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' llegan a asociarse con el pigmento cierto nimero de 6xidos hidrata-

Hoja nam. 2 ) 12076 .

Esta invencién se refiere a un procedimiento de tratamien
to de un pigmento, y particularmente al: tratamiento de pigmentos
de di6xido de titanio.

Segin la presente infencién, un procedimiento de trata~
miento de diéxido de titanio comprende forxrmar una dispersién acuo-
sa de didxido de titanio que contiene como dispersante de 0,1% &
0,3% en pesd de monoisopropanolamina, un fosfato soluble en agua
en una cantidad de desde 0,05% a 0,5% en peso, expresado como P205;
o una mezcla de ellos, 0 un silicato seluble en agua en una canti-
dad de 0,1% a 0,5% en peso, expresado como Si0p, usado sélo o jun;
tamente con la monoisopropanolamina y/o el fosfato, afladir a la dig-
persién acuosa un fosfato soluble en agua en una cantidad de 0,05%
a 1,0% en peso expresado como P05 cuando el agente dispersante no
es Unicamente un fosfato, un compuesto 4cido de zirconio hidroliza-
ble y soluble en agua, en una cantidad de desde 0,26 a 2,9% en pe-
so expresado como Zr0p, un compuesto &cido de aluminio hidrolizablé
¥y soluble en agua, en una cantidad de desde 0,2 a 2,%% en peso,
expresado como A1203, un compuesto de silicio soluble en agua en
una cantidad de desde 0 a 1% en peso, expresado como 8i05y ¥y un com-

puesto alcalino de aluminio hidrolizable y soluble en agua, en una

tar el pH de la dispersidn, si es necesario,.a un valor de desde
6,5 a 8,5 antes de recuperar el pigmento tratado de la dispersién,
estando todos los tantos vnor ciento en peso basados en el peso de
didxido de titanio en la dispersién acuosa.

La presente invencidén proporciona un procedimiento para
el tratamiento de pigmento de diéxido de titanio, de tal modo que
dos de metales o un fosfato, de modo que, cuando se incorpora en

una pintura, el pigmento tiene una actividad fotoquimica reducida.
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El pigmento de diéxido de titanio que ha de tratarse por
el procedimiento de la presente invencién puede ser un pigmento
preparado vor el conocido procedimiento del "sulfato", o un pigmen—
to pirogénico preparado por oxidacién de un halogenuro de titanio
en fase vapor, por'ej. el llamado procedimiento del “"eloruro', Pre-
feriblemente, sin embargo, el pigmento es uno de didxido de titanio
calcinado y preparade por el procedimiento del "sulfato", que im-
plica el tratamiento de una mena titanf{fera con fLecido sulfdrico con
centrado para producir una torte de digestidn, que después se di-
suelve en agua y dcido dilufdo anbtes de la hidrélisis de la disolu=
cibn de sulfato de titanilo, para precipitar el didxido de titdnio
en una forma hidratada, La caleinacién del dibxido de titanio hi-
dratado produce el diéxido de titanio pigmentario, en la forma ana-
tasa o rutile, segin el método particular de realizacidn del proce-]
diniento del "sulfato". Preferiblemente, el didxido de titanio que
ha de tratarse por el procedimiento de la invencidn es didéxido de
titanio rutilo que contiene al menos 95 % en peso de su contenido
en Ti0o en forma de rutilo, y no en la forma de anatasa.

La forma mis preferida de didxido de titanio a tratar por
el procedimiento de la presente invencién contiene de 0,1% a 0,5
en veso de A1203, basado en el peso de Ti0p. Esta aldmina se forma)
durante el proceso de caleinacidn, o se incorpora durante el proce~
gso de oxidacién en fase vapor, por adicién de un compuesto de alu=-
minio antes de la calcinacién u oxidacién de un halogenuro de ti-
tinio., El sulfato de aluminio es un aditivo tipico para el didxiw
do de titanio hidratado yue hey que cdleinar durante el proceso del
"sulfais"; ¥y el cloruro de aluminio es un aditivo tipico para el
reactor de oxidacidn en fabe vapor en el proceso de "cloruxo'.

Particularmente cuando el pigmento de diéxido de titanio

a tratar se forma durante el proceso del "sulfato", la descarga dcl
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calcinador se multura por un procedimiento de molturacidén en seco
antcs del tratamiento seglin el método de la precente invencidn, efe
tuéndose la molturacién cor medio de un molino circular o de rodi-
llos o0 un molino de martillos, por ejemplo.

Bl pigmento de diéxido de titanio que ha de tratarse por
¢l procedimicnto de la invencidn se transforma primero en una dis-
persifn acuosa mezclando el pigmento con agua en prcsencia de un
arente dispersante. Ll agente dispersante es monoisopropanolamina
en una cantidad de desde 0,1% a 0,3% en peso con relacién al dixi-
do de titanio, un fosfato soluble en agua en unz cantidad de 0,050
a 0,5 en peso, expresado como P205, o una mezcla de la monoisopro-
panolamina y el fosfato soluble en agua, o el agcnte dispersante
puede ser un silicato soluble en agua en una cantidad de desde 0, 1%

a 0,5% en peso expresado como 8i0p, usado sélo o junitamente con la

en agua es una sal soluble en agua de 4cido fosférico, y éon par-

ticularmente Utiles los dihidrogenofosfatos de metales alcalinos,

tales como el dihidrogenofosfato de sodio. Un fosfato alternative
puede ser un fosfato polimero de metal alcalino, tal como hexame-

tafosfato de sodio. Tl silicato soluble en ague es usualmente un

silicato de metal alcalino, preferiblemente silicato de sodio.

A la dispersién acuosa formada de dibéxido de titanio que
contiene ¢l agente dispcrsante se le afiaden después cicrto ndmero
de compuestos diferentcs solubles en sgua, e inicialmente, si el
agenteVdispersante empleado no es Unicamente un fosfato, se aflade
un fosfato soluble en agua, en una cantidad de desde 0,5% a 1% en
peso, exﬁresade como P205, con respecto al peso TiOg. Los fosfa-
tos solubles en agua tipicos que pueden afiadirse en esta fase son
aquellos que pueden afladirse inicialmente como agente dispersante,

A la dispersibn acuosa de didxido de titanio se le afiade

5

monoisopropanolamina y/o el fosfato. Usualmente, el fosfato soluble
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una cantidad de desde 0,2% a 2,5% en peso, expresado como %r0,, con
respecto al peso de Ti0ys Son ejemplos tipicos de com,uestos de
zirconio adecuados las sales de zirconio hidrolizables, tales como
el sulfato de zirc;nio ¢ el cloruro de zirconio. Preferiblemcnte,
la cantidad del comnuesto 4cido de zirconio hidrolizable y soluble
en agua afiadido es desde 0,25 a 0,75% en peso, expresado como Zr04,
con respecto al Ti0s.

También se afiade a la dispersién acuosa un corpuesto fcie
do de aluminio hidrolizable y soluble en agua, y la cantidad de com-
puesto afiadida es desde 0,2 a 2,5 en peso, expresada co.o A1,05,
con respecto al peso de TiOz. Son compuestos feidos de aluminio
tinicos que pueden emplearse el sulfato de aluminio, el eloruro de
aluminio o el nitrato de aluminio, pero usualmente el sulfato de
aluminio constituye la fuente de la alumins que se deposita poste-
riormente. Preferiblemente, la cantidad afiadida del compuesto Hci-
do de aluminio es desde 0,5% a 1,5% en peso, expresado como A1205
vy con respecto al peso de Tilps Si se desea, el compuento fcido
de aluminio puede afiadirse a la dispersién acuoca en forma de una
disoluecidn acuosa mixta de sulfato de zireonio y sulfato de alwni-
nio, qum contiene cantidades de sulfato de zireconio y sulfato de
aluminio en las prororcionecs requevidas.

Usualmente, tras la adicidén del compuesto decido a la dis-
persidén acuosa, se deja qua ésta alcance la hrmogeneidad antes de
la adlieidn de un nuevo reactivo,

Opcionalmentc, puede ailadirse a la dispersidn scuosa un
silicato soluble en aguz antes de la adicién del comvuesto alealino
d¢ aluminio soluble en agué. Puede afiadirge una cantidad de sili-
cato de hacta 199 en peso, expresado como 5i0y, y con respccto al

Tioeo
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Finalmente, se afiade a la dispersién acuosa de didxido de
titanio un compuesto alcalino de aluminio, hidrolizable y éoluble
en agua, en una cantidad de desde 0,5% a 2,5% en peso expresado co-
o A1203, con respecto al peso de Ti0p. Preferiblemente, la canti-
dad del commuesto alcalino de aluminio afiadido es desde 1,0/% a 1,5%
en peso, cxprosado como A1203, con relacidn al peso de Ti0y. El co
puesto alcalino de aluminio que se afiade es, adecuadamente, un alu~
minato de metal alcalino, fal como aluminato de sodio.
Corrientenente, en el procedimiento de la presente inven=-
clén, los diversos reactivos afiadidos a la dispersibn acuosa de did+
xido de titanio se afiaden en forma de disoluciones acuosas o digo-
luciones mezeladas para facilitar una féeil incorporacidn del reac—
tivo en la dispersibén acuosa, pero si se desez puede afiadirse el
reactivo sélido.

Despubs de la adicién del compuesto alcalino de-aluminio,
usualmente se deja que la dispersidn acuosa alcance la homogeneidad
continuando al mismo tiempo la agitacidén, que se efectda en todo el
procedimiento de la invencidn, antes de ajustar el pH de la disper-
sidn, si es necesario, a un valor en el intervalo de 6,5 a 8,5, pa-
ra obtener el pigmento de diéxido de titanio tratado deseado que
tiene el pH adecuado para cualquier uso particular gue se desee.
T{vicamente, el pH de la dispersién acuosa puede ajustarse por adi-
cién a la dispersiln acuosa de un 4cido mineral o un 4lcali diluf-
dos, por ejemplo por adicién de dcido sulfirico, hidréxide de sodio
o carbonato de sodio diluidos. Si se desea, el pH de la dispersién
acuosa puede aumentarse afiadiendo una mezcla de aluminato de sodio
e hidrdxida de sodio, o afiadiendo primero esta mezcla para aumentar
el pH hasta un valor dec de;de 10 a 10,5, y después un 4cido mineral
o una sal 4cida de aluminio para reducir el pH hasta de 7 a 7,5,

Durante el mrocedimiento de la presente invencidn llegan
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a asociarse con el pigmento de didéxido de titanio ciexto mimexo de
6xidos hidratados, y se cree que las partfculas de diéxido de tita-
nio llegan a recubrirse de estos 6xidos hidratados, y aunque se crog
que sobre las part;culas de didxido de titanio se depositan un éxi~
do hidratado de silieio, un éxido hidratado de alwninio y un 6xido
hidratado de zirconio, Juntamente con un fosfain, puede sy nosible
que precipiten un silicato de aluminio y/o un silicato de zirconio
en asoclacidn con el pigmento.

Los pigmentos obtenidos por medio del procedimiento de la
vresente invencidn son Ytiles en la preparacidn de una amplia variet
dad de pinturas, y, cuando se usan pars ésto, particularmenle en
pinturas oleorresinosas, tienen una actividad fotogquimica rcducida,
es decir, tienen una mayor duracién, Las pinturas gue llevan incors
porados los pigmenios de la presente invencién tienen mayor brillo
vy opacidad,

La invencidén gse ilustra en los Ejemplos siguientes.

ihjemnlo 1

Una muestra de 2156 gramos de pigmento base de didxido de
titanio rutilo molido en seco, que contenf{a aproximadamente 0,1
de A1203, ¥ que h.bia sido preparado por el procedimiento dcl sul-
fato, se puso en suspensifn en 2426 ml. de agua destilada. 4 la suy
pencién se le afiadieron 154 ml de disolucidén de hexametafosfato de
sodio (7,080 de P205) en 5140 ml de arena de Ottawa. La suaspensién
se molturé durante 60 minutos en un recipiente de 20,% cm de didme-
tro con 4 discos de 12,7 cm (sevaracién 3,8 em) 2 1890 r.p.m. Da
arens se separS del pigmento hoeiendo pasar la suspensidn sucesiva~
Fente 2 trévés de un tamiz de 149 micras de abertura de malla y des-
oués uno de 44 micras de ab;rtura.

La suspensién exenta de arena, que contenfa 1 kilogramo

del didxido de titanio, se diluyé hasta 200 g/1 con agua destilada,
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se agité para asegurar un mezclado eficiente durante lac posterio-
res adiciones de reactivo, ¥y se calentd hasta 459, ELl pli al fi-
nal de esta etapa cra de 7,9. El pd de la suspensién se clevd a
11,0 por adiecién de 30 ml de hidsdxido de sodio 2,75 M. 3e aiiadie-
ron 119 ml de una disolucidn 4cida mixta de sulfato de z2luminio y
ortosulfato dec zirconio (8,445 de A1503 ¥ 4, T de Zx05), 4 una velo-
cidad de 5,99 ml por minuto, y se mezclaron durante 10 minutos. BL
Pl en enta etépa ere de 1,8,

Después se alianicron 189 ml de disoluecidn de aluminato
de sodio (9,0 de Alp0s y 19,4 de Nag0) a una velocidad de 6,3 ml
vor minuto, y cuando ce alcanzéd un pH de 10, sc afladicron simulté-
neamente, pero separadimente, 80 ml de 4cido sulfdrico 1,9 M, para
nantener el pH en el intervalo de 10 a 10,5. La suspensibn se mez-
¢1é durantc 45 minutos, y el pH al final de ecta etapa era de 10,2,
Bl ¢l de la suspensién sc redujo a 7,0 con &dcido sulfdrico 1,9 M
(£5 nl} durante 20 minutos, ¥ el pH se mantuvo durante 15 minutos
agitando al mismo tiemno,.

21 didxido de titanio tratado se recuperd por filtracidn,
La torta del filtro se lavé dos veces con L litro de agua destiladd
se puso de nuevo en suspensi’n en agua destilade, se filtrdé otra
vew ¥y se lavé de nuevo dos veces con 1 litro de agua destilada, El
pirmento se secd durante 16 horas a 105°C, y despuds se molturd
con enexgia hidriulica en un micronizador de aire de laboratorio,
ae 15;2 e de didmetro.

Tl pigmento se sometib o ensayo para determinar el brillg
dc¢ entufado, la opacidad y la duracifn, expresazdos mor el valor del
brillo (V2) v el fndice de caleado (CR). Lag propiedades del pig-
mento se couparan con las de diversos pigmentos comerciales de diléH
xido de #itanio qua ticnen la constitucién que sigues

“egtiro 1 - Un pigmento de diéxido de titanio del procedimiento
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"sulfato" recubierto con 1,3% de Si0j, 2,4 de Aly0z ¥ 1,0% de TiOo)
en peso con relacién al pigmento.

Testigo 2 =~ Un pigmento de Aiéxido de titanio del procedimiento
del "sulfato" recubierto con 3% de A1205 y 1,05 de Ti0s5e

Tegtigo 3 = Un pigmento de diéx;do de titanio del procedimiento
del "sulfato", recubierto con 2,5% de A1205 y 0,9% ge Ti0ge

Bl brillo de estufado se midié cociendo pinturas basadas
en un sistema de resina alquidica/de . urea-formaldehido a diferen-
tes temperaturas.

La opacidad se midié como la reflectancia, en un colorf-
metro Harrison, de una pelfcula de pintura de 22 micras de cspesor,
preparada a partir de una resina alquidica de aceite de soja con
exceso de aceite, a una concentracién en volumen de pigmento de 17,

La duracién se midié incorporando el pigmento en una pin-
tura basada en una resina algqufdica y preparando paneles recubier-
tog, Los paneles pintados se sometieron a ensayo en un aparato de
clima artificial (fadedmetro) Marr durante diversos tiempos.

Los repultados se muestran en las Tablas 1 y 2 siguientes|

TABLA 1
Ejemplo Brillo de estufado Opacidad
120¢C 180 %C
1 7545 29,0 516,6
Testigo 2 74,5 25,0
Testigo 3 511,5
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TABLA 2

Duracidn al cabo de un tiemno (horas)

Bjemplo Ensayo O 250 500 750 1000 1250 1500 1750

2000
1 GR 93 7% 57 36 20 15 11 13 1%

CR 10 9 9 9 9 8 8 8 6

Testigo 1 GR 97 67 46 27 16 13 8 - -
CR 10 9 9 9 9 8 8 7 8

Diemnlo 2

Una muestra de 2156 gramos de pigmento de base de diéxido
de titanio rutilo molido en seco, que contenfa aproximadamente 0,23
de Al203, que se habfa preparado por el procedimiento del sulfato,
se puso en suspensién en 2426 ml de agua destilada. A la suspehsidT

se le afladiewron 2,2 ml de monoisoprovanolamina y 5140 ml de arena

te de 20,3 cm de didmetro con 4 discos de 12,7 em ( separacién 3,8
cm) a 1890 re.p.m. La arena se separs del pigmento haciendo pasar
la suspensidén sucesivamente a través de un tamiz de 149 micras de
abertura de malla y después de 44 micras de abertura.

La suspensién exenta de arena, que contenfa 1000 gramos
de diéxido de titanio, se diluyé hasta 220 g/l con agua destilada %
y se agité para asegurar un mezclado eficaz. durante las posteriores
adiciones de reactivo, Se afiadieron 71 ml de disolucién de hexame-
tafosfato de sodio (7,0% de P205) 2 una velocidad de 7,1 ml pox mi=-
nuto, y la suspensién se calenté a 5090, Al final de esta ctapa el
pH era de 8,3. Se afladieron 163 ml de una disolucién 4cida mixta

de sulfato de aluminio y ortosulfato de zirconio (9,85 de A1203 Y

de Ottawa. La suspensidn se molid durante 60 minutos en un recipiemh~
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3,15 de ZrOz) a una veloeidad de 8,15 ml por minuto. Cuando el pll
d. la suspengién llegd a %,0, se afiadid disolucidn de hidréxido de
gsodio 2,75 M para mantener este pH, Se afiadieron 130 ml de disolu~
cién de aluminato de sodio (8,8 de Alp05 y 17,6 de Nas0) a una
velocidad de 3,25 ml por mizuto, Al final de esta etapa, el dl era
de 8,6, La suspensién se calenid a 609 y se mezeld durante 45 mi-
nutos. Bl pl al final de esta etapz era de 8,4,

Fl pigmento de didxido de titanlo se recuperd por filtras
cibn., La torta del filtro se lavd dos veces con 1 litro de agua
destilada, ,se puso de nuevo en suspensién en agua destilada, se i~
tré otra vez y se lavd de nuevo dos veces con 1 litro de agua des-
tileda, A la torta del filtro se le afiadid 0,4 de trimetilolpro-
peno, se secd durante 16 horas a 10520, y después se molturd cen
energia hidrdulica en un micronizador de vapor de 20,3% cm.

El pigmento se sometidé a ensayo como se ha descrito en
el Ejemplo 1, y los resultados se muestran en las tablas 3 y 4

sizuientes.

TABLA 3
Ejenplo Brillo de estufado Opacidad
12090 1802C
2 78,0 27,0 510,5
Testigo 2 75,0 30,5
Testigo 3 508,0
TABLA 4

Duracidn al cabo de un tiempo (horas)

Zjemplo  Ensayo O 250 500 750 1000 1250 1500 175

2 GR 100 69 62 54 40 30 20 1P

CR 10 9 9 9 8 6 7 b

Pestizo 1 GR 100 77 64 45 29 20 11 ¢
CR 10 9 9 9 9 9 6 g
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Fiemnlo 3

Una muestra de 2156 gramos de pigmento de base de dilxi-~
do de titanio rutilo molido en seco, que contenia aproximadamente
0,24 de A1203, que se habia preparado por el procedimiento del sul-
fato, se puso en suspensidén en 2426 ml de agua destilada, A la sus
pensibén se le afiadieron 64 ml de disolucién de silicato de sodio
(10,0% de Si0p, 3,18% de Nay0) y 5140 ml de arvena de Ottawa. La
suspensidn se molié durante 60 minutos en un recipiente de 20,3 cm
de difmetro con 4 discos de 12,7 cm ( separacién 3,8 cm) a 1890 r.
pems La arena se separé del pigmento haciendo pasar la suspensidn
sucesivamente a través de un tamiz de 149 micras de abertura de ma-
1la vy después a través de uno de 44 micras de abertura.

La suspensién exenta de arena que contenfa 1000 gramos
de didxido de titanio se diluyé hasta 220 g/1 con agua destilada y
e apitd, para asepurar un mezclado eficaz durante las adiciones
subsiguientes de reactivos. Se afladieron 71 ml de disolucién de
hexametafosfato de sodio (7,08 de P205) a una velocidad de 7,1 ml
por minuto, ¥y la suspensién se calents a 509C, Al final de esta
etapa el pH era de 8,5. Se afiadieron 177 ml de una disolucidén mixe
ta de sulfato de aluminio y ortosulfato de zirconio (8,4% de A1203
¥ 4525 de 72r0p) a una velocidad de 8,85 ml por minuto. Cuando el
pH de la suspensién llegé a %,0, se afiadié disclucidn de hidréxido
de sodio 2,75 M para mantener este pH. O8e affadieron 20 ml de diso~
lueién de silicato de sodio (10,0% de Si0p y 3%,18% de Nag0) a una
velocidad de 4 ml por minuto, y la suspensidn se mezcld durante §
minutos. Al final de esta etapa el pH era de 5,2. Se afladieron
110ml de disolucién de aluminato de sodio (7,0 de A1203 v 17,554

N

de Na20) a una velocidad de 3,67 ml por minuto., Bl pH al final de

esta ctapa era de 8,7. La suspensién se calentd a 609C y se mezcld

durante 45 minutos. Bl pi al final de esta etapa era de 8,5.
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Bl didxido de titanio tratado se recuperd por filtracién.r
La torta del filtro se lavé dos veces con 1 litro de agua destila~-
da, se puso de nuevo en suspensidén en agua destilada, se filtrd
otra vez y se lavé de nuevo dos veces con 1 litro de apua degtila-
da. Se afiadié a la torta del filtro 0,4% de trimetilolypropano, se
secé durante 16 horas a 1059, y después se molié con energfa hi-
dréulica en un micronizador de vapor de 20,3 cm,
Ejemnlo

Una muestra de 2156 gramos de pigmento de base de didxi-
do de titanio rutilo molido en seco, que contenia aproximadamcente
0,2 de A1203, que se habia preparado por el procedimiento del suld
fato, se puso en suspensién en 2426 ml de agua destilada. A la susH
pensidn se le afiadieron 64 ml de disolucidn de silicato de sodio
(10,0% de Si0,, 3,18% de Nag0) ¥ 5140 nl de arena de Ottawa. La
guspensidn se molid durante 60 minutos en un recipiente de 20,% cm
de didmetro con 4 discos de 12,7 em (3,8 cm de separacién) a 1890
r.p.n. La arena se séparé de la suspensién de pigmento por naso
sucesivo a través de un tamiz de abertura de malla de 149 micras
y de uno de abertura de malla de 44 micras.

La suspensién exenta de arena que contenfa 1000 gramos
de diéxido dc titanio se diluyé hasta 220 g/l con agua destilada ¥
se agité para asegurar un mezclado eficaz durante las posteriores
adiciones de reactivo, Se afiadieron 71 ml de disolucién de hexame-
tafesfato de sodio (7,00 de P205) a una velocidad de 7,1 ml por mi-
nuto, y la suspensién se calentd a 5020. Al final de esta etapa,
el pH era de 8,5. Se afladieron 174 ml de una disolucién mixta de
ortosulfafo de zirconio y sulfato de aluminio (12,7% de Zx0p y 5,8
de A1203), a una velocidad‘de 5,8 ml por minuto, Cuando el pi de
la suswensién ilegé a 3,0, ge afiadid disolucidén de hidréxido de so-

dio 2,75 I pars mantener este pH. Se afiadieron 100 ml de disolucié
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1 |de aluminato de sodio (7,0% de A1,03 ¥ 17,5% de Nay0) a una veloci~-
dad de 3,3 ml por minuto. El pH en esta etapa era de 8,5. La sus-
pensida se calent a 609C y se mezcld durante 45 minutos., EL pH
al final de esta etapa era de 8,4,
5 El diéxido de titanio tratado se recuperS por filtracidn.
La torta del filtxo se lavé dos vecés con aguﬁ destilada, 1 litro
en cada lavado, se puso de nuevo en suspensidén en agua destilada,
se filtrd otra vez y se lavé de nueve dos veces con 1 litro de agugy
destilada. Se afiadid a la torta del filtro 0,4% de trimetilolpro~
10 | pano, se sec§ durante 16 horas a 1059C, y después se molid con enexy
gla hidréﬁlica en un micronizador de vapor de 20,3 cm,

Los pigmentos obtenidos en los Ejemplos 3 ¥y 4 se sometiew
ron & ensayo como se ha descrito.en el Ejemplo 1, y los resiltados

se indican en las Tablas 5 y 6 que siguen.

15 TABLA &
Ejemplo Brillo de estufado Opacidad
120C 180 9C
3 67,5 21,0 512,0
4 72,0 20,0 514,5
Testigo 2 12,5 28,0
20 Testigo 3 516,0
TABLA 6

Duracidn al cabo de un tiempo (horas)

Ejemplo Ensayo 0 250 500 750 1000 1250

3 GR 95 68 66 53 58 24

25 ) CR - - 9 9 9 9
4 GR 87 T2 58 48 39 27

" CR - - 9 9 9 9

Testigo 1 GR 94 68 62 50 27 12

CRr - - 9 9 9 9

30
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Una muestra de 1500 gramos de diéxido de titanio rutilo
del procedimiento del "eloruro", que contenfa aproximadmmente 1,6
de Alg03, se puso en suspensidén en agua a 400 g/l. Se afladieron
15 ml de disoluciéﬁ de hexametafosfato de sodio (7,05 de P205) y
el pil se ajustéd a 9,0 con hidréxido de sodio 2,75 M. La suspensidn
se agité durante 16 horas y después se tamizd hecidndola pasar o
través de un tamiz de 44 micras de aberiura de malla. La suspen-
sién tamizada seleccionada que contenfa 1200 gramos de diéxido- de
titanio se diluyé-hasta 220 g/l. La suspensién dilufda se calenté
a 509 y se agité para aegurar un mezcleado eficaz durante las adi-
cilones posteriores de reactivo. El ypH al final de esta etapa era

de 8,0,

Se afiadieron 77 ml de disolucidn de hexumetafos{ato de

1

sodio (7,05 de Py05) o una velocidad de 2,9 nl por minuto, ¥ la sug
vensidn se mezcld durante 5 minutos, El pH era de 8,7 al final de
esta etapa. Se afladieron 2%9 ml de una disolucién dcida mixta de
sulfato de aluminio y ortosulfato de zirconio (8,3% de A1203 v 4,15
de 2r0s) a una velooidad'de 11,95 ml por minuto, y ecuando se alcan-
z8 un pll de 3 se afiadieron simulténeamente, pero separadamente, 250
ml de disolucién de hidrdxido de sodio 2,75 M, para mantener el pli
en el intervalo de 2,8 a 3,2, La suspensidén se¢ mezclé durante cin<
c¢o minutos, y el pll en esta etapa era de 3,l. Se afiadicron 170 ml
de disolucidén chusticz de aluminato de sodio (9,0% de A1505 y 19,0%
de HaQO) a una velocidad de 5,66 ml por minuto, El pHl al final de
esta etapa era de 8,7. La suspensién se calenté a 60 y se mezcld
durante 45 minutos. El pH al final de esta etapa era de &,5.

Bl aiéxido de titanio tratado se recuverd por filtracidn,.
La toxta del filtro se lavé dos veces con 1 litro de agua destilads,

se -uso de nucvo en cuspensidn en agua destilada, se filt»6 otra veL
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y se secS durante 16 horas a 10520, y después se molif con cnergfa
hidrdulics en un micronizador de vapoxr de 20,3 cm, de difmetro.
Ejemnlo 6

Una muestra de 1500 gramos de didxido de titanio rutilo
del procedimiento del "clorure", que contenfa aproximadamente 1,6
de A1205, se puso en suspensién en agua a 400 g/l. Se afiadieron 15
nl de disolucién de hexamctafosfato de sodio (7,0% de Po05) y el pH
se ajustd a 9,0 con disolucibén de hidréxido de sodio 2,75 M. La sus
pensién se agité durante 16 horas y despubs se clarificé por paso
a través de un tamiz de 44 micras de abertura de malla, La suspen-
sidn tamizada seleccionada que contenfa 1200 gramos de didxido de
titanio se diluyé hasta 220 g/l. La suspensién dilufda se calenté
a 502 y se agitd vara asegurar un mezeclado eficaz durante la pos—
terior adicién de reactivo. El pH al final de esta etapa era de 8,9
Se ailadieron 77 ml de disolucidén de hexametafosfato de sodio.(Y,O%
de P305) a una velocidad de 2,9 ml por minuto. Se afiadieron 82 ml
de una disolucidn 4cida mixta de sulfato de aluminio y ortosulfato
de zirconio (7,5% de Alp03 y 7,%% de Z2x0p), a una velocidad de 4,1
ml por minuto, y después se mezcldé durante 10 minutos. E1 pH al fi
nal de esta etapa era de 1,8, Se afiadieron 201 ml de disolucidn
cfustica de aluminato de sodio (9,0% de Alp03 y 19,08 de Nay0) a
una velocidad de 10 ml por minuto. La temperatura se aumentd hasta
602C y la suspensidn se agité durante 10 minutos. Al final de es-
ta etapa el pH era de 10,8. El pH de la suspensidén se redujo a 7,0
con &cido sulfdrice al 10 durante 15 minutos, y se mantuvo a este
pli durante 30 minutos.

El didxido de titgnio tratado se recuperd por filtracibn.
La torta del filtro se lavé dos veces con 1 litro de agua dedtilada
se puso de nuevo en susnensidn en apua destilada, se filtvé otra ve

v se lavé dos veces con 1 litro de agua destilada, se secd durante

4
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16 horas a 1052C, y después se molid con energf: hidrdulica en un
micronizador de vapor de 20,3 cm.
Biemplo 7

Una muestra de 1500 gramos de pigmento de base de didxido
de titanio rutilo delprocedimiento del "cloruro" se puso en suspen-
sién en %385 ml de agua destilada., EL pH de la suspensidn se ajus~
t6 a 9 con disolucién de hidréxido de sodio 2,75 M, y se afiadivron
15 ml de disolucién de hexametafosfato de sodio (7,0% de P205). La,
suspengidn se agité durante 16 horas y después se tamizd haciéndola
pagar o través de un tamiz de 44 micras de abertura de mallz, La
suspensidn tamizada seleccionada que contenfa 1200 gramos de diéxi-
do de titanio se diluyé hasta 220 g/l con egua destilada, se agitd
pera asegurar un mezclado eficaz durante las posteriores adiciones
de reactivo, y se calenté a 509C, El pH en esta etapa era de §,9.

Se afiadieron 77 ml de disclucién de hexamctafosfato de
sodio (7,0% de Po05) a una velocidad de 2,6 ml por minuto, y se mezf
claron durante 10 minutos. X1 pll en esta etapa 'ora de 9,1. e alig-
dieron 164 ml de una disolucién 4cida mixta de sulfato de aluminio

y ortosulfato de zirconio (7,3% de A1203 v 7,% de ZrOz) a una velos

esta ctapa era de 1,0, Se afiadieron 201 ml de disoluekdn chustica
de aluminato de sodio (8,95% de A1503 § 18,%% de Nas0) a una veloeci-
dad de 10 ml por minmto, la temperatura se elevé hasta 602C y se
agité durante 15 minutos, ELl pH al final de esta etapa ern de T,7.
Bl didxido de titanio tratado se recuperd por filtracidn.
La torta del filtro se lavd dos veces con agua destiladz, se pusgo
otra vez en suspensién en agua destilada, se filtré de nucvo ¥y se
lavé otra vez dos veces con‘agua destilada. OSe afladieron o la tor-
ta del filtro 7;3 ml de una disolucidn acuocsa de trimetilolprogano

(665 de T.M.P,), se secd durante 16 horas a 1052C, y después sc mo-
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1ié con energfa hidrfulica en un micronizador de vapor de 20,% cm.

Los pigmentos obtenidos en los Bjemplos 5y 6 y T se some-
tieron a ensayo como se ha descrito en el Ejemplo 1, ¥y los resultar
dos se muestran en las Tablas 7 y 8 que siguen. Se usé un Céntrol
4 adicional, que e&a un pigmento del proceso del "cloruro" recubie;
to con 0,5% de P05, 4,0% de A1503 y 2,0% de Si0p en peso, con re~

lacién al peso de pigmento.

TABLA
Bjemplo Brillo de estufado Opacidad
1202C 1802C
5 75,0 17,0 517,0
6 71,0 12,0 513,5
7 76,0 19,0 213,5
Testigo 4 73,0 7,0 507,0
Testigo 3 51345
TABLA 8

Duracidn 2l cabo de un tiempo (horas)

Ejemplo Bnsayo O 250 500 750 1000 1250 1500 3
5 GR 82 57 57 38 27 15 10
CR 10 9 9 9 9 7 6
6 GR 79 69 60 38 25 15 11
CR 10 9 9 9 9 6 5
1 GR 76 6T 57 40 26 16 13
CR 10 9 9 9 9 8 6
Testigo 1 GR 79 73 62 28 19 10 i
CR 10 9 9 9 9 6 5
Testigo 4 GR 82 50 5% 19 11 4 A
> 3

CR 10 9 9 9 8




10

15

20

25

30

sar el didxzido de titanio en agua en presencia de un disper-

‘dispersidn acuvosa asl fomada un fosfato goluble en agua en

“luna cantidad de 0,05% a 1% en peso, cxpresade como P?OS' cuan

Hajn nam, 19 27077

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propid y nueva gue se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafla, por ViINTE afios, son los que s2 roco-
gen en las reivindiceociones siduientes:

18,~ Un procedimiento vara la fabricacidn de
piomento de dAidxido de titanio, que comprende las operaciones
de (1) preparar didxido de titanio por el proccso del sulfato
o por la oxidacién en fase de vapor de tetracloruro de tita-

nio, (2) tomar el didxido de titenio as{ obtenido en forma Ge

la. descarga del calcinador o la descarga del reactor y dispey

sante que es de 0,1% a 0,3% cn peso de monoisopropanolamina,
un ‘fosfato soluble‘cn agua en una cantidad de 0,05% en peso,
expfesado como PZOS' o una mezcla de los misnos, o un silico-
to soluble en agua en una cantidad ¢e 0,1% a 0,5% en peso, X

presado como 3102, o una mezcla de los mismos (3) afladir a 1l

do el agente dispersante no es Gnicamente un fosfato, (4) afig
dir a la dispersidén wn compucsto dcido de zirconlo hidroliza-

Ble v soluble en agua en una canticdad de 0,24 a 2,5Y% en pesgo,

expresado coino 2r0,, un compueato dcido de aluninio hifiroli-~

2
zable y soluble en agua en una cantidad de 0,2% a 2,5% en pe-

80, expresado como Alzoaf un conpuesto de silicio soluble an
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agua en una cantidad de 0% a 1% en neso, expresado como
SiOZ, Yy un compuesto alcalino de aluminio hidrolizable y so-
luble en agua en una cantidad de 0,5% a 2,5% en DPESO,; EXDIE~
sado como Al,O0,, (5) ajustar el pH de la dispersidén, si es

necesario,  a un valor de 5,6 a €,5, y (6) recuperar el pig~

mento tratado a partir de la dispersidn, basindose todos los

porcentajes en peso en.el peso de diéxido de titanio en la
dispersidén acuosa.

2 .~ Un procedimiento segln la reivindicacidn
12, en el que el didxido de tlta 1io a tratar es un didxido
de titanio calcinado,

32,. Un procedimiento segin la reivindicacién
12, en el que el didxido de titanio a tratar es un didxido
de titanio pirogénico.

2,- Un procedimiento segidn las reivindicacio
nes 22 6 32, en el gue ¢l didxido de titanio a tratar contie
ne de 0,1% a 0,5% en peso de A1203, con respecto al peso de
Tio,.

2,~ Un proccdimiento segin cualquicra de lgs
reivindicaciones anteriores, =2n el que el didxido de titanio
es difxido de titanio rutilo que contiene al menos 95% en pe;
so de su contenicdo de T;O en la forma de rutilo.
68.~ Un nrocadimiento segin cualguiera de las
reivindicaciones antcriores, en el que el fosfato soluble en

agua es una sal soluble en agua de Jcido fosfdrico,

78,-~ Un procedimiento segdn la reivindicacidn

6%, en el gue el fogfate es un dihidrogenofosfato de metal

alcalire,
R

82,~ Un procedimiento segln cualquiera de las

reivindicacionss 12 a 58, on el que 2l fosfeto solublc on
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agua es un fosfato polimero,
2, Un procedimiento segin la reivindicacién
82, en el que el fosfato es hexamctafosfato de sodio,

102,- Un procedimiento segin cuwalquiera e las

zirconio hidrolizable y soluble en agua @s una sal de zixco-
nio. v
1138,~ Un procedimiento segdin cualquiera de las
reivindicdciones anteriores, en el que el compuesto &cido hi-
drolizable soluble en agua se affade en vna cantidad equivalen
te a 0,25% a 0,75% cn peso de Zroz.
128.~ Un procedimiento segln cualquiera de las
reivindicacicnes anteriores, en cl que el compuesto dcido Qe
aluminio hidrolizable y soluble en agva se aflade en una can-
tidad de desde C,5% en peso a 1,5% en peso expresado como
A1203.
132 ,~ Un procedimiento segdn la reivindicacidn)
128, en el que el compuesto Acido de aluminio es sulfato de
aluninio,
| " 148,~ Un procedimiento sectn cualguiera de las
vindicaciones antaeriores, en el gue se afladen compuestos
4cidos de zirconio y de aluminio a la dispersién acuosa, en
forma de disolucidr acuosa rnixta.
152,~ Un procedimiento segln cualquiera d= las

reivindicaciones anteriores, cn el gue el compruesto alcalino

jal}
o}

aluminio hidrolizable y soluble en agua se aflade a la dise
persidn acuosa en una cantidad de desde 1,0% a 1,5% en poso,

exnresado como A1203.
162.- Un procedimiento seqdn la reivindicacidn

158, en el que el compucsto zlcalino de aluwinio es un alumi-
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nato de metal alcalino;
' 172,~ UM PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACIUN DE
PIGMENTO DE DIOXIDO DE TITANIO. |

Tal y como se ha descrito en la Hemoria que
antecede y con los fines guc se han especificado.

Esta i“emoria consta de veintidos hojas escri-

tas a miquina por una sola cara. :

t ' 1ADRID, 29, JUL1977

D.A, Fernando de Elzab
Por, .
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