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RESUMEN DE LA INVENCION

Un pigmento de dib6xido de titanio revestido y eLLpro—
cedimiento para su preparacifn, constituifdo eseﬁcialmente por
un nficlec de didéxido de titanio pigmentario (Ti02), un reves-
timiento interno denso de sflice amorfa densa (Sioz) en uﬁa ‘
proporcidtn de 1 a 10 % en peso; calculada sobre el pigmeﬁﬁo no
revestido y, opcionalmente, hésta 5 % de alfmina (Alzdéffy un
revestimiento externo poroso de silice porosa (5i0j) y éiﬁminai
(A120 ), estando presente dicha sflice porosa en una pfdpor-"
cibn de 0,5 a 15 % en peso y dicha alfimina en una prdpbfcién
de 0,5 a 11 % en peso, calculada sobre el pigmento,nd‘févés-
tido. Como componente dé las composiciones de revestimiénto,
este pigmento proporciona un alto grado de poder cubriente y

de duracibn para aplicaciones en interiores y exteriores.

COMPENDIO DE LA INVENCION

El tratamiento del didxido de titanio pigmentario
(TiOz) en forma de rutilo o anatasa con 6xidos hidratados, es-
pecialmente silice y alﬁmina, es conocido en la técica para
comunicar resistencia a la desintegracién en polvo vy a la
decoloracifén en pinturas, buena opacidad en el papel y buen
poder cubriente en las pinturas lisas. En general, la sfilice
se aplica al pigmento'por precipitacibén a partir de silicato
s6dico con un &cido en una suspensién acuosa del pigmento.
Los pigmentos resultantes, con un revestimiento de silice den-

sa, es decir, no porosa, son duraderos pero no proporcionan un
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grado de poder cubriente tan altd como es conveniente en mu-
chas composiciones de pintura. La aplicacién de una altmina
suelta, es decir, porosa, al Tiéz recubiérto de silice den-
sa mejora la dispersabilidad del Ti0, recubierto de sflice
densa sin sacrificar su duracibn pero no aumenta significa-
tivamente el poder cubriente del TiO, recubierto de silice
densa. La aplicacién de un revestimiento poroso constituido
esencialmente por alCmina y silice al dibéxido de titanio pig-
mentario proporciona un pigmento revestido con un poder cu-
briente generalmente mayor que el del pigmento revestide den-
samente pero con una duracién menor de lo deseable paréfmh-
cﬁas-aplicaciones.

Esta invencidn proporciona un Tio2 pigmentario revesti-
do de tal forma que combina la duracién de los revestimientos
de sflice densa con el poder cubriente de los revestimientos
hidratados sueltos.

Para los fines de esta memoria, pigmentario significa
que el material es pulverulentg y de buena blancura, con un

difmetro medio de particula de 0,15 a 0,3 micras aproximada-

~mente.

© Esta invencidn proporciona un pigmento de Ti0, reves=
tidq constituido esencialmente por un nfcleo de Ti0, pigmen-
tario, un revestimiento interno denso de 1 a 10 % en peso de
silice amorfa densa, calculada como SiO2 y basada la propor-

cién en el Tio_2 pigmentario no revestido y de 0 a 5 % en peso
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de altimina, calculada como A1203 & basada en el TiO2 pig-

mentario no revestido, y un revestimiento externo poroso de

éilice pordsa 'y -alGmina ,. La silice‘pordéa en el revesti-

miento externo poroso se encuentra en una proporcién dg 0,5

a 15 %‘eﬁ peso, célculada como SJ'tO2 Y basada en el Tioé ﬁég-

mentario no revestido y lé alfimina en el revestimiento’??%er-
celen

no poroso se encuentra en una proporcién de 0,5 a 11 % ‘en
s® e

peso, calculada como A1203 y basada en el TiO, pigmentdario
no revestido. La cantidad preferida de silice amorfa densa
en el revestimiento interno denso es de 3,5 a 6 % en'ﬁééb.

Cuando hay alfmina en el revestimiento interno denso;:lé'

cantidad preferida es de la3i3s en peso. En el revéétiéienm
to externo poroso se prefiere que la proporcién’ée é?liée po-
rosa sea de 5 a 10 % en peso y la de altmina de 5 a 10 % en
peso.

De acuerdo con esta invencibn, se proporciona uﬂ pro-
cedimiento para la preparacidn de pigmento de Tioz‘revesti-
do mediante las operaciones de; (i) ajustar el pH de una sus-
pensifn acuosa de TiO2 pigmentario entre 9 y 10 aproximada-
mente; (ii) agregar a dicha suspensidn una solucidn acuosa
de silicato soluble en una proporcidn calculada para dar de
1 a~10 % en peso de sflice, calculada como Si0, y basada en
dicho TiO, pigmentario; (iii) agregar lentamente &cido acuo-

so dilufdo a dicha suspensifn hasta que el pH de la misma es

de 6 a 7,7; (iv) agregar a dicha suspensién, mantenida a un

at AL N AN e bt
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pH de 5 a 9, una solucién acuosa de un silicato soluble en
una proporcién calculada para dar de 0,5 a 15 % en peso de
silice, calculada como Sio2 y basada en dicho TiO2 pigmen~
tario; (v) agregar a dicha suspensibén, mantenida a un pH de
4 a 9, una solucién—acudsa de aluminatc soluble en unaZéfopog
cibén calculada para dar de 0,5 a 11 % en peso de alﬁmiﬂ%i‘cal—
culada'como A1203 y basada en dicho Ti0, pigmentario; AQE)
ajustar el pH de dicha suspensién entre 7 y 9y (vii)4Séparar
el pigmento de TiO2 revestido resultante de dicha suspénsién.
Para incorporar alGimina al revestimiento interno:, el procedi-
miento antes descrito comprende la etapa adicional-(iiig)'de
agregar a dicha suspensi6n, después de la etapa (iii) y antes
de la etapa (iv), una solucién acuosa de aluminato soluble en
una proporcién calculada para dar de 0,5 a 5 % en peso de alt-
mina, calculada como A1203 y basada en dicho TiO2 pigmentario,
mientras que el pH de la suspensibn se mantiene entre 6 y 9.

El orden de las etapas del procedimiento (iv) y (v)
no es especialmente critico, ya que se obtiene un pigmento ade-

cuadamente revestido cuando se invierte el orden de estas eta-

" pas o se realizan simulté&neamente.

Aunque el curado de la suspensidn en las diversas fa-
ses del procedimiento no es esencial para conseguir unas bue-
nas propiedades del pigmenté, en las aplicaciones donde el cu~
rado se considera deseable la suspensidn puvede ser curada, por

ejemplo a temperaturas de 40°C como minimo y preferiblemente
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Vde 70°C como minimo, durante 15 minutps por lo menos y pre-

feriblemente durante 30 minutos por lo menos, después de
una cualquiera o de todas las etapas (i), (iii), (iv) y v)

del procedimiento. . .

El pigmento a base de dibéxido de titanio puede sér,

preparado por oxidacibén a alta temperatura y en faée'dé}égbor
del TiCl,, hidrdlisis en fase de vapor de TiCl, o hidréizgis
de soluciones en &cido sulfGrico colcidalmente sembraéhg ée
materias primas titaniferas tales como ilmenita. El hiaibii-
zado del proceso con &cido sulffirico debe ser lavado §“é51ci-
nado para desarrollar la caracteristica cristalina ykéin%;ma—
fio de particula necesarios para unasvbuenés caracteriétécas de
dispersién de la luz de los pigmentos. La temper?tura dé la
suspensién en tratamiento puede variar entré la ambiente y més
de 90°C pero se prefiere que la temperatura sea de 80 a 90°C.
La suspensidn debe ser agitada durante toda la precipitac;én
de la silice y de la alGmina para garantizar una uniformidad
general de las condiciones de pH dentro de los limites esta-
blecidos. X

En el procedimiento puede utilizarse cualquier silice
solublé entre las que se encuentran el silicato s6dico o poté-
sico. Los mds pricticos son los silicatos de sodio comerciales,
solubles en agua, con unas relaciones ponderales SiOz/Nazo

comprendidas aproximadamente entre 1,6 y 3,75 y con un conteni-

do en sélidos.comprendido entre 32 y 54 % en peso, con o sin di-




"10

15

20

25

lucibn adicional. Para aplicar la sflice amorfa densa al

Ti0, pigmentario, la suspensién debe ser bé;ica durante la
édicién de la porcidn efectiva del silicato soluble y des-
pués debe acidularse lentamente durante un periodo de prefe-
riblemente 45 minutos como minimo hasta que se llega a'un'pH
ae 6 a 7,7 aproximadamente. Para aplicar una silice porosa al
pigmento revestido, la suspensidn aebe ser preferiblemenfe
dcida durante lé adicidn de la poréién efectiva del silicato
soluble. El &cido empleado puede ser cualquier &cido, tal como

HC1, H2504, HNO3 o H3P04, con una constante de disociacidn su-

_ficientemente alta para precipitar la silice y empleada,éh

cantidad suficiente para mantener un medio &cido en la-Sus-
pensién. También pueden utilizarse compuestos como Ti(E8Q, o

TiCl, que se hidrolizan para formar un &cidc. En lugar de agre-

gar primerc todo el dcido, pueden agregarse simultédneamente

el silicato soluble y el &cido siempre que la acidez de la sus-
pensién se mantenga preferiblemente a un pH inferior a alrede-
dor de 7,5. ,

La alGmina del revestimiento interno o del revestimien
to externo debe ser precipitada en un medio con un pH compren-.
dido entre 4 y 9 aproximadamente. Para evitar someter.el pig-
mento tratado a unas condiciones indebidamente &dcidas o alcali~'
nas, se prefiere un pH de 6 a 8 aproximadamente. Para los fi-

nes de esta invencidn, es preferible agregar alrededor del '

75 % de la alGmina total deséada en férma de aluminato s6di-

ey oo e a9 RAN AL Re  FEAmANE e Y g TS Ay SreNR eI T e S e f ek
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co al mismo tiempo que se mantiene el pH de la suspensibn

entre 6 y 8 aproximadamente. El resto del aluminato sdédico
puede ser agregado permitiendo que el pH de la suspensién
suba a 8-9 aproximadamente.

Este procedimiento puede ser aplicado a pigmentos,

-~ L
0w 2

que han sido previamente tratados con 6xidos como titania’

“1lna

pero su presencia no es esencial para los beneficios aqgui

- . o~

obtenidos. Después del tratamiento de acuerdo con este pro-

cedimiento, el pigmento se recupera por métodos conocidos ta-

12
Can o

les como neutralizacidn de la suspensién si es necesario, fil-

« "

tracidén, lavado, secado y frecuentemente una operacifir-de mo-

lienda en seco tal como micronizacidn. Sin embargo, Zi‘éecado.
no es necesario ya que puede utilizarse una suspensiéh‘éspe-
sa del'productd directamente en la preparacibén de pinturas

en emulsidn donde la fase liquida estd constituida por agua.
El procedimiento proporciona un m&todo de obtencibén de un
buen poder cubriente y una buena duracidn en los pigmentos de
dibxido de ‘titanio para aplicapiones'en interiores y exte-
riores.

En los ejemplos gue siguen, los resultados éel ensa-
yo se obtienen por los procedimientos descritos a continua-
cién. .

La solubilidad en &cido de los pigmentos de T102 re-

vestidos de esta invencifn se mide por digestién de una can-

tidad predeterminada de pigmento revestido en &cido sulffirico
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y comparacién espectrofotométrica con una muestra patr6n de
TiO2 tratada de forma similar. La curva espectrofotométrica
patrén se prepara COmo sigue: se-prepara uné soiucién patrén
disolviendo 15 g de sulfato ambnico y 1,0118 g de TiOp que
contiene 98,83 % en peso de TiO,, en 20 ml de dcido sulfdri-
co de 66°Bé y diluyendo hasta 800 ml con agua. Después se
agregan a esta solucidén 80 ml de la éolucién de 4cido sulft-
rico. Despuds de dejar que la solucibn resultante se enfrie a
ia temperatura ambiente, se Giluye hasta 1 litro con agua. La
solucibn éontiene 0,001 g de Ti0, por mililitro y debe dejar-
se en reposo durante una semana antes de utilizarla.

\ Unas muestras de 2, 4, 6 y 8 ml de la soluciénr patrbn
asi preparada se mezclan cada una dé ellas con 10 ml de perdxi-
do de hidrSgeno al 30 % y se diluyen hasta 100 ﬁl con &cido sul
fGrico al 10 %. Después de permanecer en reposo durante una ho-
ra, se lee la absorbancia de estas soluciones empleando un es- ¢
pectrofotbmetro Beckman modelo DK, DU o B frente a una solucién
de referencia, preparada por dilucibn de 10 ml de peréxido de
hidrégeno al 30 % hasta 100 ml‘con,écido sulfﬁrigo al 10 &, a
400 mp utilizando células de 10 mm. Se prepara un grifico de
la concentracién de per6xido de titanio en mg/l frente a la den-
sidad 6ptica para estas muestras.

. Para determinar la solubilidad en &cidos de los pigmen-
tos de Ti0, revestidos, se afladen 0,2000 g de pigmento de T102

revestido con agitacién a 10-ml de &cido sulffirico de 66°Bé
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-a 175°C. El pigmento se digiere a 175°C durante una hora.

Después de la digestién, la muestra se enfria vertiéndola
sobre hielo machacado preparado a partir.de agua destilada.
La muestra se diluye hasta 100 ml con agua y se filtra. Sg
mezclan 10 ml del filtrado con 2 ml de peréxido de hidfégéhc

al 30 % y se diluye hasta 25 ml con &cido sulffirico al “10-%.

Al cabo de una hora, se lee la absorbancia de la muestra fren-

te a una solucién de referencia, preparada diluyendo 2.1 de

.
arAvidn da h 1acta 28 ml con fcide culifdrice

r3

idrdgeno a2l 30 ¢

110

oe

)

La concentracibn de TiO2 soluble se déterminéaéipar—.
tir dg la curva espectrofotométrica patrdn antés preﬁaxéﬁa

y la densidad 6ptica medida y el porcentaje de Ti0, soluble,
es decir, la solubilidad en &cido, se calcula di@idiendo la
concentracién de Ti0, soluble por 8.

El ensayc del poder colorante compara la reflectancia

verde de las pinturas que contienen la misma proporcién de

pigmeﬁto ’I‘ip2 conel gel’ de tincidn. Aunque puede utilizarse cual-
guier color de tinte para este!ensayo, se prefieren los tintes
verdes o azules debido a que el 0jo es mds sensible a los cam—r
bios de intensidad con estos colores. ELl gel de tincibn se

prepara mezclando los siguientes ingredientes:

- 10 -
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Partes en peso

Agua destilada 77,6
Pigmento orgédnico comercial vendido ‘

por la Du Pont Company bajo el nom- _

bre comercial de MonastralR, verde B 20,0 .
Hidroxieéilcelﬁlosa 2,4

Se mezclan 10 g del gel de tincibn antes descriﬁo

con 100 g de pintura. La pintura es una pintura convencicnal
en emulsién a base de agua, para ~interiores, que contiene
2,5 libras/éalén (0,36 kg/1 ) de pigmento de TiO,, Alrededor
de 1,4 libras/galén (0,19 kg/l) de pigmento de extensibén y
alrededor de 2,3 libras/galén (0,20 kg/l) de emulsibén de —
acetato de vinilo-etileno. La concentracién en volumen de pig-
mento en esta pintura es alrededor del 50 %. El pigmento Tio2
utilizado en la pintura patrdén es un pigmento TiO2 comercial
producido por oxidacidn en fase de vapor de TiCl4 ¥y £ratado
con A1203 Yy SiO2 de acuerdo con el procedimiento de la paten-
te estadounidense 3.591.398 de Angerman. Este pigmento TiO,,

denominado Control ID en la Tabla I, estd constituido esen-

L

cialmente por 87,6 % en peso de Ti0,, 6,2 en peso de A1203
y 6,2 % en peso de 8102, calculado sobre el peso del pigmen-
to tratado.

Se extiende una pelicula de pintura preparada sobre un
papei lacado blanco utilizando una cuchilla con una luz de

0,008 pulgadas (0,020 cm). La pelfcula se seca durante 2 ho-

ras como minimo. Se mide la reflectancia de la pelfcula seca

- 11 =~
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empleando un filtro verde en un reflectdmetro Neotec Du~Color

Modelo 220. A partir del valor de esta reflectancia se halla
R,, que es el valor de la relacién entre‘el coeficiente de

absorcidn, K, y el coeficiente de dispersién, S, empleandd

la tabla de Kubelka-Munk (D.B. Judd y G. Wyszecki, l"CoJ;‘or-

~
R
k4 .

in Business, Science, and Industry", John Wiley, ﬁr. Sans,

1963, apéndice D). Los valores que caen fuera de los limites

mostrados en la tabla pueden ser calculados mediante la, si-

gulente ecuacidn: 2
(1 - Ro)

K/S =
2 Ry

Expresando el poder colorante sobre una base rela-

tiva, se atribuye un valor de 100 alApoder colorante del
patrén. El valor relativo para la muestra se calcula como
sigue:

(X/S) patrén % 100
(X/5) muestra

Poder colorante relativo =

El poder cubriente en interiores se determina utili-
zando una pintura convencionalten emulsidén, de base ACuosa,
para interiores, que contiene 3-libras/galén (0,36 kg/1) de
pigmento Ti0,, alrededor de 1,6 libras/galén (0,19 kg/l) de
extendedores de silicatc y alrededor de 1,7 libras/galén
(0;20 kg/l) de un ligantg resinoso vinilacrilico en emulsidn
acuosa. La concentracidn en volumen del pigmento Ti0, de es-

ta pintura es alrededor del 49 %, el 51 % en volumen restan-

- 12 -
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' te de s6lidos estd constitufdo esencialmente por extendedo-

res de silicato y ligantes. El pigmento TiO2 utilizado en
ia pintura patrdén para interiores es el pigmento 'I‘iO2 co-
mercial empleado para el ensayo del poder colorante antes
descrifo;

El poder cubriente en exteriores se determina ﬁtili—
zando una pintura convencional para exteriores y un piéﬁento
Ti0, comercial broducido por oxidacidn en fase de vapor de
TiCl, y trgtado con silice amorfa densa y alGmina de acuerdo
con el procedimiento de la patente estadounidense 3.437.502
de Werner. Este pigmento Ti0, patrén para exteriores, denomina~
do "Control OD" en la Tabla I, estéﬁgonstituido esencialmente
por 92,6 % en peso de Ti0,, 5,5 % en peso de silice amcrfa
densa, éalculada COomo SiOZ, vy 1,9 ¢ en peso de élﬁmina, cal-
culada como Al,05.

La pintura para exteriores convencional utilizada es
una emulsibn acuosa que contiene alrededor de 2,5 libras/ga-
16n (0,30 kg/l) de pigmento Tipz, alrededof de 2,0 libras/ga-
16n (0,24 kg/1) de extendedor de silicato magnésico (talco)

y alrededor de 4,6 libras/galén (0,55 kg/l) de una emulsibn
acrilica (50 % en peso de s6lidos). La concentracidn en volu-
men de pigmento TiO2 de esta pintura es alrededor de 18,5 %

y la concentracién total en volumen de pigmento es alrededor
de 40 %.

Se deposita una pelfcula de pintura preparada sobre

- 13 -
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" una tarjeta Morest Chart Form 09,‘que es un gréfico de pa-

pel brillante con zonas blancas y negras, utilizando una
cuchilla extendedora con una luz de 0,0025-pulgadas (0,0064
cm), a 50 % de humedad relativa y 72°F (22°C) . Cuando se ha
secado la pelicula, se miden las reflectancias sobre lo; fon-

dos blanco y negro empleando un reflectémetro Neotec—Du—Color

Modelo 220 y un filtro verde. Se toma una lectura sobneﬁgada
una de las dos secciones "blanca" y "negra" de cada una de

LIS

las cuatro tarjetas. . .

Se determina el poder de dispersibn (SX), emﬁiéhhdo

las reflectancias antes medldas, a partir del gr&flco-de opa—

cidad Kubelka-Munk apropiado (D.B. Judd, "Optical Specmilca—

tion of Light Scattering Materials", Journal of Research of

,

the National Bureau of Standards, vol. 19. 1937. p&g. 287).

El poder cubriente relativo (P.C.) de las muestras

se calcula asi:

p.C. = SX de la muestra % 100

SX del patrbn

E1l didxido de titanio htilizado en todos los ejemplos
siguientes se obtiene por oxidaéién en fase de vépor de te-
tracloruro de titanio. Las composiciones en porcentaje de
algmina y sflice, citadas en lo que sigue y én cualquier
otfa parte de la memoria, se dan en peso calculado sobre el
peso del pigmento TiOé y se calculan como Si02 N A1203, res-

pectivamente, salvo indicacifin en contrario.

- 14 -
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La determinacién del Indice de desintegracién/pali-
decimiento se realiza de acuerdo con el procedimiento descri-
to por W.H. Daiger y W.H. Madson en el vol. 39, Julio 1967,

de la revista Journal of Paint Technology, pigs. 399-410.

Especificamente, los ensayos utilizados para obtener lcs da-

tos en esta memoria se realizan sobre pinturas de la siguien-

te formulacidn:

Pigmento Tio2

Pigmento orgédnico azul (pigmento org4-
nico comercial vendido por Du Pont Com
pany bajo el nombre de "Rampo" Blue
BP-366~D) :

Resina alquidica (resina - comercial vendida
por Celanese Coatings Company bajo el nom
bre de "Syntex" 3533, 50 % N.V.)

Disolvente orgidnico, intervalo de ebulli-
cién 160-193°C (disolvente comercial ven

dido por Humble 0il and Refining Co. bajo
el nombre de "Varsol" #1)

Xileno
Naftenato de plomo al 24 % secativo
Naftenato de cobalto al 6 % secativo

Naftenato de manganeso al 6 % secativo

Estos ingredientes se muelen en una vasija de vidrio
giratoria que contiener400 g de bolas de vidrio de 0,5 pulga-
das (1,27 cm), durante unas 42 horas y la pintura resultante
se pulveriza, sin reduccifn, sobre paneles de aluminio para

los ensayos de exposicién. En cada juego para exposicidn se

- 15 -
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48,0

6,0

120,0

36,0

36,0
0,75
0,40

0,20
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" colocan los paneles de control preparados utilizando el pig-

mento patrén para exteriores antes descrito.
La degradacién por exposicién a la intemperie hace
que el azul se vuelva blanco debido a la desintegracifén. El

grado de'degradacién se mide registrando la reflectancia
»

% a

l.."

roja a diversos intervalos. La reflectancia roja aumenta a

.
b

medida que progresa la desintegracién. Para determinar,los

fndices registrados, los paneles se exponen a la intedﬁéfie
hasta que el instrumento da una lectura fijada, arbitfgfia-
mente establecida para indicar un grado de desintegrazigs
bien definido. El indice de desintegracién/palidecimieﬁﬁs es
la relacidén entre las unidades de tiempo requeridas ﬁaré que
la muestra de ensayo alcance esta reflectancia y las ﬁnidades
de tiempo requeridas por el control y multiplicédo por 100.
El instrumento utilizado es un espectrofotbmetro adaptadoc pa-
ra leer la intensidad luminosa reflejada por la superficie
del panel a través de un filtro rojo con una £ransmisi6n mé-
xima de alrededor de 5760 i. X

EJEMPLOS 1-18 y CONTROLES

Se suspenden 3000 g de TiO2 pigmentarioc en agua
suficiente para dar 300 g de TiO2 por litro. La suspensidn
se.calienta a 90°C y el pH se ajusta a 9,5 con una solucién
acuésa al 50 % en peso de hidr6xido s6dico. A esta temperatu;
ra, se aflade gradualmente y agitando una solucibén de silica-

to s6dico (la relacién ponderal de SiOZ/NaZO es 3,25/1) a

- 16 -
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una concentracibén de 400 g de 5102 por litro, en cantidad

.suficiente para proporcionar el porcentaje de 5102 densa indi—.

cado en la Tabla I. Manteniendo la temperatura a unos 90°C,

se afade a la suspensibén una solucibn acuosa al 10 % eiur peso
de HZSO4, durante un pefiodo de una hora aproximadamente,
hasta que el pH de la suspensién desciende hasta 7,3-7,6. Dég
pués se agrega a la suspensiéﬁ una solucién adicional Ze sili-
cato s6dico (antes descrita) en cantidad suficiente para pro-
porcionarrel porcentaje de SiO2 porosa indicado en la Tabla I.
Durante la adicifén de la solucidn de silicato Sédico( el pH de
la suspensifn se mantiene entre 5 y 7 mediante adi%ién simul-
ténea de H,50, al 96 %. Después de la adicibn, la suspensioén
se deja en reposo durante 30 minutos. Después'sg anaden simul-
t&neamente 4cido sulflrico al 96 % y solucidn de aluminato
s6dico conteniendo 383 g/1 de Al 05, & velocidades que mantie-
nen el pH de la suspensidén entre 6 y 8. La solucién de alumi-
nato s6dico se agrega en cantidad suficiente para dar el por-
centaje de A1203.indicado en 13 Tabla I. El pH de la suspen-
sibén se ajusta después a 7,5-8,0. El pigmento se recupera

por filtracién, lavado, secado a unos 120°C y micronizacidn.
Las propiedades de los pigmentos asi preparados y de los

Controles se encuentran en la Tabla I.

- 17 -
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TABLA T

Composicién de revestimiento, %

1
2

6

1

W W W W W
~ ~ ~ - ~
(SRS S S 2 S B S ]

W N U w

oo P DL
v o wn

Ej. 510, dens.a rosa

5i0, po- Solubilidad
A1203 .en acido
10 5,25 L1,2
10 5,25, . "16,5
5 10,00 e 2,7
5 0,50 2,4
5 10,00 18,5
5 0,50 20,2
10 10,00 2,2
10 0,50 2,7
5 5,25 3,3
5 5,25 2,3
5 5,25 1,7
14 6,50 2,5
12 6,50 2,3
10 6,50 1,5
8 6,50 2,2
0,5 0,50 4,5
0,5 5,25 2,3
0,5 10,00 3,5
0 2,00 -
7 6,00 -

- 18 -
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TABLA I

iiento, % .
Solubilidad Poder cubriente Podexr co-

,03 .en dcido Interior Exterior lorante
5,25 L1,2 99 107 ' 108
5,25 ' 16,5 ' 112 110 111
0,00 oo 2,7 ' 105 - 108 108
0,50 2,4 93 93 95
0,00 ' 18,5 107 105 104
0,50 - 20,2 94 103 ) 86
10,00 2,2 103 104 117
0,50 . 2,7 97 110 99
5,25 © 3,3 103 112 117
5,25 . 2,3 107 108 115
5,25 1,7 : 106 104 109
6,50 2,5 - - 109
6,50 2,3 - - 101
6,50 1,5 - - 102
6,50 2,2 - - 97
0,50 4,5 74 91 67
5,25 2,3 88 © 89 75
10,00 3,5 103 . 102 78
2,00 - 69 100 72
6,00 - 100 112 100

- 18 -
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EJEMPLOS 19-26

Se suspenden 4000 g de TiO, pigmentario en agua sufi-
ciente para dar -300 g de TiO2 por litro: La suspensidn se
calienta a 90°C y el pH se ajusta a 9,5 con una solucién
acuosa al 50 % en peso de hidrdxido sédico. A esta tempera-
tura, se afiade gradualmente.y agitando una solucién de silica-

to sbédico, descrita en el Ejemplo 1, a una concentracifn de

-200 g de SiO2 por litro, en cantidad suficiente para propor-

cionar el porcentaje de silice densa indicado en la Tabia II.
Manteniendo la temperatura a unos 90°C, se afade a la suspen-
si6n, durante un periodo de unas 2 horas, una solucién'aéuo—
saal 5% en peso de H,50, hasta que el pH de la suspensién
desciende a 7,3-7,6. La suspensién se mantiene a unos 90°C
durante 30 minutos. Despuéds se afladen simultéineamente &cido
sulftirico al 50 % y una solucifn de aluminato s6dico que
contiene 370 g/1 de A1203, a velocidades que mantienen el- pH
de la suspensién'entre 8 vy 9. La solucién de aluminato sédico
se agrega en cantidad suficiente para proporcionar el porcen-
taje de A1203 indicado en la tercera columna de la Tabla II.
Despuds se agrega a la suspensién més solucidn de silicato
s6dico, antes descrita, en cantidad suficiente para propor-
cionar .el porcentaje ﬁe‘SiO2 porosa indicado en la Tabla II.
Durahte la adicitén de la solucién de silicato s6dico, el pH
de la suspensidén se mantiene entre 8 y 9 por adicibén simultéa-

nea de H2804 al 50 %. A la cantidad de A1203 adicional mos-

- 19 -
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trada en la quinta columna de la Tabla II, se ahaden simul-
tineamente &cido sulffrico al 50 % y la solucién de alumina-
to s6dico antes descrita, a velocidades que mantienen el pH

de la suspensién entre 8 y 9. Despuds la suspensidn se cura

3
o

durante 30 minutos a unos 90°C. El pH de la suspensién se .

-4
vy

ajusta después a 7 aproximadamente. El pigmento se recupera
hnf._

en la forma descrita en el Ejemplo 1. Todos los pigmentoes. pre-

a4 o

sentan buen poder cubriente con respecto a los patrones de

interior y de exterior. La solubilidad en &cido y el indice

BRI

de desintegracibn/palidecimiento de los pigmentos asi prepa-

« - 0N
e

rados se encuentran en la Tabla II.

N\
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TABLA TII1

Composicidn de revestimiento, 'S

Ej. 8102 densa. A1203 $i0,porosa P1203 Solubilida

10

20

25

19 4 0 2,0 4,0 1
20. 4 0,0 5,0 1,0 1
21 4 3,0 2,0 1,0 1
22 4 1,5 3,5 1,0 1
23 4 1,5 2,0 2,5 1
24 4 0 3,5 2,5 1
25 4 1,0 3,0 2,0 1
.26 4 1,0 4,0 1,0 1




TABLA II

Indice de desintegra-

stimiento, .8 cién/palidecimiento
'. (Exposicidén: 25 me-~
-0, porosa A}203 Solubilidad en é&cido ses)
2,0 4,0 1,0 36
5,0 il}ﬂ 1,9 ' 34
2,0 1,0 1,7 36
3,5 1,0 1,8 33
2,0 2,5 1,8 _ 34
3,5 .2,5 1,8 35
3,0 2,0 1,8 36
4,0 1,0 1,9 34
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En resumen la patente de invencidn que se solicita

deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. - Un procedimiento para la preparacién{de un pig

‘mento de TiO. revestido, constituido esencialmente or va ni-
2 ! ) :

cleo de ’.I'iO2 pigmentario; un reveétimientorinterno dcnﬁo de 1%
a 10% en peso de silice amorfé densa,'calculada como'SiO2 y ba
sada sobre dicho Ti0, pigmentario y de 0 a 5% en peso de alimi
na, calculada como Al203 y basada sobre dicho Ti02 pigmentario
y un revestimiento externo poroso de silice porosa y aldmina,
estando presente la silice porosa en una proporcign de 30,5 a
15% en peso, calculada como 5102 y basada sobre el T502 pignen
tario y estando presente la a;ﬁmina en una propgrcién de 0,5 a
11% en peso, calculada como A1203 y basada sobre dicho TiO2 -
pigmentario, cuyo procedimiento consiste en:

(1) ajustar al pH de una suspensidn acuosa de Ti0,
pigmentario que, opcionalmente, se puede haber calentado previg

mente a una temperatura comprendida entre 80 y 902C, a un va-

lor comprendido entre 9 y 10 aproximadamente.

(ii) agregar a dicha suspensibn una solucidén acuosa
de silicato soluble, en una cantidad calculada para proporcio-
nar de 1 a 10% en pesd de silice, calculada como SiO2 y basada
sobre dicho Tio2 pigmentario.

(iii) afiadir lentamente un &cido acuoso diluido a

dicha suspensién hasta que el pH de la misma es de 6 a 7,7.
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‘dicho TiO, pigmentario. " ' o -

(iiia) opcionalmente agregar a dicha suspensidn,
mantenida a un pH de 6 a 9, una solucidn acuosa de aluminato
soluble en una cantidad calculada para proporcionar de 0,5 a

5% en peso de alumina, calculada como A1203 y basadé gébre

2 4 a

-
LY

(iv) agregar a &icha suspensibn, manteni@a a un
pH de 5 a 9, una solucién acuosa de un silicato soluble en -
una cantidad calculada para propcrcionar de 0,5 a 15% en peso i
de silice, calculada como SiO2 y basada -sobre dicho m;og pig-
mentario.

. (v) agregar a dicha suspensién, mantenida a un
pH'de 4 a 9, una solucidn acuosa de un aluminato soluble en. -
una cantidad calculada para proporcionar de O,B/a 11% en peso
de alimina, calculada como A1205 ¥ basada sobre dicho TiO2 pig
mentario. '

(vi) ajustar el pH de dicha suspensidén entre 7 .
y 9. ' |

-(vii) separar de dicha suspensién el pigmento de
TiO2 revestido resultante, opciqnalmente; después de ia etapa
(iii) y/o antes de la etapa (v) curar la citada suspensidn du-
rante 30 minutos como minimo.

2. Un procedimiento segin la reivindicacidn 1, -
dondé; después de la etapa (iii) y antes de la etapa (iv), se
realiza la operacién (iiia) de agregar a dicha suspension, man

tenida a un pH de 6 a 9, una solucidén acuosa de aluminato solu

- 23 -
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ble en una cantidéé calculada para proporcionar de 0,5 a5 %
en peso de alimina, calculada como Al205,y basada sobre dicho
TiO2 pigmentario. ]

3. Un pfocedimiento segin la reivindicacidn 1,
donde el &cido acuoso diluido de la etapa (iii) tiene una nor
malidad inferior a 4 aprokimadamente.

4. TUn procedimiento segin la reivindicacién 1, don -
de dicha sqspensién acuosa de T102 pigmentario se calienta a
una temperatura comprendida entre 809C y 90°C antes dc la eta-
pa (i).

5. Un procedimiento segun la reivindicacidn 1, don
de la citada éuspensién acuosa de T:‘LO2 pigmentario se mantiene
a una tempatura de 80 a 90°C durante las etapas (i), (ii) y
(iii).

6. Un procedimiento segin la reivindicacibén 5, don
de dicha suspensibn es curada durante 30 minutos como minimo ,-7
antes de la etapa (v).

7. Un procedimiento seglin la reivindicacibn 6, don
de después de la etapa (iii), la suspensidn es curada durante
30 minutos como minimo a unos 909C mientras se mantiene el pH
de la misma entre 6 y 7,7.

8. Un proéedimiento segin la reivindicacidn 5, dég
de en la etapa (iii), el pH de dicha suspensibn es de 7.,% a
7,6; en la etapa (iv), el pH de dicha suspensién se mantiene en

tre 5y 7; en la etapa (v), el pH de dicha suspensién se mantie

- 24 -
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ne entre 6 y 8 y en la etapa (vi), el pHE qerdicha suspensidn
se ajusta entre 7,5 y 8,0.
9. Un procedimiento segin la reivindicacidn 5,

donde en la etapa (iii), el pH de dicha suspensidn es de_7;5

‘a 7,6 en la etapa (iv), el pH de dicha suspensibén se mentiene

entre 8 y 9; en la etapa.(v), el pH de dicha suspensiéﬁ se man
tiene entre 8 y 9 y en la etaﬁa (vi), el pH de dicha suspensibn
se ajusta a 7 aproximadamente. o ' K
- 10. Se reivindica por dltimo como objeto -sobre el
que ha de recaer la patente de invencidtn que se golf@iﬁg: UN
PROCEDIMIENTO PARA IA TPREPARACION DE UN PIGMENTO DE'TiQé RE—
VESTIDO. ' - I
Todo conforme queda descritp y reivindicado en la

presente memoria descriptiva que consta de veinticinco péginas

mecanografiadas.
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