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BEsta invencidn se refiere a pigmentos, ¥y
particularmente a pigmentos de didxido de titanio que 1lle
van un compuesto orgdnico sobre su superficie.

Durante muchos afios ha sido prdctica usual
tratar le superficie de las particulas de pigmentos de dif
xido de titanio con 6xidos, fosfatos y/o silicatos inor-
génicos hidratados, para modificar las propiedades del pig
mento cuando se incorpora, por ejemplo, en una pintura.
También se ha empleado el tratamiento de las particulas
con un conpuesto orgdnico para aumentar la dispersabilidad
del piguento en pinturas u otros medios.

Los pigmentos se han tratado, por ejem=—
plo, con trietanolamina, que, aunque aumenta la dispersa—
bilidad del pigmento en un medio de una pintura de base de
aceite, da como resultado el que la pintura tenga un tiem
po largo de secado. Otros agentes orgénicos corrientes
de tratamiento de los pignentos de didxido de titanio son
la pentaeritrita y el trimetilolpropano. Ambos; cuando se
usan para tratar un pigmento de dibxido de titanio, aumen
tan la facilidad de-dispersidn del pigmento en un medio
de pintura con base de acelite, pero cuando un pigmento
tratado con trimetilolpropanc se usa en aplicaciones para
papel tiene tendencia a formar espuma con la pasta de pa—
pel o el recubrimiento, con el resultado de que en el pa—

pel acabado pueden aparecer poros mindsculos u otros defec
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tos al secarse.

Hasta ahora, la mayoria de los pigmentos
de diéxido de titanio fabricados se han vendido en sacos
de papel o recipientes similares, que han permitido que
el pigmento absorba humedad de la atmésfera. Actualmente,
el pigmento se entrega a los clientes a granel y en reci-
pientes o barriles cerrados herméticamente, y durante el
almacenamiento ¥y el envio el pigmento no puede tomar hu=
medad alguna. Se ha encontrado que este pigmento entrega-
do a granel, que puede describirse oamo pigmento “seco”,
produce una pintura que tiene una opacidad reducida, par-
ticularmente cuando el pigmento se ha tratado con pentae-
ritrita o trimetilolpropano.

As{ pues, existe la necesidad de tratar
los pigmentos de didxido de titanio con un agente que fa-
cilite la dispersidn del pigmento en un medio de pintura
de base de aceite, reduciendo cualquier tendencia a formar
espuma en las aplicaciones a papel, de minimizar el retra
80 en el secado, y de producir un pigmento que desarro-
lle toda su opacidad potencial sin que ello requiera la pre
sencia de humedad asociada con el pigmento.

Seglin la presente invencidn, un pigmento
comprende didxido de titanio pigmentario cuyas particu-
las llevan diisopropanolamina.

Se ha encontrado que un pizmento de dié-
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xido de titanio que lleva diisopropanolamina es fdcil de
digpersar en un medio de pinturse de base de aceibe, pro-
duce una vpintura que tiene un tiempo de secado y una opa-
cidad aceptables aunque el pigmento se use en estado "se~
co", y no produce espuma en las aplicaciones a papel.

La diisopropanolamina es un sélido céreo,
y se ha encontrado que la proporcién de diisopropanolami-
na retenida por el pigmento puede ser de 0,05% a 2% en
peso, con relacidn al paso de pigmento. Preferiblemente,
la proporcién es de 0,1% a 0,6% en peso.

Bl didéxido de titanio pigmentario puede
ser el producido, por ejemplo, por cualguiera de los proce
dimientos al "sulfato", muy conocido, o el procedimiento
del "cloruro". En este Ultimo procedimiento se oxida te-
tracloruro de titanio en estado de vapor a alta tempera-
tura. EL pigmento de didéxido de titanio puede estar pre-
gente bien en la configuracidén de anatasa o de rutilo.

Usualmente, el pigmento de didéxido de +ti
tanio, antes del tratamiento con la diisopropanolamina,
habrd sido tratado con uno o mds agentes inorgdnicos de
tratamiento superficial, de modo gue la superficie del pig
mento lleva uno o mds éxidos de metales, un fosfato y/o
un silicato hidratadoss La superficie del pigmento puede
llevar, por ejemplo, uno o mds éxidos hidratados de tita-

nio, aluminio, cerio, silicio, zirconio o zinc. ILa super



ficie puede llevar también un fosfato, tal como fosfato
de aluminio, fosfato de zirconio, fosfato de titanio, o
puede llevar un silicato, tal como silicato de aluminio,
Si se desea, puede haber presente un recubrimiento de gf-
5 lice hidratada, que se precipita en condiciones tales que
el recubrimiento es no poroso, y produce un pigmento que
tiene durabilidad mejorada. Haciendo precipitar, por ejem
plo, la silice hidratada a partir de una fuente de sili-
ce "activa" a un pH de entre 8 y 11, se obtiene un recubri
10 miento no poroso de sflice hidratada, que encapsula las

particulas de didxido de titanio.
El pigmento de diéxido de titanio puede

recubrirse simultédneamente con dos o mds éxidos hidratados
diferentes, o puede proveerse de dos o 2ds recubrimientos
x5 sucesivos de iguales o diferentes dxidos hidratados., El
pigmento puede tener, por ejemplo, un primer recubrimien-
to de una silice no porosa, con un recubrimiento exterior
de aldmina hidratada.
Los métodos empleados para la deposicidn
20 de los recubrimientos de Sxido metdlico, fosfato y/o sili-
cato hidratado son bien conocidos, y estos métodos impli-
can usuvalmente la hidrélisis de un compuesto o un silieato

metdlico hidrolizable en una suspensidén acuosa del pigmen-—

t0.,
25 i se desea, y particularmente cuando el

16-10074 - 5 -
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pigmento de didxido de titanio se prepara por oxidacién en
fase vapor de un tetrahalogenuro de titanio, las particu~
las pueden dotarse de un recubrimiento de dxido metdlico
no hidratado, tal como 6xido de aluminio, déxido de titanio
u éxido de silicio, en la corriente gaseosa que lleva las
particulas de didxido de titanio. Estos pigmentos de did-
xido de titanio recubiertos pueden tratarse ademds por un
procediniento bien conocido de recubrimiento en “himedo"
para precipitar uno o mds dxidos, fosfatos y/o silicatos
hidratados.

) La cantidad empleada usualmente de recu-
brimiento de dxido hidratado es desde 0,5 a 25% (en forma
de 6xido) en peso, basado en el peso de pigmento, pero las
cantidades reales empleadas para c¢ualquler pigmento dado
se eligen conforme al uso particular deseado del piguento.
Por ejemplo, se ha encontrado que, para un pigmento que ha
de usarse en pinturas de base de aceite, es conveniente tra
tar el pigmento de didxido de titanio para depositar un
6xido hidratado de un metal, en una cantidad de desde 0,5
a 6% (como §xido) en peso con relacibén al peso de pigmen—
to. Para un pigmento gue pueda usarse en una pintura acuo
sa, se ha encontrado que es deseable awmentar la cantidad
de dxido hidratado de silicio hasta una proporcidn end in-
tervalo de, por ejemplo, 9 a 15% como 810, en peso con reg

pecto a peso de pigmento, y aplicar también un recubrimien



to de aluminio en una cantidad de, por ejemplo, 2 a 74 del
pego de pigmento, como A1203.

Se ha encontrado gue es preferible apli-
car la diisopropanolamina al pigmento en una etapa poste-

5 rior & cualomuiecr proceso de molturacién en humedo., Duran-
te la fabricacibén de los pigmentos de didxido de titanio,
es usual moler en himedo el pigmento antes de recubrirlo
con uno o mds éxidos hidratados, y un procedimiento conve-
niente de molturacidn en himedo es aquél en que el pigmen—

10 to0 se hace pasar, en forma de una suspensidn, a un molino
que contiene un medio de molienda, tal como arena. Después,
‘es usual clasificar el pigmento hidrodindmicamente, y des-
puds se somete al procedimiento deseado Ge recubrimiento
con uno o mds 6xidos metdlicos, un fosfato o un silicato,

15 hidratados. El pigmento puede tratarse, en cualquier eta-
pa posterior al procedimiento de molturacidn en himedo,
con la diisopropanolamina, aunque se ha encontrado que
es particularmente ventajoso efectuar este tratamiento deg
pués de recubrir el pigmento con uno o mds 6xidos hidrata-

20 dos.

Por consiguiente, un procedimiento para
el tratamiento de dibxido de titanio pigmentario compren-
de mezclar didxido de titanio pigmentario con diisopropa-
nolamina, posteriormente a cualquier proceso de moltura=

25 cidn en himedo del pigmento.

16-10074 - 7 -
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Ia manera méds conveniente de tratar el
pigmento de didxido de titanio es afiadir la diisopropanol
amina al pigmento mientras éste estd siendo molido con
energfa hidrdulica. Ia molturacién del pigmento con enelr
gia hidrdulica se efectia usualmente como dltima operacién
en su produccién, y el pigmento es molturado con energia
hidrdulica en estado seco, haciendo entrar el pigmento en
el molino juntamente con un medio molturador hidrdulico,
tal como vapor de agua o aire, de modo que el contacto de
las particulas del pigmento entre si efectia la molturacidn
al tamafio pigmentario final deseado.

Los pigmentos pueden someterse a uno o
més procedimientos de molturacidén por energia hidrdulica,
¥ la diisopropanoclamina puede afladirse al pigmento entes
de que el pigmento entre en el molino de energia de flui-
do, bien en la primera etapa de molturacidn o en cualquier
otra posterior. Se ha encontrado gue es particularmente
ventajoso molturar el pigmento con energfa hidrdulica dos
veces, y afliadir la diisopropanolamina al pigmento inmedia~
tamente antes de la primera etapa de molturacidn,

La diisopropanclamina puede afiadirse al
pigmento en forma sélida, bien a mano o por medio de un ali
mentador adecuado, tal como un alimentador vibratorioc, an=-
tes de entrar en el molino, o, alternativamente, la diiso-

propanolamina puede hacerse liquida, por ejemplo pér fusidn
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0 por disolucién en un disolvente tal como el agua, y afia
dirse despuéds el liquido al diéxido de titanio. Cuando la
diisopropanclamina se afiade en forma de una disolucidn,

se ha encontrado que es ventajoso que la disolucidén conten
ga de 50 a 90% en peso de diisopropanolamina. Durante la
molturacién por energfa hidrdulica, la elevada temperatu-
ra realiza una distribucidén de la diisopropanolamina sobre
la superficie de las partfculas del pigmento, y el mate-
rial orgénico queda retenido sobre el pigmento cuando és-
te se descarga del molino.

Alternativamente, la diisopropanolamina
puede afigdirse al pigmento en cualquier etapa entre el
procedimiento de molienda en himedo y la operacidn de mol-
turacién por energfa hidrdulica. La disolucidn de diiso=
propanoclamina puede afiadirse, por ejemplo, a una suspensidén
agitada de dibxido de titanio que se obtiene inmediatamen-
te después del recubrimiento, y la diisopropencolamina se
distribuye en toda la masa del pigmento por la accidn de
agitacidn. Ia suspensidén se filtré después antes del se-
cado y de la molturacidn por energia hidrdulica. Alterna-
tivamente, la diisopropanolamina puede afiadirse directa-
mente al pigmento de didxido de titanio caliente obtenido
del secador después del recubrimiento, por ejemplo rocian—
do el material seco con diisopropanolamina liquida o una

disolucién de la misma.
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Usualmente, la cantidad de diisopropancl-
amina retenida por el pigmento es una proporcidn importan-
te de la cantidad afiadida originalmente.

El pigmento de dibxido de titanio que 1lle
ve diisopropanolamina sobre la superficie de sus particu~
las es especialmente Util para la fabricacidn de pinturas
de base de aceite. Por ejemplo, el pigmento puede usarse
para pinturas basadas en resinas alquidicas con exceso de
aceite de soja, resinas alqufdicas de poliuretano y resi-
nas alquidicas de aceite de silicio.

BEs en este tipo de pintura basada en acei-
te en el gue se observan todas las ventajas del empleo de
los pigmentos de la invencidn, pero los pigmentos pueden
usarse en pinturas o acabados industriales en emulsién acuo
sa, tales como los basados en resinas acrilicas o en plés~
ticas en aplicaciones en papel. Una pintura de base de
aceite puede contener, tipicamente, de 25% a 50% en peso
del pigmento.

Se ha encontrado que, cuando el pigmento
se usa para fabricar una pintura basada en aceite, puede
dispersarse fdcilmente en el medio de la pintura. ILa pin-
tura tiene un {iempo adecuado de secado, y el pigmento de-
sarrolla  toda su opacidad potencial aunque se use en estado
"geco'.

Adends, cuando los pigmentos se usan en

~10 -
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aplicaciones en papel, no itienen tendencia a causar espu-
ma en la pasta ni en la composicién de recubrimiento.
La invencidén se ilustra en los Ejemplos

siguientes.

Ejemplo 1

Se empled un pigmento de didxido de tita-
nio rutile que nabfa sido preparado por el procedimiento
del sulfato, y molido por un procedimiento de molturacidn
en himedo antes del recubrimiento., El pigmento se habia
recubierto con éxidos hidratados de titanio (1,5% en peso
COmo TiO2), de aluminio (2,0% en peso como A1203) y de sili
cio (1,1% en peso como Si02, que se habia afiadido antes de
la etapa de molturacién en himedo en forma de silicato de
sodio, para ayudar a la dispersién del pigmento), basdndo-
se todos los pesos en el pes total de pigmento. Después
del recubrimiento, el pigmento se habfa secado.

Muestras del pigmento seco se sometieron
después a una doble molturacién en un molino de energia
hidrdulica, con varios compuestos orgénicos afladidos al pig
mento inmediatamente antes de su introduceidn en el moli~
no para la primera pasada. ILa cantidad de compuesto orgd-
nico afiadido era de 0,4% con relacidén al peso de pigmento.
Los pigmentos se molturaron con energia de fluido en las

sigulentes condiciones de trabajo:

- 11 -



Velocidad de alimentacién de pigmento: 227 kg/hora

Caudal total de vapor 386 kg por hora
Proporcién vapor de agua/pigmento 1,7:1 pare cada
pasada
5 Presidén de vapor de agua de inyeccibn 16,45 kg/cm2

Presién del vapor de agua de moltura- 5
cién 12,11 kg/em
Una muestra de pigmento se molturé por
energfa de fluido en condiciones similares sin adicidn
10 del compuesto orgdnico.
Los compuestos orgénicos particulares so-
metidos & ensayo eran pentaeritrita (PE), trietanolamina
(TEA), monoisopropanolamina (MIPA) y diisopropanolamina
(DIP4).
15 La dispersabilidad, opacidad, ¥tiempos de
secado y tendencia a la espumacidén de los pigmentos obte-
nidos se midieron como se describe mds adelante. Los re-

sultados de las medidas se muestra en la Tabla 1,

AN

N
~

25
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TABLA 1

Compuesto Disper— Opacidad Secado Espumado
Orgénico sabili- (pigmento seco) Tiempo (horas) Ensayo
dad
— A B

Ninguno 18 - 42 500,0 5 28,5 Pasa
PE 10 - 20 491,5 6 - "
TEA 8 - 15 514,0 T 41 "
LIPA 11 - 2L 504,0 5 28 "
DIPA 7-13 513,5 4,5 217 "

Como se observa, el tratamiento con diiso
propanolamina produjo un pigmento que tenia una opacidad
plenamente degarrollada aun estando seco, sin aumento algu
no en el tiempo de secado en comparacién con, o bien el
piguento exento de compuesto orgdnico, o con el tratado con
PE. La DIPA dié un pigmento con mejor tiempo de secado
que la TEA, y con mejor opacidad, estando seco, que la MIPA
y el PE,

Un pigmento que lleva trimetilolpropano
produce una espuma estable durante 20 minutos en el ensa-
yo de espumacidén, y seria insatisfactorio para uso en apli-
caciones de papel. )
Ia dispersabilidad se determind usando un

Aparato disolvedor Cowles (descrito, por ejemplo en "Orga-

nic Coating Technology" (Tecnologia de los recubrimientos

-13 -
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orgénicos") Vol. II (Pigmentos y recubrimientos pigmenta-
dos) pags. 1010 a 1015, de H.F. Payne, y en "Modern Surfa-
ce GCoatings" (Recubrimientos superficiales modernos) de
P. Nylen y E. Sutherland, pags. 542 y 543), en conjuncién
con una galga R.E.L. de finura de molienda (fabricada por
Research Equipment (London) Ltd) que se calibré de 0 a 50
micras.

248 g del pigmento a ensayar se dispersa-
ron en 93 g de una disolucidn, al 40% en trementina mine-
ral, de una resina alquidica con exceso de aceite de soja
modificada con pentaeritrita (BECKOSOL PAT0) durante 6 mi-
nutos en el Aparato disolvedor Cowles, y se afiadieron otros
27 g de la disolucidn de resina al 40% durante los ltimos
30 segundos de agitacién. 85 g de la dispersién resultante
se mezclaron después con otros 66 g de disolucidén de resi-
na al 70% y 12,5 g de trementina mineral por molturacidén
en c¢ilindros durante 30 minutos. Ia pintura resultante se
dejé reposar durante 1 hora (para desairearla) antes de en—
sayarla en la galga R.E.L. de la manera usuval, descrita,
por ejemplo, en la Especificacidén de Norma Britdnica N2
3900 Parte C6. ILas cifras en el apartado "Dispersabilidad"
indican los puntos sobre la galga (micrometros) entre los
que dichas part{culas separadas son visibles, y en nimeros
decrecientes desde las cifras mds bajas a las mds altas.

En general, cuanto menores son las cifras mejor es la dis-
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persién del pigmento en el medio de pintura en las condi-
ciones tipo de dispersiédn.

La opacidad se midié como sigue.

El pigmento a ensayar se secd primero en
una estufa a 110¢C durante 16 horas pare eliminar el HZO
agsociada, y 45 g de pigmento se mezelaron con 33 g de una
base de molturacidn (que contenian 13 g de una disolucién
al T0% en trementina mineral, obtenible en el comercio, de
una resina alquidica con exceso de aceite de soja modifica=
da con pentaeritrita (BECKOSOL PAT0) y 20 g de trementina
mineral), Reta mezela se molturd en molino de bolas duran~
te 16 horas, y se afladieron 78 g mds de la disolucidn de
resina al T0%, 6,4 ml de disolucidn secante de naftenato
(preparada mezclando 83 g de una disolucién de naftenato
de cobalto que contenia 6% de cobalto, 208 g de una disolu-
cién de naftenato de plomo que contenia 244 de plomo, y
250 g de una disolucidén de naftenato de calcio que contenia
4% de calecio, y completando hasta un volumen total de 1 li-
tro con trementina mineral), y 1,5 ml de netil-etil-cetoxi
ma. Esta mezcla se homogeneizé a fondo por rodadura duran—
te 2 horas en presencia de pequefias bolas de vidrio.

Una muestra (140 g) de la mezcla asi pro-
ducida se mezclé a fondo con 10 ml de trementina mineral,
¥ 25 ml de la pintura resultante se centrifugaron sobre un

panel de vidrio de un tamafio de 10,2 cm x 10,2 cm. ILa pin-

16.10.74 -15 -
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tura se vertidé sobre el centro del panel giratorio (a 459
r.p.m.) y la rotacidn se continudé durante 30 segundog.,

A la pintura restante se le afiadieron otros
3 ml de trementina mineral y se megclaron a fondo, y se
preparé otro panel de vidrio como se ha descrito anterior-
mente.,

Se afiadieron otros 2 ml de trementina mi-
neral a la pintura restante, y se centrifugd ésta sobre un
tercer panel de vidrio. Después de otra adicidn de 2 ml
de trementina mineral a la pintura restante, se prepard
un cuarto panel de vidrio. ILos paneles producidos tenfan
peliculas de pintura de diferentes espesores, y se dejaron
secar en ausencia de luz solar antes de someterlas a enso~
yo como se describe a continuacién.

Las caras no recubiertas de los paneles
se colocaron sobre una loseta de vidrio negro recubierta
con glicerina (para mejorar el contacto dptico) y se midié
la reflectancia en cinco puntos de la superficie por medio
de un Colorimetro Harrison, usando el filtro verde., El
Colorimetro Harrison se calibrd con une superficie reflec-
tante tipo antes de la primers medida y entre las medidas
con cada panel.

Los paneles recubiertos se cortaron desw
pués sacando del centro de cada uno un cuadrado de aproxi-

madamente 7 cm. Ias dimensiones exactas de éste se midie~

~.16 -
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ron con una regla calibrada en unidades de medio milime-
tro. Después se peso, se separé la pelfcula de pintura, y
el panel se pesé de nuevo, para obtener el peso de pintura
sobre el panel.

Ia densidad de la pintura se obtiene a

partir de la densidad conocida de la resina seca no pig-
mentada y de la del pismento, y a partir de estas dos can-
tidades, es decir el peso y la densidad, puede calcularse
el espesor de la pelfcula existente sobre los paneles.

Se calculd la media de las cinco medidas
de reflectancia sobre cada panel, y estas cantidades se re=
presentaron grédficamente frente al reciproco del espesor
de pelfcula de ese panel, dando una grédfica en linea recta
para el pigmento en ensayo. A partir de las grdficas se
obtuvo la reflectancia para un espesor de pelicula de 22
micras, y se tomé como opacidad. Esta es la cifra Qe se
da en la Tabla l.

El ensayo de tiempo de secado se efectud

como gigue:

Una muestra de 45 g del pigmento en ensa-
yo se mezcldé con 33 g de una base de molienda que contenis
12 g de una disolucién al 75%, disponible en el comercio,
en trementina mineral, de una resina alquidica con exceso
de aceite de linaza modificada con pentaeritrita (Paralac

10) ¥ 21 g de trementine mineral. Esta mezcla se molturd

- 17 -
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en molino de bolas durante 16 horas, y se afiadieron 1,6 g

de una disolucidén secante de naftenato de cobalto (prepara

da mezclando 118,2 g de una disolucidn de naftenato de co-
balto que contenia 6% de cobalto y 296 g de una disolucidn
de naftenato de plomo que contenia 24% de plomo, y comple-
tando hasta un volumen total de 1 litro con trementina mine
ral). Esta mezcla se homogeneizd bien por rodadura durante

1 hora en presencia de pequefias bolas de vidrio, y después
se dejd reposar durante 1 hora (para que se desprendiera el
aire).

Tres tubos de muesira se llenaron comple-
tamente con la pintura asi obtenida, y los tapones se ros-
caron fuertemente en los tubos para impedir la formacidn
de piel sobre la pintura. Los tubos se dejaron reposar deg
pués durante al menos 4 dfas antes de medir el tiempo de
secado de la pintura., Ta pintura de uno de los tubos se
extendié sobre tres placas portaobjetos de vidrio separadas,
de 30,5 em x 2,54 cm, usando un aplicador de pintura Beck-Ko
ller que daba un espesor de pelicula en himedo de 0,38 mm.
Las placag portaobjetos se colocaron después sobre un re-
gistrador Beck-Koller del tiempo de secado, mantenido en
ung sala con una temperatura constante de 212C y una hume-
dad de 66%, y el registrador se puso en marcha sobre una
escala que daba el desplazamiento total de las agujas en

22 horas., Ias placas se retiraron al cabo de este periodo

- 18 -
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y se hizo una marca sobre la placa en el punto en que la
aguja ya no penetraba en la pelicula de pintura. Ia lon-
gitud de esta marca, desde el punto en que la aguja empezé
a penetrar en la pelicula de pintura representa el tiempo
de secado en toda la masa de la pelicula de pintura, y se
midié usendo la regla especial que se suministra con el
registrador. ILa media de lasg cifras de {tiempo de secado
obtenidas en las tres placas se tomé como tiempo de secado,
¥ los resultados se dan en la Columna A de la Tabla ante-
dicha.

Usando pintura de uno de los dos tubos de
muestra restantes se repitieron las medidas de tiempo de
secado, excepto que en este caso el registrador se mantuvo
en uns sala a una temperatura congtante de 52C, y el regis-
trador se puso en marcha sobre una escala que daba el des~
plazamiento total de las agujas en 44 horas. Los resul=-
tadog de estas medidas se dan en la Columna B de la Tabla
antedicha,

La pintura del tubo de muestra restante
quedaba disponible para una nueva determinacidn en el caso
de que no hubiera reproducibilidad en las tres lecturas ini
ciales en cualouier conjunto de condiciones atmosféricas.,
En estas circunstancias, hubiera tenido que repetirse la
totalidad de la serie, ya que el ensayo da s6lo cifras com-

parativas, pero los resultados obtenidos en este caso no
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necesitaron repeticidn.

Ia tendencia a la formacidn de espums de

los pigmentos en sistemas acuosos se midid mezclando 5 g

de cada pigmento con 100 ml de agua destilada en un eilin-
dro de medida de 100 ml con tapén. EL cilindro se agité

2 mano durante aproximadamente 15 segundos, y se midid des
pués el tiempo tardado en deshacerse la espuma. Si la es—
puma era estable durante més de 45 segundos, se comsideraba

que el pigmento habfa fallado en el ensayo.

Ejemplo 2

Se usé un pigmento de didxido de titanio
rutilo como se ha descrito en el Ejemplo 1. TUnas muestras
del pigmento seco se sometieron 2 una doble molturacidn
por energfe de fluido en un molino de energia de fluido,
afiadiéndose diversos compuestos orgénicos al pigmento inme
diatamente antes de su introduccidén en el molino para la
Primera pasada. La cantidad de compuesto orgdnico afiadido
era de 0,4% con relacibén al peso de pigmento.

Cierto nimero de muestras de los pigmentos
se sometieron a ensayo por medio de los ensayos descritos

en el Ejemplo 1, y los resultados se muestran en la Tabla
2.
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_TABLA 2

Compuesto Dispersa Opacidad Secado Espumado
Orgénico _bilidad (pigmento seco) Tiempo (horas) _Ensayo
A
DIPA 8 - 17 515,5 4 3/4 Pasa,
DIPA 10 - 20 514,5 4 Pasa
PE 9 -18 503,0 4 3/4 Pasa
PE 9 - 18 502,0 4 1/2 Pasa
TMP 8 - 17 506,0 4 3/4 Falla

Los resultados muestran que todos los adi
tivos orgdnicos dieron una excelente dispersabilidad, pero
la DIPA dié también mejor opacidad que el PE o el THP, y
no fallé en ensayo de formacién de espuma, como lo hizo
el THP. In este experimento, fué bueno el tiempo de se-
cado de la pintura de todos los pigmentos. Un pigmento
tratado con TEA disponible en el comercio, con idéntica
constitucidn, tenfa un tiempo de secado de 6,5 horas.

Esta solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Gran Bretafia, el 22 de Septiembre de 1973, bajo
el N¢ 44538/73 (Provisional), se acoge a los beneficios
del Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus

trial.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidén en ELspafia, por VEINTE afios, son
los gue se recogen en las reivindicaciones siguientes:

l12.~ Un procedimiento para el tratamiento
de didxido de titanio pigmentario con un compuesto orgini-
co, caracterizado por mezclar el didxido de titanio pigmen=
tario con diisopropenolamina después de cualquier proceso
de molturacidn en himedo del pigmento.

22,~ Un procedimiento segin la reivindica—
cién 18, caracterizado por tratar el didxido de titanio
pigmentario con la diisopropanolamina durante la moltura—
cidn por energia hidrdulica.

38,~ Un procedimiento segim la reivindica-~
cién 22, caracterizado por afiadir la diisopropanolamina
al dibxido de titanio pigmentario en forma sélida, en for-
ma de una masa fundida o en forma de una disolucién, antes
de entrar en el molino de energfa hidrdulica.

2,- Un procedimiento segin la reivindica-

cidn 32, caracterizado porque la disolucién es una disolu~

cién acuosa, y contiene de 50% a 90% en peso de la diisopro
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TH

panolamina.

58,~ Un procedimiento segin cualquiera
de las reivindicaciones 12, 28 § 38, caracterizado porque
el didxido de titanio pigmentario es molido por energia
hidrdulica dog veces, y la diisopropanolamina se afiade in-
mediatamente antes de la primera etapa de molturacidn por
energia hidrdulica.

68,~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacidén 12, caracterizado porque la diisopropanolamina se
afiade a una suspensidn acuosa del didxido de titanio pig-
mentario,

78,~ Un procedimiento segin cualquiera
de las reivindicaciones 12 a 62, caracterizado porque el
diéxido de titanio se recubre con uno o mds dxidos metdli-
cos, un fosfato o un silieato hidratados antes del trata-
miento con la diisopropanolamina.

82.,- Un procedimiento para el tratamiento
de didxido de titanio pigmentario.

Tal y como se ha descrito en la [lemoria
que antecede, y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintitrés hojas
escritas a mdquina por una sola cara,

Madrid,

B4 230CT. 197
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