiene dxido
de hierro se recubre ademds de una capa de didxido de titanio
y/o de circonio. Segin todos los procedimientos hasta ahora
conocidos el dxido de hierro III contenido en tales pigmentos
de brillo se precipitan de soluciones de sales de hierro IIT en
la zona dcida. En la literatura se seflala expresamente que para
la precipitacidn se han de emplear soluciones de sal de hierro-
III y que &l emplear solucidén de sal de hierro II en todos los
casos se ha de efectuar previamente una oxidacidn a sales de

hierro-III para obtenser los pigmentos deseados, ya que la tona-

Sorprendentemente se ha descubierto ahora que se ob-
tienen pigmentos con una fuerza de color y de cobertura muy
superior y de una tonalidad oro brillanfé si primeramente se
precipitan hidrdxidos de hierro-II de una solucidén de sal de
hierro II ¥y la oxidacidn necesaria se efectia en el precipitado

obtenido. Esto resulta mds asombroso ain, ya que los hidrdxidos

de hierro-II, que primeranente se forman no tienen ningin color
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amarillo o dorado, sino que éste le obtienen solo por la oxida-;
cidn e dxido de hierro-III, mientras el precipitado original
muestra el conocido aspecto verde sucio hasta negro de los pre-
cipitados de hidréxido de hierro-II. Era por lo tanto también
sorprendente para el especialista que, conirario a todas las
suposiciones anteriores, se obtengan pigmentos de color oro
superiores mediante precipitacidén de hidrdxidos de las sales

de hierro~II.

El objeto de la invencidn es por lo tanto un procedi-
miento para la obtencidn de pigmentos de brillo anacarado de co+
lor oro, a bhase de escalas de mica recublertas de Tio2 y/0 Zro2
cuyas capas contienen adicilonalmente F9203, mediante precipita-
¢ién de hidrdxido de hierro a partir de soluciones de sal de
hierro y ulterior lavado y recocido de los pigmentos obtenidos
cuya caracteristica mds esencial comsiste en que el hidrdxido
de hierro se precpita a valores pH superiores a 5, preferente-
mente entre 7,5 y 9, de una solucidén acuosa de sal de hierro-II
v la capa precipitada sobre las escamas de mica recubierbtas se
transforman por oxidacidn y deshidratacidn, en forma en si cono-
cida, en Fe203.

Objeto de la presente invencidn son, ademds, los pig-
mentos de brillo anacarado de color oro a base de escamas de
mica recubiertas de T102 y/o ZrOz, cuyas capas contienen adi-
cionalmente Fe203, caracterizados porque el F9203 contenido en
ellas proviene de una capa de hidrdxido de hierro-II precipita-
da sobre las escamas y despuds oxidado.

Evidentemente, para lograr los nuevos efectos es ne-
cesario que el dxido o bién el hidrdxido, en el momento de

la precipitacidn sobre la escama a recubrir, se encuentre en

un estado de oxidacidén bajo. Un recubrimiento con sales de
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circonio o bién de acuato-didéxido de circonio, tal y como se

' T 418597

Fe~III o una precipitacidn de sales de Te-II en presencia de

et

agentes de oxidacidn que sean capaces de oxidar los iones Fe

que se encuentran en la solucidn, no conduce, sorprendentemente}
al éxito deseado. Ia oxidacidn necesaria al éxido de hierro-IIIi
evidentemente debe efectuarse solo lentamente y solo después !
de la adhesidn del hidrdxido de hierro sobre la particula a !
recubrir.

Preferentemente se emplea como sal de hierro-II hi- |
drosoluble el sulfato de hierro-II, por ejemplo, en forma deV |
FeSO4.7H20. Pero también se pueden emplear otras sales de hie-
rro-I1J] solubles en agua, tales como por ejemplo, los sulfatos
aménicos de hierro-II, los haluros de hierro-II o el oxalato
de hierro-II. La concentracidn de las soluciones de sal emplea-
das de la sal de hierro-II se encuentra por regla general entre
unos 20 y 300 g/1, preferentemente entre unos 50 y 100 g/1.

Ia precipitacidn misma se efectia a partir de solu-
ciones acuosas de las sales de hierro-II con un pH superior a
5, preferentemente entre 7,5 y 9. En especial para el sulfato
de hierro-II son dptimos los valores pH de 8,0 a 8,5. Ios pH
necesarios se ajustan preferentemente mediante adicidn de hidrd+
xido alealino o amdénico, o también con amoniaco gaseoso. El pH
debersd mantenerse lo mds constante posible dursnte la preci-
pitacidn. |

La precipitacidn del hidrdéxido de hierro segin el
procedimiento de la presente invencidn se efectis preferente-

mente sobre pigmentos de escamas de mica recubiertos de didxido

de titanio o bién de acuato-didxido de titanio y/o didxido de

describen por ejemplo en la patente alemana 2.009.566. Es espe-

cialmente ventajoso emplear un pigmento de color oro de manera
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que por el recubrimiento com Ti0, ¥/o ZrQy, debido al espesor
de capa del recubrimiento de indice de refraccidn mds alto
sobre las escama de mica, como color de interferencia para la
vista muestre una tonalidad dorada. Un pigmento de estos se
describe, por ejemplo, en el ejemplo 9 de la patente alemana
2.009.566. Asi resulte especialmente ventajoso un pigmento en
el que el hidrdxido de hierro se precipita sobre escamas de mi-
ca de un didmetro de unas 5 a 250 micras y un espesor de unas
0,1 a 5 micras, que en forma igualada estdn recubiertas de una
capa de didxido de titanio, en caso dado hidratizado, en una
cantidad de unos 100 a 300 mg de Ti02 por m2 de superficie de
la mica. Justamente con un nigmento de estos se puede lograr
un aumento especialmente impresionante de la fuerza de c¢olor ¥y
de cobertura por precipitacidn de los 6xidos de hierro segin el
procedimiento de la presente invencidn.

En prineipio se pueden emplear naturalmente todos
los demds pigmentos a base de escamas de mica recubiertas, es-
pecialmente también aquellas con otros espesores de capa de
T102 y/o Zroz. También ha demostrado ser conveniente efectuar
la precipitacién de los hidrdxidos de hierro, segun el procedi-

miento de la presente invencidn, directamente a continuacidn

A4

de la precipitacidn de las capas de acuato de TiO2 y/o de acuat
de Zr0,. Se puede entonces suprimir un aislamiento de los
pigmentos asi recubiertos, asi como su ulterior elaboracidn;

mas bién se puede efectuar directamente a continuacidn la hi-

¥

drdlisis de las sales de hierro~II y la precipitacidn en el miss
mo recipiente de reaccidn. Tan solo necesario variar el pH en

forma correspondiente.

La solucidn de sal se introduce iguazladamente en

la suspensidn de las particulas a recubrir, ventajosamente por
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| co. PFrecuentemente, sin embargo, no es deseable la adicidn de

cidn. Tambidn se obtienen por el procedimiento de la presente

' invencidn, ademds, ventajas especiales, ya que la separacidn

debajo de la superficie del 1liquido en uno o varios lugares; ;
la velocidad de la alimentacidn a seleccionar depende de la efi+
cacia del agitador. La velocidad de alimentacidn se regula, '
para lograr resultados dptimos, de manera que se alimenten 0,0li
a 25 . ZLO'5 mol de iomes de Fe' por minuto y por m2 de la su- ‘
perficie a recubrir. Simultdneamente con la sal de hierro se
introduce una solucidn acuosa 0,025 - 10 molar de hidrdxido al-%
calino o biédn sddico o tamhién una cantidad equivalente de amo-
niaco gaseoso., Ia alimentacidén de la base se efectda agui de f
manera que el pH seleccionado al principio se mantenga siempre
lo mds constante posible dursnte el recubrimiento,

In determinados casos se pueden agregar también durant
te la hidrdlisis sistemas de tampdn para mantener el pH cons-
tante. Tales sistemas de tampdn son, por ejemplo, tampones de
acetato de glicocol de composicidn conocida. Estos se pueden

presentar bién en la suspensidn del pigmento pero es mas venta-

joso alimentarlos con la solueidn de hidrdxido alealino o amdni-c

ulteriores iones extrafios, de manera que se prefiere mantener
constante el pH mediante dosificacidn exacta del alcali,

Tan pronto como la capa aplicada por la solucidn de
hierro-II ha alcanzado el espesor deseado (unos 1 a 10 nm) se
interrumpe el recubrimiento. Los pigmentos obtenidos se elabo-

ran segin los métodos usuales y se aislan de la mezela. de reac—

de las escamas de mica recubiertas se logra mucho mejor debido
a que en la precipitacidn de los hidréxidos de hierro de las sgal

de hierro-~II en la zona alcalina no se forman precipitadodos co-

loides que, al elaborar los pigmentos, originan considerables

es
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dificultades. Al trabajar con sales de Fe~III esto sin embargo

précticamente no se puszde evitar.

Ventajosamente se trata térmicamente aiin durante 0,5
- 5 horas, bajo agitacidén de la suspensidn, a unos 50 - 1002,
con lo cual las capas se solidifican y la capa de hidrdxido de
hierro, en la mayoria de los casos, ya se oxida parcialmente. |
A continuacidn se lava el pigmento a fondo con agua, preferen-
temente con agua desalada, en caso dado bajo ajuste previo del
pH a las proximidades del punto neutro. El secado se efectia

en la forma usual, por ejemplo, extendido al aire sobfe bande~-

jas en armarios secadores, en caso dado bajo presidn mds reducif
da. Bajo presidn normal se encuentran las temperaturas de seca~
do entre unos 902 y 150¢C.

La oxidacidén del precipitado obtenido de la solucidn
de sal de hierro-II se efectia convenientemente por el oxigeno

del aire., La oxidacidn se inicia generalmente ya durante la

Ur

reaccién de precipitacidn, ya que la suspensidn que contiene la
particulas de pigmento a recubrir se agita bién, con lo cual

la mezcla de reaccidn siempre estd saturada con oxigeno del
aire, Debido a la gran superficie del precipitado se puede
iniciar por lo tanto una oxidacidn parcial del hidrdxido de
hierro~II. Como los pigmentos especialmente buenos se obtienen
gi la oxidacidn se realiza en forma lenta, se puede efectuar

el recubrimiento también primeramente bajo nitrdégeno, lo que,
gin embargo, debido al gasto en aparatos que esto implica, re-
sulta por regla general antiecondmico. Al agitar bajo entrada
de aire se precipita sieupre una cantidad de hidrdxido de hierro
en la etapa de oxidacidn baja suficiente para el éxito deseado.

Ta oxidacidn de los iones de Fe'™ que se encuentran en la S0

lucidn se puede desconsiderar bajo las condiciones de reaccidn
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indicadas.

Ta oxidacidn, propiamente dicho, se efectda entonces
despuds de la precipitacidn. En la forma mds sencilla se puede
combinar con la deshidratacidn, secando el pigmento al aire.

la deshidratacidn y oxidacidn simultdnea se puede realizar in-

dustrialmente especialmente bien extendiendo las escamas de mi-;
¢a, preferentemente ya lavadas, recubiertas, al aire, por ejem-:
plo, en bandejas en el armario secador. De esta manera se pue- |
de logrer muy sencillamente una oxidacidn lenta. Por esta ra-
z8n se dd también preferencia a esta forma de realizar la oxida+
cién ante otras formas de realizacidén posibles en las cuales se
pueden agregar.un agente de oxidacidn, por ejemplo, perdxido de
hidrdgeno, nitrato aménico o per-manganatos, después de la pre-
cipitacidn, a la mezcla de reaccidn o también al agua de lavado|

Convenientemente, los pigmentos secados se recuecen e*
forme en si conocida, por ejemplo, a temperaturas de unos 500 -
1100¢C, de esta menera se logra una mayor estabilidad contra
los efectos de la luz y la temperatura. El proceso de recocido
se extiende por lo general a tiempos entre 10 minutos y 5 horas|
El pigmento obtenido después del recocido contiene, segin la
cantidad del dxido de hierro precipitado, como mdximo un 207,
preferentemente un 0,4 - 10 % de Fe,03.

Ias condiciones de reaccidn esehciales, que se han
de mantener en la precipitacidn de hidrdxido de sales metdlicas
sobre escamas de mica se describen detalladamente en la patente
alemena 2.009.566 y en DAZ 1.959.998. Aqui se hace especial
referencia a esta publicacidn. Segin esta publicacidn es cono-
eido que, para la obtencidn de pigmentos de alta calidad, es

esencial que, durante le precipitacidn, las sales metdlicas es-

tén presentes en defecto y en una concentracidn lo mds constan-
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te posible durante la hidrdlisis y las velocidades de récubri—
miento se mantendrdn iguales. Ia hidrdlisis se ha de efectuar

por lo tanto a temperatura constante, pH constante y velocidad
de alimentacidn constante de las soluciones de sales metdlicas.

5. Agui es esencial que se evite un exceso de iones de metal en la

T

suspensidn. Por lo tanto, por unidad de tiempo solo se debe ali
mentar una cantidad de sal metdlica a la hidrdlisis como pueda
ser recigida como dxido de metal hidratizado por la superficie
a recubrir por unidad de tiempo. Manteniendo exactamente estas
10. condiciones se logran unos recubrimientos muy unitarios y pig-
mentos con superficie lisa y con ello unos colores especialment§
luminosos y un brillo homogéneo.

Los pigmentos obtenidos segin la presente invencidn
abren, debido a su fuerza de color y de cobertura asombrosa-
15. mente grande, unos campos de aplicacidn totalmente nuevos, ya
aue queda suprimido el cardcter lechoso de los pigmentos de oro
hasta ahora conocidos sobre esta base, lo que se aprecia espe-
cialmente al ser incorporados en capas gruesas, tal como placas
para botones. Como otra ventaja de los pigmentos de la presen-
20, te invencidn, en comparacidn con los hasta ahora conocidos,
es de destacar una solidez a la luz claramenlte superior que ha-
ce que los productos obtenidos segin procedimiento descrito
sean un verdadero sustitubto de los bronces dorados.

Ios colores de los pigmentos de brillo anacarado se
25. pueden observer especialmente bién cuando los pigmentos se incoxp-
poran en ldminas de material sintético. Estos se pueden disper-
sar, naturalmente, igual que los pigmentos de brillo hasta aho-
ra conocidos, en los soportes usuales y seguir elaborando. Los

nuevos pigmentos son ademds especialmente adecuados para fines

30. cosméticos, ya que estdn compuestos de dxidos de metal fisiold-
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gicamente compatibles. Principalmente se emplean sin embérgo :
como pigmentos para tefilr, por ejemplo, materiales sintéticos, i
articulos cosméticos tales como ldpices labizles y jabdn, vi- !
drio, cerdmica, lacas, pinturas asi como articulos de caucho |
v de goma. Debido a su estabilidad a la luz y a los agentes
atmosféricos son especialmente apreciados y, debido a su esta- |
bilidad a la temperatura, también para las lacas de cochuracidné
para el tefiido de fusiones (vidrio) y material cerdmico vue se g
haya decochurar. Por regla general se emplean los pigmentos en E
cantidades hasta un méximo de un 30 %, preferentementé un 0,5 -
10 %. En los materiales sintéticos se encuentra la proporeidn
por regla general bastante bajo, por ejemplo, en un 0,5 ~ 3 %,
mientras en los preparados cosméticos, por ejemplo, ldpices la-
biales, se pueden emplear hasta en wi 30 %, preferentemente

en un 2 - 25, referido a la masa total del lépiz labial,

D

Los nuevos pigmentos muestran, por ejemplo, despuds d
la incorporacidn en ldminas de material sintético unos colores
fuertes que no varfan tampoco al cambiar el dngulo de obser-
vacidn.

Ejémglo 1l

De TiCl4 y dcido clorhidrico se prepara una solucidn
acuosa de tetracloruro de titanio que contiene 150 g de T1013/1
y 50 = 100 g de HC1l/1l. 4 1 de agua desalada se ajustan por adi-
cién de esta solucidn de tetracloruro de titanio a un pH de
2,2, Después se agregan 200 & de escamas de mica con un didme-
tro de particula entre 10 y 30 micras y un espesor de unas
0,5 micras, y la suspensidn se calienta a 70~-752. Se vierte
entonces la solucidn de tetracloruro de titanio con una veloci-

dad de unos 450 cc/hora. Simltdneamente se vierte una solucidn

al 20% de la lejfa sddica, cuya velocidad de alimentacidn se res
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gula de manera que el pH de la suspensidén se mantenga constante
entre los limites 2,2 - 2,5, El recubrimiento se efectia hasta
que después de unas 4 horas 50 minutos se hayz alcanzado a fo=-
nalidad de oro deseada. Se consumen en total unos 2,2 litros
de solucidn de tetracloruro de titanio. Se sigue agitando ain
durante unos 10 mimutos y entonces se aumenta el pH de la mez-
cla, mediante adicidn de lejia sddica al 20%, hasta 8,0.

A continmuacidn se agregs, a una velocidad de 400 cc/h
una solucidén de sulfato de hierro que contenga 15 g de FeSO4 .
7H20 ¥ 1 ce de deido sulfurico concentrado por 100 cc de solu—
cidn. Mediante alimentacién simultdnea de lejia sddica (20 %)
se mantiene el pH en 8,0 por dosificacidn. El hidrdxido de hie-
rro se precipita como precipitado negro verdose y sedimenta so-
bre las particulas del pigmento. Después de agregar 400 cc de
solueidn de FeS0, se interrumpe el recubrimiento y se sigue
agitando ain durante 1 hora a T0-7592, ILa mezcla de reaccidn
se deja reposar durante la noche. Después se separa el pigmento
y se lava con agua totalmente desalada. Después de secar en
bande jas abiertas en el armario secador a unos 1302 se recuece
el pigmento ahora de color oro-amarillo durante 30 minutos a
9502¢, Se obtiene un pigmento de color oro luminoso con un con-
tenido en Fe203 de un 4,8 4.
Ejemplo 2

10 kg de la mica empleada en el ejemplo 1 se suspen—
den en 150 1 de agua totalmente desladada. Ia suspensidn se
ajusta mediante adicidn de solucidn dcido clorhidrica de tetra-
cloruro de circonio (250 g ZrCl, y 40 g de HC1/1) a un pH de
unos 3,5. Ia suspensidn se calienta bajo agitacidn a 702C y a

continuacidn se ajusta mediante adicidn de decido clorhidrico

al 10 % a un pH de 3,5. A contimacidn se introducen ulteriores
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cantidades de la solucidn decido clorhidrica de tetracloruro de !
circonio a una velocidad de 6 1/h en la suspensidn. E1l pH se |
mantiene constante mediante adicidn simultdnea de NaOH al 35 % l
en 3,5. La duracidén del recubrimiento asciende aproximadamente !
a 10 horas. El pigmento se agita ain en la suspensidn durante

10 minutos, después se aumenta el pH a 8,5 mediante adicidn §
de amoniaco, A %

Con una velocidad de 20 1/h, se dosifica entonces.unag
solucidn de sulfato de hierro que contiene 150 g de FeSO4.7HéO
y 10 cc de dcido sulfiirico concentrado por 1 de solucidn. He-
diante dosificacidén simultdnea de lejia sddica al 20 % se man=-
tiene el pH en 8,0, después de agregar 20 1 de solucidn de sul-
fato de hierro ge interrumpe el recubrimiento y se elabora como
descrito en el ejemplo 1.

El pigmento obtenido después de recocer contiene
aproximadamente wa 53,2 % de mica, unos 42,2 % de ZrO, y aprox.
un 4,6 % de Fey04.

En lugar de solucidn de ZrGl4 se pueden emplear en
cada caso, también mezclas de TiCl, y ZrCl,, por ejemplo, en
proporcidén 1:1 & 3:1. Tambidn de esta manera se obtienen pig-
mentos de buena fuerza de color y de cobertura.

Ejemplo 3

En 4 1 de agua totalmente desalada se agrega tanto
de una solucidn de tetracloruro de titanio que contiene 150 g
de Ti014/l ¥y 50 - 100 g de HCL/1 hasta alcanzar.uy pH de 2,2,

A continuacidn se agregan 200 g de escamas de mica como en el
ejemplo 1 y se recubre con acuotos de diéxido de titanio. Des-
pués se ajusta mediante adicidn de NaOH acuoso al 20 % en pH

a 8,0.

A continuacién se dosifice e una velocidad de 300 cc/H
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una solucidn que contiene 43 g de FeCl, . 4 HZO y 10 cc de aci-

do clorhidrico al 37 % en 300 cc de agua. Medianbte adicidn si-
multdnea de NaOH se mantiene constante el pH en 8,0 - 8,5. El
hidrdxido de hierro se precipita como precipitade negro verdoso
sobre las escamas recubiertas, La ulterior elaboracidn se efec-
tia andlogo al ejemplo 1.
Ejemplo 4

El recubrimiento y la elaboracidn se efectia andlogo
al ejemplo 1 pero en lugar de solucidn de Fe012 se agrega una
solucidn que contiene 39 g de oxalato de Fe-II , 2 Hy0 en 1 1li-
tro de dcido clorhidrico al 20 #.

Je forma un pigmento de oro luminoso con alto poder

de recubrimiento.

’ Ejemglo 5

El recubrimiento y la elaboracidn se efectdan andlogo
al ejemplo 1 pero en lugar de 200 g de escamas de mica de las

dimensiones alli mencionadas se emplean 340 g de escamas de mi-

ca con un didmetro de particula entre 50 y 150 micras y un esped

gor de 0,2 -~ 5 micras para su recubrimiento (superficie especi-~
fica unos 2,0 - 2,5 mz/g). Se forma un pigmento de oro luminoso
con un fuerte efecto brilloso. Contenido en F9203 en el pigmentd
recocido un 3,5 %.
Ejemplo 6

El recubrimiento y la elaboracidn se efectdan andlogo
al ejemplo 1 pero en lugar de 200 g de escamas de mica de las
dimensiones allf mencionadas se emplean 130 g de escamas de mi-
ca con un didmetro de particula entre 5 y 15 micras y un espe=
sor de 0,1 - 0,5 micras para su recubrimiento (superficie espe~
cifica unos 5,5 - 6,0 mz/g). Se forma un pigmento de otro lumi~

nosgo con un brilleo de aspecto aberciopelado. Contenido en Fe203

i
|
i
i
{
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en el pigmento recocido un 6,0 %.

-NOTA-

Descrita suficientemente lz naturaleza del invénio,
si como la manera de realizarlo en la prdctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son sug
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su
principio fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente, presentada en Alemania
con fecha 9 de Septiembre de 1.972, bajo el nimero P 22 44 298
acogiéndose por lo tanto a los beneficios que conceden los Con
venios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye la
esencla del referido invento y por lo que se solicita Patente
de Invencidn por 20 afics en Espafia, sobre: PRNCEDIMIENTO PARA
LA OBTENCION DE PIGMENTOS DE BRILLO ANACARADO DE COLOR ORQ; ca!
racterizandose por lo siguiente:

1l.- Procedimiento para la obtencidn de pigmentos de i
brillo znacarade de color oro, a base de escamas de mica re— |
cubiertas con Tio2 y/b-ZrOz, cuyas capas contienen edicional-
mente Fe,03, mediante precipitacidén de hidrdéxido de hierro a
partir de solucilones acuosas de sales de hierro y ulterior la-
vado y recocido de log pigmentos obtenidos, caracterizado por-
que el hidrdxido de hierro se precipita a un pH superior a 5,
preferentemente entre 7,5 y 9 @ partir de una solucidn acuosa
de una sal de hierro~II y la capa precipitada sobre las esca- '
mas de mica recubiertes se transforma por oxidacién y deshidra
tacidn en Fey0 5. |

2.~ Procedimiento segun la reivindicacién 1, caracte
rizado porque como sal de Pe~II se emplea sulfato de hierro-IIL

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 2, carac-

terizado porque la precipitacidén se efectia a un pH de 8,0 -
' !
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4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 g 3,

caracterizado porque la oxidacidn se efectia mediante aire.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 4, carac-
terizado porgue la oxidacidn se efectda durante el proceso de
deshidratacidn, preferentemente durante el secado.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 4, carace-
terizado porque la oxidacidn se efectda, como minimo parcial-—
mente, en la solucidn de precipitacidn por introduccidn de aire

7.- Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 6,
caracterizado porque el hidrdxido de hierro se precipita sobre
escamas de mica recubiertas de acuatos de Ti045.

8.~ Procedimiento segun la reivindicacidén 7, caracte-
rizado porque el hidrdxido de hierro se precipita sobre esca-
mas de mica con un didmetro de unas 5 a 250 micras y un espesor
de unos 0,1 a 5 micras que estdn recubiertas en forma igualada
de una capa de didxido de titanio, en caso dado hidratado en
una cantidad de unos 100 a 300 mg de ‘l‘i02/'m2 de superficie de
mica.

9.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 1 a 8,
caracterizado porque el dxido de hierro se precipita en una can-
tidad tal que el pigmento recocido contenga como mdximo un 20 %
preferentemente un 0,5 - 10 % de Fe203.

10.~ Procedimiento para la obtencién de pigmentos de
brillo anacarado de color oro, tal ¥y como queda sustancialmente
descrito en la presente Memoria.

Esta Memoria consta de 15 hojas escritas a mdquina
por una sola cara.

Madrig; & SET. 1973

MERCK PATENT GESELLSCHAFT MIT
BESCHRANKTER HAFTING,

GUREZ RUEBV Y HODE
L. Goote Fernin
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