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persién un orimer compuesto dcido de aluminio soluble en
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La presente invencidn se refiere a un procedimiento

oera tratar un pigmento, y perticularmente a3l tratumiento

Segin la presente invencidn, un procedimiento para el
tratamiento d plgmento de didéxido de titanio comprende forman
una dispersidn acuosa de didxido de titanio para pigmento,
que contiene un primér compuesto de silicio soluble en agud,

en cantidad de 1 a 2% expresado como 5i0,, afindir a la dis

agua, en cantided de 1,5 a 2,5% en peso expresado como
A1203, un éompuesto Acido ds zirconio soluble en agua, en
cantidad de 0,5 a 1,5% en péso expresado como Zr0,, y un
compuesto dcido de titanio goluble en agua, en cantidad de
1,0 a 2,04 en peso expresadé como Tioz, cambiar el pH de la
dispersién a un velor comprendido entre 7,5 y 8,5, y afisdir
luego a la dispersidén un segundo compuesto de silicio solu-~
ble en zgue, en cantidzd de 1 a 2% en peso expresado como
SiOa, un segundo compuesto dcido de aluminio soluble en
agua, en cantidad de 1 a 2% en peso expresado como A1203, N
un compuesto alcalino de aluminio soluble en agua, en canti
dnd de 0 a 1,5% en peso, expresado como A1203, estando basa
dos todos los tentos por ciento en peso en el peso de T102
en €l pigmento,. y recuperar el pigmento asi trutado.

Lz presente invencidn proporcions un procedimiento pa-
ra trator pigmento de didxido de titanio de tal manera que
quede asociado con el pigmento un cierto nidmero de éxidOS de
metal hidratados, de manera que el pigmento, cuando se incoq
pora en una pintura, tiene wmo aciividad fotoquimica reduci-
da. El pigmento de didxido de titemio que se trata por el

procedimiento de la presente invencidn es preferiblemente un

b emammaders o - Leny csaammeac e
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.diferencia de la forma de anatasa.
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pigmento de "sulfato", es decir, un pigmento de didxido de
titenio calcinado que se prepara por un procedimiento del
"sulfato" bien conocido, que implica la digestidn de una
mena titanifera con deido sulfiurico concentrado, para pro
ducir wna torta de digestidn que luego se disuelve en asua
o fcido dilufdo. Ia solucidén de sulfzto de titanilo asi
obtenido, tras un tratamiento de purificacién adecusdo, se
hidroliza en presencia de micleos de siembra, pera precipi
tar uwna forma hidratada de didxido de titanio que subsiguiég
temente se caleina e una temperatura elevoda para desarro-
llar laos propiedades de pigmento del didxido de titanio.
Preferiblemente, el pigmento de didxido de titanio cug
se truta por el procedimiento de la presente invencidn es
digxido de titanio rutilo, es decir, el pigmento contiene
»1 menos 95% de su contenido de 740, en forma de rutilo, a

Preferiblemente, el pigmento de didxido de titaonio a
trater por el procedimiento de la presente invencidén con-~
tiene de 0,1 a2 0,5% en peso de A1203, basado en el peco de
TiOQ. Este aldmina se forma durante el procedimiento de
colecinacién, como resultado de la edicidn al pigmento, on-
tes de la calcinacidn, de un compuesto de aluminio tal comg
sulfeto de aluminio,

Usualmente, antes del tratamiento por el procedimien-
to de la presente invencidn, la descurga del calcinndor de
didxido de titenio para pigmento se muele en un procedimien
to de molienda en seco, tal como mediante un molino anular
o de rodillos, 0 un molino de martillos. Iuego se da al

pigmento asi obtenido la forma de una dispersidén acuosa, poj

uso de un compuesto de silicio soluble en agua como disper-
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‘12,2% en peso, y el compuesto de aluminio soluble en agua se
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sante. Preferiblemente, el pigmento de didxido de titanio
se mezcla con agua en presencia de un silicato soluble en
agua, tal como un silicato de metal alealino, preferible-
mente silicato sédico, y luego se muele en himedo, preferi
blemente mediente un molino de arena. La cantidad del com
puesto de silicio soluble en agua afiadido como dispersante
es de 0,5 a 1,5% en peso, expresado como 8102 en base al
peso de TiO2 Ugualmente, durante laz molienda en himedo
de la dispersidn acuosa de ﬁidxmdo de titanio para pigmen-
Y0 no se suministra calor. mUsualmente 1la concentracldn del
pigmento de didxido de tltaﬁlo en la dispersién, al final
de la molienda en hdmedo, sbré de 600 a 1000 gramos por 1i
tro, aunque esto dependerd ie las condiciones de procedi-
miento concretas empleadas Eh wna f£ébrica concreta. Des-
pyés de la molienda en hﬁmeio es deseable reducir la concen
tracidén del plgmento de dldildo de titanio en la suspensidn
a un valor de 150 a 250 graﬁos por litro. Ademds, la tem-
peratura del dispersante, aﬁ}es de efectuar lag etapas de
tratamiento subsiguientes, sé elevag usualmente a un valoxr
de 40 a 659C, de preferencia aproximadamente 452C.

A la dispersidn acuosa de didéxido de titanio para pig
mento que contiene el compuesto de silicio soluble en agua
se giiade luego un primer compuesto fcido de aluminio, en
cantidad de 1,5 a 2,5% en peso expresado como A1203, basado
del pigmento. Preferiblemente, la cen-~

2
tidad del compuesto de aluminio soluble en agua es de 1,8 a

afiade en forma de una solucidén acuosa. Cualquier compuesto
4dcido de gluminio soluble en agua que sea hidrolizable para
fornar un dxido hidratado de aluminio se puede emplear en
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el procedimiento de la preéente invencién, y son ejemplos
tipicos el clorgfo de aluminio, nitrato de sluminio y sulfa
to de aluminio. El sulfato de aluminio es una fuente pre-|
ferida de aluminio,

También se afiade un compuesto dcido de titanio solu-
ble en agua a la dispersidén acuosa que contiene el compues
t0 de silice soluble en agua, y la cantidad del compuesto
de titanio es de 1,0 a 2,0% en peso, expresado como Ti0, -
en base al peso de T102 del pigmento. Preferiblemente, la
cantidad de compuesto de titanio es de 1,2 a 1,6% en peso,
expresado como Tioz. Usualmente, el compuesto de titanio
soluble en agua se aiiade en forma de una solucidén acuosa,
y son compuestos 4cidos de titanio adecuados aguellos que
son hidrolizables para formar un dxido hidratado de titanig
de los cuales son ejemplos el tetracloruro de titanio y sul
fato de titanllo.

También se afiade un compuesto éCldO de zireconio solu-
ble en agus a la dlapersi6n gcuosa que contiene el compues
to de silicio soluble en agua; en cantidad de 0,5 a 1,5%
en peso, expresado como Zr02 ? Preferiblemente, la cantidad
del compuesto, de zirconio es de 0,8 a 1,2% en peso, expre~
sado como uroa. Pembidn se- preflere afigdir el compuesto
de zirconio soluble en agua en forme de una solucién acuo-
sa. El compues%o de zirconio soluble en agua que es adecus
do es uno que sea hidrolizable péra formar un dxido hidratal
do de zirconio, y son ejemplos tfpicos el nitrato de zirco-
nio Y sulfato de zirconio. |

Preferiblemente, 1os compuestos de alum;nio, zireconio
y titanio solubles en agua se aifiaden en forma de una solu-
cidn mixta del sulfato de los metales. Tal solucién contie

b4
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| dispersidn acuosa durante un period de 5 a 15 minutos.
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ne sulfato de aluminio, sulfato de titanilo y sulfato de zir
conio =n &4cido §ulfﬁrico, y tendrd wn pH de entre.0,7 y 1,2.
La solucidn mixta, cuando se usa, se afiade a la disyefsidn
durante un periodo de, por ejemplo, 15 a 45 minutos, y des
pues de la adicidn se agite la dispersidén durante otro pe-
riodo de 5 a 15 minutos, para producir homogeneidad.

Luego se cambia el pH de la dispersién acuosa a un va
lor dentro del intervalo de 7,5 a 8,5, por adicidn de wn
flceli tal como un hidréxido de metal alealino acwoso, por
e jemplo hidrdxido sddico, y la dispersidn acuosa se mezcla
durante otro periode de 2 g 10 minutos.

A la dispersidn acuosa de didxido de titanio, tras el
ajuste del pH 2 un valor comprendido entre 7,5 y 8,5, se

-

afiade luego un segundo compéesto de silicio soluble en agug
en cantidad de 1 a 2% en peso, expresado como 5102 en base
al peso de Tioahdel pigmentg. Preferiblemente, la canti-~
dad de compuesto de silicioZ%oluble en agua es de 1,4 a

1,6% en peso, expresado como Sioz. El compuesto de silicig
soluble en agua serd usualmente un compuesto similar al an-
teriormente afiadido a la dispersidn acuosa, ¥y prefériblemgg
te es un silicato de metal alcalino tal como silicato sddi-
co. Tipicamente, el compuesto de silicio soluble en agua
se gifiade a la dispersidn acuosa durante un periodo de 10 a

20 minutos, y una vez completada la adicidn se mezela la

Luego se afiade a la dispersidn acuosa un segundo com-
puesto dcido de aluminio soluble en agua, en cantidad de
1,0 a'2,0% en peso, expresado como A1203 en base zl peso de
Ti0, del pigmentq y preferiblemente de 1,2 a 1,7% en peso

como AlL.O

003+ Se puede emplear cualquier compuesto dcido de
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aluminio soluble en agua que sea hidrolizable para produ-

cir un dxido hidratado de aluminio, y son sales de alumi-

nio tipices que son dtiles el sulfato de aluminio y nitra

to de aluminio, aunque se prefiere afiadir sulfato de alumi
nio. La eal de aluminio se afiade preferiblemente en forma
de una solucidn durante wn periodo de 5 a 20 minutos, usual
mente entre 12 y 16 minutos, y se mezcla durante otros 5 a
15 minutos tras haber completado la adicidn.

Luego se afiade a la dispersidn acuosa de didxido de
titanio un compuesto de aluminio soluble en agua, de reac-—
c¢idén alealina, en cantidad de O a 1,5 por ciento en peso,
expfesado como A1203 en base al peso de Tiozidel pigmento.
Preferiblemente, la cantidad de compuesto glcalino de zlu-
minio soluble en agya es de 0,7 a 1,2% en peso, expresado
como A1203, ¥ preferiblemente se afiade el compuesto en for-
me de una solucién acuosa. Son compuestos alcalinos de ald
mina solubles en agua tipicos los aluminatos de metal alea
lino, tel como aluminato sddico, y si se desea la solucidn
puede contener también un hidrdxido de metal alcalino tal
como hidrdxido sédico. Tipicamente, el compuesto de alumi-
nio soluble en agua se afiade durante un periodo de 10 a 20
minutos, y una vez completads la adicidn la dispersidn acuo
sa se mezcla durante otro periodo de 20 a 60 minutos, para

conseguir homogeneidad. Una vez compleéada la adicidn de

de didxido de titanio tratado se recupera, se lava y se se-
ca. Si se desea, el pigmento de didxido de titanio trata-
do seco se puede moler en un molino de energfe por fluido,
opcionalmente en pfesencia de un agente de tratamiento orgd

nico tal como una amina, una alcanolaminz o wn poliol,
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Los pigmentos obtenidos por el procedimiento de la
presente invencién son particulsrmente Wtiles pera la manu
factura de pintﬁras, particularmente pinturés oleorreéino-
sas, y cuando se usen asi tienen una actividad fotoquimica
reducida, es decir, pulverizacidn reducida, retencién del
brillo mejoradas, y pérdida de peso reducida de la pelicu-
la de pintura.

Se cree que durante el procedimiento de la presente
invencidn queda asociado con las particulas plgmentadoras
de didxido de titenio un dxido hidratado de silicio y dOxi
do hidratado de aluminio y de circonio. Se cree que las
particulas de diaxido de titanio para pigmento quedan re-
vestidas de esos dxidos hidratados, pero puede ser que tam
bién precipite en asociaci&i con el pigmento wno o mds si
licatos metédlicos, f

La presente invencién ép ilustra en los siguientes

~

e jemplos.

Ejemplo 1

Una muestra de 2156 g de pigmento a base de Ti0, ruti
lo "de sulfato" molido en seco, con adicidn de aldmina
(0,13%), se suspendié en 2355 ml de agua destilada. Se
afiadieron @ la suspensién 225 ml de solucién de silicato
sddico (10,0% de Si0, ¥ 3,18% de Naao) ¥y 5140 ml de arena
de Ottawa. La suspensidn se molié con arena durante 60 mi-
nutos en wn recipiente de 203 mm de didmetro con discos de
102 x 125 mm de didmetro (separacién 38 mm), a 1890 rpm.
La aréna‘se separd del pigmento pasando la suspensi6n.squ
sivamente a través de un tamiz de 149 micras de abertura,

¥y luego de 44 micras.
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Ia suspensidén exenta de areha, que contenia 800 g de
110, se diluy a 200'g 17" con ague destilada, se agitd
para asegurar una mezcla eficaz durante las subsiguientes
adiciones de reactivos, y se calentd s 452C. EL pH en es
ta etapa era 10,4, Se afiadieron 216 ml de solucidén dcida
mixta de sulfato de aluminio, ortosulfato de ecirconio y
sulfato de titanilo (7,4% 41,04, 3,7% 2r0, ¥y 5,54 Ti0,), a
velocidad de 10,8 ml por minuto. ILa suspensidn se mezcld
durante 10 minutos, y el pH al final de esta etapa era
1,3.

El pH de la suspensidn se cambid en 10 minutos a pH
8,0, con hidréxido sédico 2,75M, y se mezcld durante 5 mi-
nutos. Se efiadieron 120 ml de solucién de silicato sédico
(10, 0% 3102 y 3,184 Na20) a velocidad de 8 ml por minuto,
v,se mezeld durante 10 minutos. El pH al final de esta
etapa era 8,8, Se afladieron 129 ml de solucién de sulfa-
to de aluminio (§,3% A1203Y a velocidad de 8,6 ml por mi-
nuto, y la suspensién se mezeld durante 10 minutos. ELl pH
al final de esta etapa era 3,6. Se afiadieron 114 ml de
aluminio sédico céustico (8,2% A1203 ¥y 19,4% Naao), a ve-
locidad de 7,6 ml por minuto, y la suspensién se mezcld du
rente otros 40 minutos. El pH 2l final de esta etapa era
Sa 00.

El pigmento de diéxido de titanio tratado se separd
de la suspensién por filtracidn, se lavé dos veces con agug
destilada, se volvid a suspender en agua destilada, se vol
vid a filtrer y lavar dos veces, y luego se secd durante
16 horss a 10520, El pigmento seco se molid con energia
hidrdulica, en un micronizador de laboratorio, con zire, ad

152 mm.
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El pigmento asi obtenido se incorpord en una pintura
para tratamiento en horno, a base de wna resina acrilica
termopldstica (Paraloid A21/Paraloid B99/Santicizer 16),
con una proporecidn pigmento:aglutinante de 0,5:1. Se pre
paraionapaneles de acero inoxidable revestidos, tretados
en horno a 1202C durente 30 minutos, y ensayados en un me
didor de intemperie Marr durante diversos periodos de tiqﬁ
po. Se tomé la duracidn expresada como lectura de brillo
(B) y clasificacidén de pulverizacién (P). m

Los resulfados se comparan con los de un ‘testigo que
es una pintura similar que contiene un pigmento de didxido
de titanio que tiene propigdades aceptables, y que tiene
un revestimiento de 6xido de titanio hidratado (1% en pe-
s0 como Tioa), alymina hidratada (2,5% h1203 en peso) y
gflice hidratada (1,5% 5102)3 ¥ preparado por un método
usual.

El pigmen£6 gse incorpord también en una pintura para
tratamiento en horno, a base de un sistema de resina acri
lica termoendurecible con una proporcidn pigmento/agluti-
nante de 1,0:1,0., Se prepararon psneles de acero inoxida
blé revestido, tratados en horno a 1202C durante 30 minu-
tos y ensayados en un medidor de intemperie Marr. Se de~
termind la duracidn, expresada como lectura de brillo (B)
¥ clasificacién de pulverizacidn (P). Se prepararon y en
sayaron como testigo pinturas similares que contenf{an uwn
pigmento de didxido de titenio que tenf{a un revestimiento
de 6x?do de titanio hidratado (1% en peso como Tioz)-y
alumine hidratada (2,5% A120 en peso) y silice hidratada
(1,5% 510,). :

También se ensayd el pigmento para determinar su bri-
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1lo tras tratamiento en horno, tras cocer a diferentes tem
peraturas en un sistema de tratamiento en horno alguidico/
/urea formaldehido, y se comparé con los obtenidos usando
un pigmento de didxido de titanio revestido de aldmina 6%
como A1203 y la 2% 710,.
Los resultados de estos ensayos se muestran s continu%

cidn:

TABLA 1

Durecidn en resina acrilica termopldstica tras tiempo (hon

a5 )

Ejemplo | Ensayo | Iniecial [ 250 [500 | 750 1000 | 1250

I B 90 82 1 68| 71| 53| 55
P 10 9| 9| g9 9 9

Testigo B 86 84 | 63 ] 52 25
P 10 91 9| g9 8 6
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TABLA 2

Duracidn en resinas scrilices termoendurecibles tras tiempo

ghoras!

| Ejemplo | Ensayo | Inicial | 250 {500 [ 750 [ 1000 | 1250

I B 100 95.1 85| 173 60 44
P 10 9 9 9 9 9
Testigo B 95. 95 { 17| 50 32 16
P 10 | 9 S 9 8 7
: . ZABLA 3
Brillo trad,tratamiento en horno
Ejemplo -
Progrzma normal | Programa de sobrecoccidn
120¢ 180¢
I 11,0 33,0
Tegtigo 67,0 ' 16,5
Ejemplo 2

Una muestra de 2156 gramos de pigmento a base de did-
xido de titanio rutilo "de sulfato", molido en seco, se
suspendid en 2330 ml de agua destilada y se afisdieron 323 m
de solucidn de silicato sédico (10,0% 5i0, ¥ 3,18% NaQO).
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Se afladieron 5140 ml de arena de Ottawa a la suspensién,
que luego se molid durante 60 minutos en un recipiente de
.203 mn de didmetro con discos de 102 x 127 mm (separacidn
38 mm), a 1890 rpm. La esrena se separd del pigmento pasean
do la suspensidn sucesivaemente a través de un filtro de
149 micras de abertura, y luego uno de 44 micras. ILa sus-
pensidn exenta de arena, que contenia 1000 gremos de pig-
mento, se tomé, se diluyé & 200 g 1™+ con agua destilada,
se agité para asegurar una mezcla eficaz durante las subsi
guientes adiciones de reactivos, y se calentd a 452C. El
pH en esta etapa era 9,6.

Se afiadieron 270 ml de wna solucidn 4cida mixta de sul
fato de =luminio, ortosulfato de zirconio y sulfato de tita
nilo (7,4% A1203,'3%,¢775-Zr02 Yy 5,4% Ti0,) a velocidad de
13,5 ml por minuto, 'y se mezecld durante 10 minutos. EL1 pH
en esta etapa era 1,2. El pH de la suspensidn se elevd a
8,0 con hidrdxido sddico 2,75M durante 10 minutos. Se afia-
dieron 150 ml de solucidn de silicato sddico (10, 0% Sio2 y
3,18% Na20) a velocidad de 10 ml por minuto, y la suspen-
sidn se mezclé durante 10 minutos., El pH en esta etapa era
8,6. Se aifadieron 252 ml de sulfato de zluminio (10,1%
A1203), a velocidad de 10 ml por minuto. Durante esta adi-
cidn, el pH de la suspensidn cayd a 4,5, y se mantuvo en el
intervalo de pH de 4,0-4,5 por adicidn simultdnea, pero se-
parada, de hidrdxido sddico 2,75M. En esta etapa el pH era

do sédico 2,75M durante 15 minutos, y se mantuvo a pH 8,0

dursnte 45 minutos. _ ’
Bl didxido de titanio tratado se recuperd por filira-

cidn. La torta de filtracidn se lavé dos veces con agua deg
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| exenta de arena, que contenia 1l kg de pigmento, se tomd,

| fato de aluminio, ortosulfato de zirconie y sulfato de tita

(13,5 ml por minuto, y se mezcld durante 10 minutos.. En es
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tilada, se volvié a suspender en agua destilada; se volvid
a filtrar y se lavé de nuevo dos veces. A la torta de fil
tracidn se afladid 0,4% (sobre el peso del pigmento) de |
trietenolamina, se se¢d durante 16 horas a 1052C, y luego
se molid con: energia por flufdo (dos veces) en un microni-

zador de vapor de:agus, de 203 mm.

Ejemplo 3 .
Una muestra de 2156 gramos de pigmento a base de did-

xido de titanio rutilo "de sulféto“, molido en seco, se sug
pendid en 2330 ml de agus destilads y se afiadieron 108 ml
de solucidn de silicato sédico (10,0% 510, y 3,18% Na,0).
Se afiadieron 5140 ml de arens de Ottawa a la suspensidn,
que luego se molid durante 60 minutos en wm recipiente de
203 mm de didmetro con discos de 102 x 127 mm (separacidén
38 mm) a 1890 rpm. ILa arena se separd del pigmento pasan-
do el pismento sﬁcesivamente a través de un tamiz de 149

micras de abertura, y luegojhe 44 micrgs. La suspensidn

se diluyd a 200 g 1"1 con agua destilada, se agitd para ase
gurar wne mezcla eficaz durante las subsiguientes adiciones
de reactivos, y se calentd a 452C. El pH en esta etapa era
8,9.

Se afladieron 270 ml de una soluecidén dcide mixta de sul
nilo (7,4% ﬂ1203, 3,7% zr0,,, 54% TiOz), a velocidad de

ta etapa’el pH era 1,2. El pH de la suspensidn se elevd
a 8,0 con hidrdxido sddico 2,75M durante 10 minutos. Se

afiadieron 150 ml de solueidn de silicato sdédico (10, 0% $10,, |




10

15

20

25

30

Hoja nGm, 15 28066

¥y 3,18% Na20) a velocidad de 10 ml por minuto, y se mezcld
durante 10 minutos. El pH en esta etapa era 8,8. Se o.'n-
dieron 152 ml de solucidn de sulfato de aluminio (10,1%
A1203) a velocidad de 10 ml por minuto, y se mezcld duran-
te 10 minutos. El pH en esta etapa era 3,5. Se piladieron
90 ml de solucibn cdustica de aluninasto sdédico (8,2% A1203
y 19,04 N§20), a velocidad de 9 ml por minuto, y se mezcld
durante 45 minutos. El pH en esta etapa era §,0.

Bl didxido de titanio tratado se recuperd por filtra-
cidn. Ia torta de filtracidn se lavé dos veces con azgua
destilada, se volvié a suspender en agua destilada, se vol
vié a filtrer, y se lavd de nuevo dos veces. A la torta
de filtracién se afiadié 0,4% de itrietanolamina (sobre el
peso de pigmento), se secé durante 16 horas a 105¢C, y lue
go se molid con energia hidriulica (dbs veces), en un mi-
cronizador de vapor de agua, de 203 mm.

-~

Ejemplo 4
Una muestra de 2156 gramos de pigmento a base de did-

xido de titanio rutilo "de sulfato”, molido en seco, se sug
pendid en 2330 ml de apgua destilada y se afiadieron 323 ml
de solucidn de silicato sddico (10,0% 8i0, ¥y 3,18% Nazo).
Se afiadieron 5140 ml de arena de Ottawa a la suspensidn,
gue luego se molid durante 60 minutos en un recipiente de
203 mn de didmetro con discos de 102 x 127 mm (separacién
38 mm) a 1890 rpm. Ia arena se separd del pigmento pasan-
do 1a'suspensidn sucesivamente a través de wn tamiz de 149
micras de abertura y luego de 44 micras. ILa suspensidn exen
ta de arena, que contenia 1 kg de didxido de titanio, se di

luyd a 200 g 1'1 con agua destilada, se agitd pars asegurar
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una mezcla eficaz durante las subsiguientes adiciones de
reactivos, ¥y se calenté a 459C. El pH en esta etapa era
9,2, ,
Se atiadieron 295 ml de una solucidn 4cida mixta de
sulfato de aluminio, ortosulfato de zirconio y sulfato de
titanilo (7,8% A1203, 1,9% ZrO2 y 5,6% Tioz), a velocidad
de 15 ml por minuto, y se mezclé durante 10 minutos. Al
final de esta etapa el pH era 1,1l. "El pH de la sqspensidn
se ajusté a 8,0 con hidréxido sddico 2,75M durante 15 minu
t0s. Se afiadieron 150 ml de solucidn de silicato sddico
(10,0% SiOa ¥y 3,18% Na20) a velocidad de 10 ml por minuto,
v se mezcld durante, 10 minutos. El pH en esta etapa era
8,3. Se afiadieron 152 ml de solucidn de sulfato de alumi-
nio (10,14 A1203) a velocidad de 10 ml por minuto, y luego
s¢ mezeld durante 5 minutos. E1 pH en esta etapa era 3,2,
Se afiadieron 93 ml de aluminato sddico cdustico (8,2% A1203f
¥y 19,0% Na20) a veloeidad de 6,2 ml por miguto, y luego se
mezcld durante 45 minutos. EL pH en esta etapa era 8,0.
El pigmento de didxido de titanio tratado se recuperd
por filtracidén. ILa torta de filtracidn se lavé dos veces
con zgua destilada, se volvid a suspender en z2gua destila-
da, se volvid a filtrar, y se lavé de nuevo dos veces. Al
pigmento se afiadid trietanolamina (0,4% en base al peso de
pigmento), se secd durante 16 horas a 1052C, y luego se mo

de vapor de agua de 203 mm.

Ejemglé 5

Una muestra de 2156 gramos de pigmento a base de T102

rutilo "de sulfato", molido en seco, se suspendid en 2355 ml
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de agua destilada. Se aﬁadieroﬁ a la suspensidn 323 ml de
solucidn de silicato sddico (10% 8i0, y 3,18% Nazo) y 5140
ml de arena de Ottawa. La suspensién se molid con arena
durante 60 minutos en un recipiente de 203 mm de didmetro
con discos de 102 x 127 mm de didmetro (separacidn 38 mm)
a 1890 rpm. La arena se separd del pigmento pasando la sug
pensidn sucesivemente a través de un tamiz de 149 micras
de abertura, y luego de 44 micras. '

La suspensién exenta de arena se diluyé a 4,54 litros
a 220 g/1 de T102 con agua destilada, se agité para asegu~
rar una mezcla eficaz durante las subsiguientes adiciones
de reactivos, y se-.calentd a 459C. EL pH en esta etapa er:

9, 6.

L

Se afindieron 298 ml de unag solucidn 4cida de sulfato
de gluminio, ortosulfato de zirconio y sulfato de titanilo
(7,4%‘A1203, 3,7% 2r0, y 5y 5% Tioz).a velocidad de 14,9 ml
por minuto. :La suspensidn se mezeld durante 10 minutos y
el pH en esta etapa era 1,3.

El pH de la suspensidn se cambid en 10 minutos a pH
8,0, con hidrdxido sédico 2,75M, y se mezcld durante 5 mi- |
nutos. Se afiadieron 150 ml de .solucidn de silieato sddico
(lo% 3102 y 3,18% Naéo) a velocidad de 15 ml por minuto, y
se mezcld durante 10 minutos. El pH en esta etapa era §,6.

Se afiadieron 54 ml de solucidén de sulfato de aluminio
(9, 3% A1203) a velocidad de 11 ml por minuto, y la suspen-
8idén se mezcld durante 10 minutos. EL pH al final de esta
etapa era 4,1. ’ _

Se afiadieron 85 ml de aluminato sddico cdustico (8,2%
A1203 y 19,44 Na20) a velocidad de 7 ml por minuto, y la

suspensidn se mezclé durante otros 40 minutos,
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El pH al final de esta etapa era 8,0. El pigménto
de didxido de titanio tratado se separd de la suspensidn
por filtracidn, se lavd dos veces con agua destilada, se
volvid a suspendér en ague destilada, se volvid a filtrer
y se lavé dos veces, y luego se le afiadid trietanolamina
(0,4% en base al Tioz), vy se seed durante 16 horas a 1052C|
El pigmento seco se molié con energfa hidrdulica, en wn
micronizador de vapor de sgua, de laboratorio, de 203 mm,

El pigmento asi obtenido en los ejemplos 2, 3, 4 ¥y &
se incorpord en una pinturs para tratamiento en horno, ba-
sada en un sistema de resina acrilica termopldstica con
una proyofcidn de pigmentosaglutinante de 0,5:1. Se pre-
pararon paneles de acero inoxidable revestidos, se trata-
ron en horno a 1202C durante 30 minutosrj se ensayaron en
un medidor de intemperie Marr pera determinar su duracidn,
expresada como lectura de brillo (B) v élasificacidn de
pulverizacidn (P).

Los resuliados se comparan con los de un testigo que
¢s unea pintura similar que @ontiene wn pigmento que tiene
propiedades aceptables, y éﬁe tiene un revestimienfo de
éxido de titanio hidratado (1% en peso como 150,), eldmina
hidratada (2,5% A1203 en peso) y sflice hidratada (1,5%
510,).

El pigmento se incorpord también en una pintura para
tratamiento en horno basada en una resina acrilica termo-
endurecible con una proporcidn pigmento:aglutinante de
1,0:1,0. Se prepararon paneles de acero inoxidable, se
fraxa;on'en horno a 1202C durénte 30 minutos, y se ensaya~
ron en un medidor de intemperie Marr, y se midid la duracid

Tos resultados se comparan con los de un testigo que
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es wna pintura similar que contiene un pigmento que tiene
propiedades aceptables y que tiene un revestimiento de dxi
do de titanio hidratado (1% en peso Tioa), alimina hidrata
da (2,5% 1,0, en peso) y sflice hidratade (1,5% $i0,).
Tembidn se ensayaron los pigmentos para determinar su
brillo y color tras tratamiento en horno, después de cocer
a diferentes temperaturas en un sistema de tratamiento en
horno slquidico/urea-formaldehido, y se compararon con los
obtenidos usando wn pigmento de didxido de titanio revesti

do de alvmina (6% como A1203) y1a2% Ti0,.
Los resultados se muestren en las tablas siguientes.

TABLA 4

Dyracidn en resina serflica fermopléstica tres tiempo (horgs)

Bjemplo | Ensayo | Inieial | 250 | 500 |750 | 1000 | 1250
2 B 92 871 19| 7| 67| 56
P 10 10| 10 | 10 9 9
3 B 91 81| 70 | 61 59 49
P 10 |10 10 10 9 9
4 B 90 81| 58 | 52| 47| 33
' P 10 10| 10 | 10 9 9
5 B 92 | 83| 72| 67| 62| 50
P 10 10 | 10 | 10 9 9
Testigo B 86 84 | 45 | 34
P 10 10|10 9 6
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TABLA 5

Duracidn en resinas acrilicas termoendurecibles tras tiempo

(horas)

Ejemplo | Ensayo |Inieial | 250 [500 750 [1000 1250
2 B 86 | 85{176| 56| 27| 11

P 10 10] 10 9 9 9

3 B 91 - 86| 79 64 32 11

P 10 . ‘101 10 9 9 9

4 B 80 | 85| 63| 39| 19 9

P 10 10{ 10} 9 8 8

5 B 86 | 82(56| 42| 19| 7

' P 10 - 10} 10 9 T

» Testigo B 88 ; T4| 46 | 20 4
P 10 | 1010 6] 6| s
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TABLA 6
Brillo “tras trata- Color tras tratamiento
miento en hormo ., en horno
Prbgrama Programa | Antes de ex
hormal | de sobre |posicidn a Tras UV
| [Ejemplo 1200 coceidn uv (1 hora)
180¢ -
76’0 18’0 - ) -
78,5 19,5 | #* a+: | inclasificable
4 2 mente bueno
4 T4,0 17,0 -l-l a +l inclasificable
4 2 mente bueno
"5 77,0 22,5 | % a +* 2 asd
4 2 4 2
flestigo 67,0 16,5 normal normal

1
4

= a +& = resultados mejorados

2

REIVINDIC ACIONES

Los puntos de invencidn propia ¥y nueva que se presen-
tan pars que sgean objeto de esta solicitud de Patente de
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Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son 1los que se reco-
gen en las reivindicaciones siguientes:

18.- Procedimiento para tratar pigmento de didxido de
titanio, que comprende formar wna dispersidén acuosa de did
xido de titanio para pigmento que contiene u primer com-
puesto de silieio soluble en agua, en cqntldad de 1 a 2% en

peso expresado como Si0 anadlr a la dispersidn wn primer

’
compuesto deido de alum§n1o»soluble en agua, en cantidad de
1,5 a 2,5% en peso expresadd como A1203, un compuesto dcido
de zZirconio soluble en agua, en cantided de 0,5 a 1,5% en
peso expresado como Zr0,, yvyn compuesto 4cido de titanio
soluble en agua, en'cantidaé;de 1,0 a 2,0% en peso expresa
do como 'Ti0Q,, cambiar el pH ﬁe la dispersién a wn valor cox
prendido entre 7,5 ¥y 8,5, ¥y %ﬂadir luego a la dispersién
un segundo compuesto de sili%io soluble en agua, en canti-
dad de 1 a 2% en. peso expreéado como Sioz, un segundo com-
puesto deido de aluminio soluble en agua, en cantidad de 1
a 2% en peso expresado como %1203, ¥y un compuesto alealino
de aluminio soluble en agua, en cantidad de 0 a 1,5% en pe
g0 expresado como A12 37 estando basaedos todos los tontos '
por ciento en peso en el peso de Ti02 del pigmento, y recu-
perar el pigmento asi tratado.

‘28.- Procedimiento segin la reivindicacién 12, donde
la dispersidn acuosa de diéxido de titanio para pismento se
forma a partir de didxido de titanio ealecinado.

38,- Procedimiento segin la reivindieacidén 12 ¢ 28,

tenido de Ti0, en forma de rutilo.
48.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 18, 28 § 32

donde el didxido de titanio contiene de 0,1 a 0,5% en peso
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de A1203 basado en e; peso de Tidz.
58,~ Procedimiento segin cualguiera de las reivindica
ciones precedentes, donde la dispersidn acuosa de didxido
de titanio pera pigmento que contiene el compuesto de sili
cio soluble en agua se muele en himedo.

68.,~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica
ciones precedentes, donde la centidad del primer compuesto
dcido de sluminio soluble en agua es de 1,8 a 2,2% en peso,
expresado como A1203. '

T8.- Procedimiento segin cualquiera de las reivindica
ciones precedentes, donde la cantidad del compuesto dcido
de zirconio soluble.en agua es de 0,8 a 1,2% en peso, expre|
sado como Zr02.

84.- Procedimiento semin cualquiera de las reivindica
ciones precedentes, donde la cantidad de comypuesto dcido de
titenio soluble en agua es de 1,2 a 1,6% en peso, expresado

~

como Tioz. _

98,- Procedimiento segin cualquiera de las reivindies
ciones precedentes, donde los compuestcs dcidos de zluminio,
titanio y zirconio solubles en agua se afiaden a la disper-—
sidn acuoss en forma de wmsolucidn acuosa mixta.

108,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 92, donde
ls sQlucidn acuosa mixta contiene sulfato de aluminio, sul-

fato de titanilo y sulfato de zireonio, y tiene un pH de 0,7

118.- Procedimiento segin cuslouiera de las reivindica
ciones precedentes, donde el pH de la dispersidn acuwosa se
cambia a un valor comprendido entre 7,5 y 8,5 por adicidn

de un dleceli.
12¢,- Procedimiento segin cualquiera de las reivindies
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ciones precedentes, donde la centidad del segundo compuesto
de silicio soluble en agua es de 1,4 a 1,6% en neso, expre-
sado como SiO |

138, Procedlmlento segin cualquiera de las reivindica
ciones precedentes, donde la cantidad del segundo compuesto
de aluminio soluble en agua es de 1,2 a 1,7% en peso, expre
sado como A1203 ' -

148.~ Procedimiento segin cuslquiera de las reivindica
ciones precedentes, donde el compuesto alcalino de aluminio
soluble en agua se afiade & la dispersidn acuosa en cantidad
de 0,7 a 1,2% en peso, expresado como a,0 3
158,- Procedimiento segﬁn cualquiera de las reivindica
ciones precedentes, donde 1a.d18per516n acuosa, tras la adi
cidn del compuesto alcalino ée aluminio soluble en agua, se
filtra para recuperar el plg@ento de didxido de titanio tra
tado. ) 4 '
l68,- Procedlmlento segﬁn cualquiera de las reivindica
ciones precedentes, donde el dldxldo de titanio tratado re-
cuperado se muele en wm mollno eon energia hidriulica.
178.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 162, donde
el pigmento se trata con una amina, alcanolamina 0 poliol du
rante lz molienda.

+188,~ "PROCEDIMIENTO PARA TRATAR PIGMENTO DE DIOXIDO
D TITANIO.

Tzl y como se ha deserito en la Memoria gue wntecede,

y para los fines que se han especificado.
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Esta Memoriz consta de veinticinco hojas escritas a

ndguina por uns.sola cara.
Madridy g7 L1976
P. A

Al ber'o POy,
Por Poder,
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