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Procedimiento para la obtencidén de suspensiones

acuosas, fluides de pigmentos de titanio}

Sodicilands: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemana, resi-
dente en Leverkusen-Bayerwerk, Repd¥blice Federal Ale~

mana.

La invencién se refiere a un procedimiento para
la obtencién de suspensiones de pigmentos de titanio
con une estaebilidaed al slmacenamiento especialmente bue
na y & un procedimiento para su obtencién.

Los pigmentos de diéxido de titanio se emplean y
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elaboran también en medio acuoso. Ejemplos son la obtenoidn
de papeles pigmentados donde anatas se afiade a wna suspensién
aouo%é de fibras de celulosa y la pulpa se procesa & una lémi
na-dé papel mobre.un témiz después d¢ agregar agentes de_en— :
colaco y de floéulacién, y la produccién de tintes de disper-
8ifn en la que pigmentos de Ti0, se agregen & una emalsi6£
acuosa de resina sintética, ademds de materimles de cargs,
tales como creta, o BaSO. '

’ Los pigmentos de Ti0, necesarios para esta fina;iéad,
se presentan generalmente en el~mercadolen forma pulverulén—
ta seca y se elasboran en esta forma. En los Qltimos ‘tiempos,
sin embargo, estén ganando importancia las suspensiores aouo-..
sas altamente concentradas de pigmentos de T10,, ya que tales
suspensiones presentan considersbles venta;ab en lawmanipuia-
cién en comparscién con los pigmentos pulverulentos. 3ajo
"gltemente concentrado" se entienden agui eohcentraoioneardé
sélidos de aproximademente un 60 hasta un 85 %. Tales suspen
siones se denominan e continuacién "lodos",

Los lodos de T10, se pueden transportar en tanques

en lugar de sobre paletas. Su capacidad de bombeamiento per-

mite un transporte més radional en camparacién con los mate=-

rieles s86lidos. Otra ventaja consiste en que para la incorpg

racién en el sistema pignentedo no se rrecisa de uns instela-

oién de dispersién y la suspensién de pigmento se puede dosi-

' ficar més exacta y cémodemente que los polvos de pigmento co-

rrespondientes. . Pard garantizar un aprovechamiento dptimo de
estas ventajas deberdn poseer las suspensiones de pigmentq

acuosas un elevado contenido en sélidos con una viscosidad lo
més reducida posible y estable, y no deberdn tener tendencia

a sedimentar. Ademds se debe de garantizar una buena compati
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bilidad con respecto al sistema a pigmentar.
Para la obtencién de tales suspensiones de Ti0, alta-
mente concentradas con un contenido en sélidos de aproximu-

demente un 60--85 4 se empleen, segmin el actual estado de la

tdenica, agentes de dispersidn, por ejemplo,. aminas, alcanqg
aminas, polifoéfatos, polimeros naturales o sintéticos, éa—
les alcalinas de 4cidos aminopolifosfénicos. E1 efecito de
dispersién de las aminas y de las alcanolaminas se recono—
cié ya con anteriorided. Asf{, en la patente US 2 744 029
se describe la obtencidn de lodos de T102 donde como agen—
tes de dispersidén se emplean aminas tales como, per ejeﬁplo,
etanolamina, morfolina, trietanolamina.

Los lodos preparados con aminas o alcanolaminas, si
bién presenten el contenido en sélidos alto deseadc y 1la
fluldez necesaria, tienen sin embargo la desventaja de no
gser almacensbles. Degpuds de reposar durante clesto tiempo
se precipitan unos sedimentos viscosos, paercislmente s6li-
dos, que no se pueden volver a redisperser o sélo con mucha .
difioultad. Se conocen medidas para eviter tales fen&menos!
de sedimentacién. En la publicacién alemana DOS 2 045 141
se establlize un lodo de Ti0,, obtenido con alcenoleminas,
mediante la adicién de alcoholes polivalentes no volétiles.
En la publicacién alemana DOS 1 810 042 se evita la sedimen
tacién de un lodo de TiOp, obtenido con glcanolaminas, me-
diente adicién de un polisacérido o de celulosa de sodioéag
boxi met{lico.

Tales aditivos presentan, sin embargo, nuevos proble
mas, Asf{, 1los polisaoéridos o los polialcoholes forman cal

dos de cultivo para hongos o bacterias., Como se ha de con-

tar con la presencie de tales mieroorganismos,.eepeciahnentJ
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. puestos macrémoleculares arriba mencionados-para evitar las
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durante un largo periodo de almacenamiento del pigmento, estg '
forma de estabilizacién resulta insatisfactoria. ILe estebi-
lizacidn adicional mediante el empleo de sustancids fungiei-
das o bactericidas encarece y complica el prooedimiento.

‘A émpleér lodos estabilizados con los carbohidratos
poliqgros en la febricacién del papel se pueden presenter asi
mismo complicaciones. Los carbohidratos polirieros pueden ag
tuar; dependientio de las propiedades de la solucién en la que)
estén presentes (por ejemplo, pH y contenido de electrolito
de la solucién) como agentée de floculacidn para pert{culas
de pigmento dispersadas. Cuando esta floculacién de las par
ticulas de pigmento se pfesenta al agitar la pulpa de papel,
ésta es indeseada, ya que produce papeles desigualmente pig—~
mentados y con menchas. e "

Otro efecto secundario indeseado, al emplear los com

sedimentaciones, consiste en eumentar la viscosidgd de los
lodos. Si bién Ge esta manera se puede desplazar la tenden—
cia a la sedimentacién mediante el aumento de la viscosidad
o cuidando de una tixotropfa determinada en la suspensién del
s81ido, se plerden sin embargo de nuevo las ventajas esenoia-
les de los lodos, tales como una buena fluidez, buena capaci-
dad para ser bombeado y dosificado.

La presente invencién proporciona suspensiones acug
sas, fliidas de pigmentos de titanio con slevado contenido
en s8lidos mediante adicién de aminas alifédticas y/o alcanol-
aminas, caracterizados porque a dichas suspensiones se les.
inoorporah organosulfonatos, organosulfatos, amidas de deldo

organosulfénico o mezolas de estos compuestos sulfurosos.

El objeto de la presente invencién es un procedimien~
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to para la obtencidn de suspensiones acuosas flulbles de pige:
mentos de titanio con elevado contenido én sustencia séliida,
mediante la adicién de eminas aliféticas y/o aloanolaminas,

caracterizado porque a los pigmentos de titanio, antes, du-~ |

rante © después de la suspensién, se les agregan organosulfo:f

tos, organosulfatos, amidas de doido organosulfénico o mezcl
de eatos compuestos sulfurosos en medio acuo=o.

En los compuestos sulfurosos, a emplear'segﬁn la pre-
sente invencién, se trata de sales o bien de smidas de ééido
sulfénico que se pueden representar mediante la siguiente £ér|

mula general I
R -850 -X 1

donde R significa wn resto alquilo o alcoxl, de cadena recta
o ramificada, con 10 & 20 4dtomos de carbone, un resto cielo-

elquilo eon 5 a 7 &tomos de carbono, un resto alifé%iéd-aro-

mético con 12 a 24 4dtomos de carbono, X significa OM § MR, Ro)
donde M significa NH4*, Na*, K*, Gai/g, Mg%}z i Ry ¥ Rp, indg{
pendientes entre sf, tienen el signifiocado de hidrégeno, o, -
04-a1quilo o el resto '

——~ CHp-CH-0 —;— H
R3

donde n es igual a O hasta 10 y R3 significa H o GH3, bajo
las condiciones de que 8lo Ry o Ry es un resto C4-C, alquilo
¥y, cuando X significa NR1R2, R no puede tener el significado i
de un resto alcoxi,

Como compusstos, que corresponden & la férmula I, en-

tran en consideracidn, por ejemplo, las sales sbdicas de los

éoteres de dcido alquilsulfirice con 10-20, prefersntemente
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| ello son sustancias tales como. sulfato eetear:tlico, sulfato

conocidos,. por rea’coi&n de. paxrafinas sulfocloradas con aleca=- |

.nicas. Asimismo se pueden emplear pigmentos de TiO, previa~

) -6 - raa _
12-18, &tomos de oarbono en el grupo alquilo. Ejemblos pard

miristflico, sulfato laurflico y sulfato ocet{lico. Otro &
po ’der auéte.ncias. 6orreepohdienteé -é la férm}:l_a,. general I; em |
pleadi; con prefei'encia,‘ 'son los 'alquilaulfonatos sédicos ocon
resto alquilo de cadena recta con 10~20, preférentemente 12=-
18 4tomos de carbono. Tales compuestos se oonocen‘qomo emul ~
sionantes o agentes suxiliares para la dispersién, u@uale's en!
el mercado. Se obtienen por sulfocloracién de perafine, hi-
drocarburos y ulteérior saponificscién con lejfa s&dica- (H '."B’e-.
yer, Lehrbuch der organischen Chemie, edicién 11-12, pégina ;
195, 1966, S. Hirzel Verlsg Leipzig). S .
- Como ulteriores compuestos correspondientes 8. la f6r-
mula general T entran en considéracién les smidas ds 601&0 B
sulfdnico, preferentemente las alcanol- o bien dialaa.nolami-
das de 4cido alquileulfdnico, preferentemente de: cadena reo—‘
ta, con 12-18 4tomos de carbono en la agrupdeién algquilo y.
2-3 éjomés de carbono en el resto hidroxialquilo (n = 1).t por
ejemplo, etanol~ J-r'-dietanolamid'a dei ‘éo;ldqa_lq,uilsulfGniooi
Tales productos se oﬁtiene'n f4cilmente, segin procédimj.entos

nol- o dialcﬁanolaminae o con amoniaco y ulterior alcoxila-
cién (F. Asinger, Chemie und Technologie der Pareffinkohlen-
wasserstoffe, 1956, Akademie-Verleg Berlin, pégines 395-’474-)
La presente invencién es ventajoeamente adecuada pars
pignentos de titanio, comprendiendo este denominacién el ru-
tilo o anatas, independientemente' de si estos pigmentos con-

tienen o no eaﬁas de tratamieénto ulterior.inorgénicas u orgé-

mente estabilizados tanto oon 2n¥ como tembién con AL u
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. sente invencidn puede estar precedida, por ejemplo, por tra-
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otros iones. 4si, la preparacidén de los lod;s segin la pre-
tamiéntos ulteriores inorgénicos, conocidos,:@e los pignen-
tos do titanio con Si0p, Al,03, MO, ZrOp, Zn0z, Mg0, Zn0
y/o fosfatos, o de ulteriores tratamientos orgénicos con
aminas, hidroxialcanos, epéxidos, etc. E1 diéxido de titanip
empleado para el procedimiento se puede obtener, tantb.segﬁn
el procedimiento de cloruro, como segin el procedihianfo_de'
sulfato. T

En las aminas a emplear se puede traiar de aminas pu-
ras, tales como, por ejemplo,‘metilamina,.trietilaminé, mor-
folina, ciclohexilamina, de poliaminas; tales.camd, vor ejem|
plo, efilendiamina, dietilentriamina,'tetraetilenhoxapina o
de sus'mezclas, en las aloanolaminas de mono-, di-’o trial-
canolaminas, tales, como, por ejemplo, etanolamina, dietanol
amina, trietanolamina, monoisopropanolamina, diiaopréﬁanoln A
amina, o de sus mezclas, Estas aminas se emplean para la
licueficacién en cantidades de aproximademente 0,005 a 2 %
en peso, preferentemente 0,05 a 0,5 % en peso, referido al
pigmento de titanio. Ia cantidad fptima de emina depende
aqui del pigmento empleado y de la concentracién del organo-
sulfonato, organosulfato o amida de decido organosulfénico.
Resultados especlalmente favorables se obtisnen cuando se
emplean alcanolaminas tales como etanolaminae, dietanolamina,
trietenolamine, monoisopropanolamina y/o diisopropanolamina
en combinacién con sulfonato alﬁalino o smides de dcido al- '
quilsulfénico etoxilado. |

El efecto de los orgamosulfonatos, organosulfatos o

amidas de 4cido organosulfénico como estabilizadores es ineg

perado, ya que los compuestos mencionados ni sobre el plgmen
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- 8lta. Mientras normalmente al agregar sélidos solubles a los

H -8 -
to de Ti0, ejerven ningin efecto dispersor y £or s{ solos
no son capaces de licueficar las mezclds de T10, acuosasiai—
taﬁente concentradas que tengan una consistencié pastosa, En
combinacién con las eminas Se presenta sin embargo, ya en
Qoncentraciones de 0,005 a 0,5 %Uen.peso, referido al pigmenf
to de titanio, un efecto estabilizador dérlarga duraciﬁn§
preferentemente se le agregan‘él’sistema’pigmento de titanio-
-amina-ague cantidades de 0,01 a 0,2 % en peso, réferifio al
pigmento ds titanio. Esta cantiéad puede variar sin embargo

algo segin la concentracidén de pigmento presente. Al emplear|

derivados de alquilsulfona se necesita por lo general, oon. |
concentraoiones en T10, més altaa en el 1oao, unas cantidadssf
de amida de 4cido alquilsulfénioo.oAdg alquilsulfonato ‘algo
mds réducidas, - L R
Los lodos de 2102; obtenidos con los egtdbiliiadorég:.

émpleados segin la presente invenoién, poseen una fluidez muy

lodos Qe TiOz altamente ooncentrados se aprecian aumentos de
la viscosidad y formacién de grumos en los lodoa obtenidos, |
segn la presente invencién se presentas un efecto eonxrario,
que permite alcanzer concentraclones altas de un 80 % de Tioal
Yy més. Un=z ventajé especial de los alquilsulfonaﬁos y de las
emidae de 4oido élquilsulfénico es su reducida tendencia &
la formacién de espuma. Hasta en une oonoéntracién de un

0,1 % se pueden dosificar y agiter répidamente, por ejemplo,
emidas de fcido aulfdnico, sin que se forme espuma en le sus-
pensién de sélidos., ILea fedgcida vizcosidad de los lodos de
T10, se mentiene ¥y ocon alio se influencia positivamente 1aV.

fluidez y la capacidad de bombeo. Un sedimento, que eventual

mente se forme en reducida cantidad, no es viscoso al ser em-
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‘el pigmento & la smina, o bien a la sloanolamina, por etapaé,

| £iltracién), se pueden "licueficar" en forma similar mediante

| 1la "licueficacién® bajo adicién de los estabilizadores sulfu-

ver a reagitar con mayor facilidad que en los lodos correspon-

dientes, pero sin los adltivos.

Para la obtencién de los lodos es ventajoso agregar

empleando un agitador de alta velocidad y de elta turbulencia
(por ejemplo, un turboagitador o un agitador de hélicves) has—~
ta que se hayan alcanzado los porcentajes de contenido de sé-
lidos y emina o alcanolamine deseados. Ias suspensiones de

pigmento, que ya se han endurecido (por ejemplo las tortas de

intensa agitacidén (por ejemplo, amasamiento) con la arina o
alcanolémina. En este lodo se agrega entonces el organosulfo-
nato, organosulfato o amida del 4cido orgénosulfdﬁioo-bado
agitaoién o se gotea como solucién, | ;

Los lodos obtenidos segin la presente invencién se
puedeﬁ secar y molturar. Los pigmentos obtenidbs se pueden
licueficar de nuevo en un solo proceso ds trabajo con agua a
un lodo de alto pdrdentaje.

Asimismo er posible mezelar o molturar el polvo de

pigmento seco con las aminas o alcanolaminas empleadas para

rosos especiales en estado 86lido ¥y la mezcla obtenide aglter
a continuacién en un solo proceso de trabajo con sgua a una
suspensién de alto porcentaje. Las suspensiones obtenidas
segin la presente invencién se pueden dotar, sin que se empe o=
ren sus propiedades, con pequefias cantidades de aditivos. Asi,
como aditivos se pueden emplear los materiales de carga cono-

cidos tales como sulfato de bario, ‘carbonato de calcio,_dolamg

ta, silicatos o mica, en cantidades de 0,03 g a 5 % én peso
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| orgénicos, tales como por ejemplo, paraclorometaciesol, Nafpég

' leno de mansra que la abertura seflalase hacia abajo y el eje

(referido al pigmento de titanio) y/o agenﬁes de_modificacién'

taclorofenolato, para ampliar asi el mergeh de aplicacida.

Las suspensiones obtenidas por la adicién de los eg
tabilizadores mencionados se pueden preparar en una forma es-
table durante- varias semanas, La reducida tendenoia de le sus
pen=idn, asi obtenidaLpara formar un poso, para sedimentar c
para veriar la viscosidad es una propiedad especialmente valig
sa., Pard comprobar la viscosidad sirve la medicién del . tiempo
de salida desde una copa de medioidn normalizaeda segdn DIN
53 211 con una tobers de 4 mm de didmetro (tiempo de salida
pare H,0 & 20°C 10 - 11 segundos).

Pare comprobar ls estabilided al almacenamiento ge
recoglid cuahtitativaméﬁte la tendencia de los lodoe para for-
mar pésos, Para ello se pesaron 300 g de lodo en una copa de
polietileéno de 300 cc de capacidad y se dejé repoéar,durante_
4 semanas. Después-se giré la abertura de la copa de polieti-

formase un dngulo de 45 d¢on la horizontal. En esta poaieidn
se dejb la copa durante 5 minutos de manera que pudiera salir
la parte lfquida del lodo. La parte no fluible que quedaba en
la copa fué pesada y se considerd como poso. Al emplear sélo
las-aminas‘puras 0 bien los eminoalcoholes sin eatabilizado- |
res los posvs eran tenaces, a8délidos y no se podian.volvér a
egitar y comprendfan una parte considerable de los lodos em-
pleados. En ;os lodos mezclados con estabilizadores se habien
sedimentado centidades considerablemente mds reducidas de po-
sos. Estos posos eran, ademds, blandos y cremosos y se podfan
volver a redispersar féeilmente. Los ejcmplos siguientes ex-
plican la inveneién con mds detalle.




10

15

20

25

30

| duaeron 2190 g de un pigmento de anatas, sin tratar, en porcio-

Ejemplo ) (Ejemplo comparativo):
803,4 g de agua se presentaron en un recipiente y

después de agregar 6,57 g de wna mezcla compuesta de partes
igualea de monoiscpropanoclamina y dilsopropanolamina se intro+

nes, bajo agitacién en un agitador provisto de una hélice a
2000 rpm. El lodo asi formado tenia un contenido en 119, de

un 73 % y un contenido de un 0,3 % de mono-diisopropamvlamina|
(=Mipa/Dipa) referido al sdlido. Sirvid para fines comparati-
vos para los siguientes ejemplos 2 & 4. Como tiempo de ealida
en laz copa DIN de 4 mm se midieron 18 segundos.

Ejemplo 2

En igual forms como descrito en el ejemplo 1 se pre
paré un lodo de anatas de 2190 g de anatas, 6,57 g de Mipa/Di
pa y 801,2 g de agua. Después de terminar se repartieron homo
géneamente en el lodo 2,19 g de una solucién al 33 % alouil-
sulfonato sédico (010-018~alquilo) mediante un agltador de
hoja durante 5§ minutoa a 100 rpm. El tiempo de salida fue de
15 segundos. El lodo tenia despuée de la obtencién la siguien
te composicidn: 73 % de Ti0,; 0,3 % de Mipa/Dipa y 0,033 %
de alquilsulfonato sédico.

Un segundo preparadc de este lodo se vertid, despué
de su obtencidn,en una artesa de chapa esmaltada y se secé e
una cape de 5 mm de espesor a780°c.'Las plaguitas formadga desg
puds de secar se molturaron fdcilmente -en un mortero y el pol
vo del pigmento se mezcldé con la cantidad de agua necesaria
para la formacidén de un lodo al 73 %. Se presenté de nuevo

licueficacidn. Después de una breve dimpersién (1L minuto) con
el disco disolvedor, se obtuvo un lodo con las propiedades ori
ginales. '
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como déserito en el eJemplo 1 Be prepar6 de 2190.3": :
de enstes, 6,57 g de Mipa/Dipa y 802,3 g de egua un lodo &l
que en la forma descrita en el ejemplo 2 se le agregaron 151
g de dibutilnaftalinsulfonato finemeénte pulverizado

. . _ : X
(C4Hg) 2C10H5S0; Ne*.  El lodo terminado contenfe un 73 % de

 T40p; 0,3 % de Mipa/Dipe y 0,05 % de dibutilnaftalinsuifona— |

t0.
Ejemglo 4
De 2190 g de anates, 6,57 g de Mipa/Dipa y 801,2 g
de agua se preparé un lodo como en el aejemplo 1. A esto lodo.
se le agregaron como. estabilizador en la forma descri 4 en el
ejemp;o 2, 219 g de Na—laurilsulfato 012H25030 “Na* ¥ e Ob~
tuve un lodo. con la composicién:73.% de T10p, 0,3 % da Mipa/ |
Dipa y O,1 % de Na—laurilsulfato. ' ,

Comprobacién - de la formacidn de posos ejemploa 1aé4:]

Los lodos de los ejemplos anteriores se almacenaron

para la comprobacién de la formacién de posos durante 4 sema-

| nas y de las muestras independientes se efectﬂb, como deseri-

to, semanelmegte una determinacién del poso. (Tebla 1),
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TABLA 1

Ejemplo % g de poao despues
referido :

n¢ Estebilizador | al Ti0p | "1 se mana | 2 memanas | 3

1 - - 26,6 38,6

2 ‘Na-alquilsul- | 0,033 6,4 | . 13,2

fonato o
3 Dibutilnefte- | 0,05 | 10" 16
- |linsulfonato :
4 Ne-Laurilsulfo 0,1 . 6 T
nato " :




~ 13 bis -

Constitucidn del peso .

I
.

de
-~em@nas| 4 semanas despuds de 4 semanas
57,0 72,6 sélido, tenaz ro se pue-
’ de volver a agltar
16,0 26,7 blando, se pueds volver
: a ggitar bilen b
25 26 oremoso £4oil de agitai
10 10 blando féeil de agitar .
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Ejemplo'Q (Ejemplo comparativo)

Empleando un disco de Cowles se incorporaron, a

1500 revoluciones por minuto, 2430 & de un pigmento de anatas
sin tratar en 565,1 g de agua y 4,9 & de Mipa/Dipe. E1 lodo
obtenido despuds de completarse la dispersién contenfa un 81%
de Ti0, y un 0,2 % de Mipa/Dipa con un tiempo de salida de
la copa DIN de 4 mm de 30 segundos.
Ejemplo 6

' En igual forma como en el ejemplo 5 se prepar$ un
lodo de 2430 g de pigmento de anatas, 563,9 g de agua ¥y 4,9 &
de Mipa/Dipa. A este lodo se le agregaron 1,22 g de una so~
luoidn al 33 # de Na-alquilsulfonato C;5-Cyg-alquile 803"Na*
como estabilizador, obtenidndose as{ un lodo de la gomposicid
81 % de T10,, 0,2 $.da Mipa/Dipa y 0,017 % de Na-alquilsulfo-
nato que tenia un tiempo de salida de 30 segundos. Comproba-
0ién de la formacidén de posos de los ejemplos 5 y 6. .

B




TABLAR

Cusprobacién de la formgciéxi aé

‘Ejemplo ‘ £ ée' poso despus
. | referido :
ne Estabilizador | al T102 1 semana 2 semanas
5. - - 15 . 49
6 Na-Alquilsulfo 0,017 T 7

nato ’
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Constitucidén del poso

- de
3 semanas 4 semanas despuds de 4 semanas
g2 93 s881ido, no se puede
agitar '
£ 12 pastoso, agiteble
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| -mento de rutilo sin tratar dotado de un 0,5 % de A1203. Como |

. 889,5 g de agua. E1l lodo terminado con un 70 % de Ti0, ¥y

-que S obtuvo un lodo con un 70 % de 140, 0,5 %.de etilen-

Elemplo 7 (Ejemplo comparativo): Vv L .
La realizacién del ensayo se efeotué cemo desorito

en el ejemplo 5. Como sélidos se emplea.ron 2100 g ds un pig
sgente de dispersién sirvieron 10,5 g de etiléndismina en

0,5 %.de étilezidiamina *i:enia un tiempo de.sélidé de 15 Bsegun
dos. "
Ejemplo 8 A .

Segin. él ejemplo 7 se prepard de 2100 £ del miemo
pie;mento de rutilo, 10,5 g de etilendismine y 887,4 g de
agua un lodo al que, como en el ejemplo 2, 86 le agrage.ron _
2,1 g de una soluo:lén al 33 % de Na-alquilsulfonato con lo

diemine y 0, 033 % de Na—alquilaulfonato oon un, tiempo -de sa~-
lida @e 15 segu.ndoe. o

Comprobacién de la formacidn de poeos de los éjeinplos
Ty 8. | " o
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TABLA

Comprobacién de la formacién de pc.

g de poso despt
Ejemplo ' referido v C )
ne Egtabilizador | al T102 1 semana | 2 saxnsnas 3 a¢
7 - - 13 | 3¢
8 | Na-Alguilsul- | 0,033 1| 29
fonato .




acs
s de Constituecidn del
’ poso después de
mahas 4 semansg 4 semanas
46 55 - pastoso
34 38 eremoso
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bjemplo 9 (Ejemplo compurativo):

_ | Bl eneéyo @e realizd como en el ejemplo 5 con el ai
guiente preparado: | ‘ '
2100 g de pigmento de rutilo, sin dotar tratado ulteriormente
con un 3 % de A1203
10,5 g de X-aminopropilmorfolina y
889,5 g de agua.

El lodo obtenido, de la composicién 70 % de'éblidos,
0,5 % de Xbaminopropilmorfolina,tenia un tiempo de salida de
13 segundos., Después de 4 semanas se pesaron 21 & de posos eg

pesados.

Ejemplo 10

El lodo obtenido segin el ejemplo 5 de
2100 g del pigmento de rutilo del ejemplo 9

10,5 g de xuaminoprqpilmorfolina y

887,4 g de agua '
se le agregaron como descrito en el ejemplo 2, 2,1 & de la so|
lucién al 33 % de Na-alquilsulfonato obteniéndose asf{ un lodo
con un 70 % de sélidos, 0,5 % de X—aminopropilmorfolina~y
0,033 % de Na-alquilsulfonato con un tiempo de salida de 13
segundos. El poso formado después de 4 semanas pesaba 15 g

¥ era cremosamente blando,

Ejemplo 11

En un recipiente de 3 litros se pfesantaron 800 g
de agua y se mezeld con 3,2 g de Mipa/Dipa. Bajo agitacidén
con updiseo disolvedor (didmetro = 70 mm) se pudieron introdu
cir a continuacién 3,2 kg de un pigmento de anatas molturado
sin tratar. El lodo formado con un contenido en s6lidos de
un 80 € con 0,1 % de agente de disperaidn‘teniﬁ un tiempé de

salida de 25 segundos de una copa DIN de 4 mm. Sirvié como
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lodo comparative para las suspensiones de 7104 obtenidas 86—
gin la prasente invencidn mencionadas en el ejemplo 12 y 13.

Eaemplo 12 ‘ .
En cada ce=o un kilogramo del lodo de anatas obteni| .

" do en el ejemplo 11 se agité lentamente en un tubo de vidrio
- con un agitador de aletas y se mezelé con 0,08 & bien 0,8 g

de-una dietanolamida de fcido (C4p=Cyg)-alquilsulfénicc. EI

tiempo de salida de la copa DIN de 4 mm varid sélo 1igefameg-
te a 28 segundos pero la comprobadién de la estabilidsd al al
macenamiento en el tranacurso del tiempo 616 considerdbles me.

joras con respecto a la formacién de sedimentos. ,

Ejemplo 13

016 oon-0,8 g de ‘una etanolamida de doido . (012-018)-a1¢u115u1 .
fénico bajo agitacién y se comprobd la tandenoia a la forma—‘
cién de poaos llenando cada vez 300: g de agsppnaién,da;s611-

‘dos en copas de material sintético. ‘Daspuﬁs'de_1, 2'& 4 se-

manas. se inclinaron las copas a 45° ¥ se'd936 sa11r191 1odo.
Despuds- de una salida durante 5 minutos. se pesaron las copas

¥ la proporoién que quedaba en la copa se consideraba coﬁo

| poso.

Ejemplo 14 _ , ' »

1 Kg del lodo obtenido en ei ejemp16711 se mezcld ,
con 0,8 g de un amidoetoxilato de. feido. (C42-C1g)-alquilsul-
£énico con 5 moles de éxido etildnico por mol dé.suifonamiﬁa

Y anélogb al ojemplo 13 se observé la feimaeién de posos..

Me jora del camportamiento de -edimentacidn de los

lodos de Ti0, segin la preaente invancién.
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Posos g despuds de

1 semg
na

2 sema
nas

4 semg
nes

Constituoidn
del poso

11

39

72

95

.pastoso

12

(C42-C4g)-Alquil-

0,01
0,1

26
24

36
29

47
47

ci'emoso

Pécilmente
agitable

13

1(045-C4g) ~Alquil~

$0»=NH-CHp~CHoOH

0,1

o/

14

{312C15)~Alquil~

27

33

49

CcTemoso -
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Ejemplo 15

e

a) En un recipiente de acerd inoxidable de 5 11troJ

de capacidad se.presenteron 1,5 kg de agua y se mesclé con
4,0 g de une mezclé de monoisopropanolemina y diisopropanol-
amina, Bajo aglitecién con un disolvente (diémetro'100 mn) &
1000 rpm se agregaron en el transcurso de éo ninutos 4,0 kg
de anatas. El lodo tenfa un contenido en sélidos ‘de un 72 %
con una proporeidén de agente de dispersidén de un 0,1 % refe-
rido al Ti0, empleado. El tiempo de salida en la copa DIN
ascendid a 20 segundos. Ie comprobacién del poso se efectud
segin el ejemplo 13.

~ b) 1 Kg del lodo de arriba se mezclé en un tubo de
vidrio bajo lenta agitecién con 0,72 g de (C45~C4g)-alquilo-
S0p~NH-CH,~CHoO0H. El tiempo de salida se encontraba en 18
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seguﬂﬁos, habidndose modificado por lo tanto.ﬁﬁlémiigeraménte‘
mientres la formacién de posos se hshia fedueido y =e habfa
me jorado considersblemente la sgitabilidad en comparacién con
el ensayo comparativo. ' . ’ '

e) 1 kg del lodo preparado bajo a) se mezcld bajo
lenta agitacién con 0,72 g de (015-018)—alquilo-soa-n(cﬂz—
'CHZ'QH)Z' El tiempo de salida fud de 18 segundos. fsé hébie

reducido -la formaoién de posos.

. ‘¢ refe-| Posos g deepuds de Conutituoién
Estabilizador .rido a1 del poso - :
Ti0, | 1 sema | 2 sems | 4 so~ . ’

na nas manas

15 a

- - 34 42 | 55 |ailatante
‘ : ’ - {no agitable

1(642=C18)~S0,-NR~ | 0,1 10 17 | 17 |cvemoso, 1i-
‘|CHoCHo=0H ' : |

goroe

(C,5-C1g)-S0,-N(CHy~ | 0,1 10 | 17 | 25 |agiteble
CH,~0H) ,

25

30

~-FO0T4A-
Descrita suficientemente. la naturaleza del invento,
as{ como la manera de realizarlo en la prdctics, debe hacer-
se constar que'las.diaposiciones énferiormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
‘ren su principio fundamental, ’Té@bién ge hace constar que el
invento corrpsponde a una Solicitud de Patenfe, presentada en
Alemania, con fechg 5 de abril de 1974,'béjo,el nimero P 24
16 720.2, acogiéndose por lo tanto & los benefiocios que con-

ceden los Convenios Internacionales en vigor, siendo lo que
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constituye la esencia del referlido invento y por lo que se

solicita Patente de Invencién por 20 afics en Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO FARA LA OBTENCION DE SUSPENSIONES AbUOSAS; FILUI
DAS DE PIGMENTCS DE TITANIO; caracterizéndose por lo siguien~
te: | 7

18,- Procedimiento para la obtencién de suspensiones
acuosas, fluidas de pigmentos de titanio, con elevado. conte-
nido en sélidos mediante adioién de aminas aliféticas y/o al-
canolaminasg, carabter;zado porque & los pigmentos de titanio,
antes, durante o despuds de su suspensién 86 les agregsn orga
nosulfonatos, organosulfatos, amidas de dcido organosuifénico
o mezclas de esﬁos:compuastosrsulfurosob en medio acuosos

28, - Procedimiénto segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque como pigmento de titanio se emplea un pigmento |
de T10,. ' ,
38.=- Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque en ias suspensiones se incorporan un 0,005 a
0,5, preferentemente Q0,01 a 0,2 % en peso del compuesto sul-
furocso, referido al pigmento de'titanio.

4% ,~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, caracte-
rizado porque & las suspensiones se incorporan compuestos sul|

furosos de férmula general I
R =50, - X

donde R significe un resto alquilo o alcoxi; ds cadena recta
o.ramificada, con 10 a 20 4tomos de carbono, un resto éioloq;
quilo con 5 a 7 4tomos de. carbono, un resto alifético-arométy
co con 12 a 24 dtomos de carbono, X significa O'M 6 NR4Rp, .
donde M es NHI, Naf K*, Ca2+1/2, Mg241/?, Ry ¥ Ry indepen=-
dientes entre sf, significan hidrégeno, €,~C, alquilo o el res
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~—{ CHy = CH.- 0 ¥ 8
. | I .
donde n representa O @ 10 y Ry es H § CHjy, bajo 1la condicién
de que sblo R, 6:32 ed® un resto Cq - 64-alqﬁild ¥ ocuando X

| significa MR.R, no puede tener el sign;fioado de un resto al-

coxi.

58.- Procedimiento segn wna de las reivindioaoiones
1484, caracterizado porque en las suspensiones se incorporan _
sales alcalinas, aménicas o alealino-térreas de monodsteres
de dcido sulfﬁ;ibo aliféticos con 12 a 18 éxgmoa'ds carbono.

68,~ Prooédimiento gegﬁn una de lés réivindioaciqnes '
1a4, caracter@zado porque en 1aa_suapensiongs_ae inqorporaq_/--
sales alcelinas, eménicas o alcalino~t3rreaa de écidos oulfd-{ -
nicos aliffticos con 12-18 &tomos de oerbono. ) -

7'.- Procedimiento segin una de las reivindieaciones _
18 4, caracterizado-porque en las suspensiones se inqorporan
alcanol- y dialcanclemidas de £oido alquilsulfénico, de cade—
na recta, con 10-18 étomos'de'carbono en ei resto_aléuilo'& )
2 a3 4dtomos de carbono on el resto aleanol.

88, Prooedimiento segin una de las reivindioaciones
1a 4, ceracterizado porque se incorporan 0,005 a 2, preferen
temente 0,05 & 0,5 % en peso de etanolémiqa,.diotanolaminé,

trietanolamina, mohoisopropanolamina y/o diisopropanolemina.
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