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EXPOSICION DEL INVENTO,=
Los pigmentos nacarados brillan como las perlas

y/o presentan efectos iridiscentes cuando transmiten o rg
flejan la luz. Como es bien sabido en arte, las caracterig
ticas de tales pigmentos del fendmeno éptico de interferen
cla descerito & fondo, por ejemplo, en "las propledades de
los plguentos nacarados", Greenstein and Milier, DocCumoriwe
técnicos, Vol. XITI, Conferencia Téenica Anusl, Sooiedad -
de Ingenieros plésticos, Mayo 1.967.

los pigmentos nacarados estdn convencionalmente
proyectados para su uso en suspensiones de lugz transmitien
do cargas medias gue pueden ser aplicadas mediante oper@s=
eiones de inumersidn o de pulverizacidn para formar revesti
mientos pldsticos o mediante troquelado, moldeado, fundie—
cibén o técnicas similares para obtener articulos pldsticos
s61idos que incorporen tales pigmentos. Los pigmentos neca
rados asi utilizados tendrdn indices de refraccién que dife
rirédn de la media de suspensidn, porque el efecto perlado -
0 nacarado desplegado por tales pigmentos depende de la dife
rencia entre el indice de refraccidn de las particulas lame-
lares de pigmento y el {ndice de refraccidén del medio en el
cual estén dispersas,

la mica en s{ misma, no es un pigmento nacarado -
satisfactorio, ya que su promedio de refraccidn es de aproxi
madamente 1.58, quo se acerca demasiado el I{ndice de carge =
convencional resinosa de aproximadamente 1.50 = 1.59.

No obstante, pueden cbitencrse excelentes pigmwentoa
nacarados mediante la precipltacidén de bidxido de thtanio o
revestiniento de éxido de hierro sobre laminillas do mica.

1a Patente 3,087.828 de Linton U.S., describe la =
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preparacién de los pigmentos nacarados de mica con reves
timiento de biéxido de titanio, que gpeionalmente puede -
ger inorementado con una capa de 6xido de hierre, equiva
liendo éste del 0,5 al 20 por ciento del peso del bidxido
de titanio, la patents indica que la capa de bidxido de ti
tanio tiene un peso del 10 por ciento del pigmento, y sefig
la que el 10 por cionto de peso equivale & unoe 50 mg. de
T40o/2 d¢ mica o al grueso gsoméirico Ti0p de unos 30 mu.

La Patente 3,087,829 de Iinton U.S., describe un
pigmento consegudo depositando éxido de hierro hidratado -
sobre mica, y, despuds, el revestiriento es deshidratado y
eristalizado a través de la aplicacidén de calor, resultane
do un pigmento de mica revestido de 6xido de hierro, el dxi
do de hierro constituye del 10 al 40 por clento del peso =
del pigmento.

La Patonte 3,711.308 Brand et al U.S., ensefls un
pigmento de mica revestido, en el cual un primer revestimien
to contiene titanio 4 éxide de zirconio megolado con Gxido =~
de hierro y una segunda capa s0lo de 6xido de titanio o de ~
6xido de zirconio, gque tlene cproximadaments doble grueso =
gue el primer revestimiento.

Ia Patente 3,874.890 muestra un pigmento de mica
revestido Ti0p el ocual estd eltamente revestido de éxido de
hierro, en una cantidad equivalente 2l 20 por cianto del ==
pigmento final. El revestimiento T10p es de unos 100=300 -
mgs. T10s/m2 de superficie de mlca lo que, basado en las en
seflanzas de Iinton, significa que el espesor geométrico de
la capa de titanio es aproximedamente de 60 mu,

La Patente 3,926,659 Bermhard et al U.S., enscelia
que en un piguwento de mlca/ti0y o 2r0/Fe03, la capa inter



10s=

150

20 [ Jand

30 [ e

ne Ti0, o 2r0p puede ser reducide a un minimo de 5 mg/m?
8l el hierro es depositado iniclialmente como una forma -
Unica de dxido de hierro hidréxido, 2 saber sflo una de

oL + fo-§~ FeGCH o magnetita, E1 &xido de eluminio puede ser
aplicado & una mica revestida de dxide de hierro, como una
-gapa protectora.

Son convenlontes los revestimientos que seen en
teramente Fop03, con objeto de obtener pigmentos metdlie
cos oscuros teles como "bronce" o “cobre'. Un grave defeg
40 en los pigmentos quegcontieﬁen ;olamaﬁte revestinionw—
tos Fb203, sin embargo, ez que 1la capa Fep03 presenta esca
sa adhesién al substrato de mice.

Cualquier seccidén de la capa de dxido de hierro
que se salte de la mica, tiende & romporse en pequefias =
pertfculas brillantes que se dispersan en todas direccio-
nes, disminuyendo asi el carfcter direccional.especular re
guerido para el brillo nacarado. Adicionalmente, no se pro
duce reflexién en la superficie de mica expuesta, porque -
8l indice de refraceidn de la mica (aproximadamente 1.58)
ge aproxima al indice refractivo de la mayoria’de las ep=-
tructuras plésticas (aproximadamente 1,50 = 1,59) en lzs
que se emplean los pigmentos nacaradosy A causa de ello, =
disminuye la calidad nacarada o sl brillo perlado del pig-
mento.

Cuando los pigmentos nacarados se incorporan se
incorporan a los plésticos y éstos son posteriormente proe
cesados, la composicidn pléstice es sometida a fuerzas de
cisibén relativamente altas, En tales condiciones, uns pro
porcién menor de la polfcula Fep03jde la superficie se des=-
prende de la placa de mica. Por consigulente, cambie &1 ==
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brillo necarado de los arifculos de pléstico terminados.

Se sabe por experiencia que la mejor adhesién
de Ti0p &l subsirato de mica yuede obienerse ai se utili
zen temperaturas caleoinantes superiores. No obstente, en
el caso de Fep03y las femperaturas de calcinacién superip
rea no 8610 no mejora la adhesifn sino que Provooa UNG e
disminucién del brille.

Se ha descubierto shora que, log colorss osouros
¥ la gran adhesidn de la capa Feg03, pueden obienerse si =
una finfeime cape de T10p o Al03 8¢ deposita sobre la mi-
ca, debajo de la capa de éxido de carbono, y no es necesg
rio que el hierro sea depositado inicislmente en un molde
Unico. Los pigmentos resisten fuerszas de cisidn superiores,
sin separscién de la capa de éxido de hierro. Por tante, -
las plaguetas de pigmentos mantienen s@ integridad y los -
objetos de pléstico ofrecen el,desesdo brille y color metd
lico. Al mismo tiempo, el titanio o el éxido de aluminio =~
incoloro no ejerce un efecto imporitante sobre el color os-
curo porque su concentracidén es demasiado baja.

las capas T10, sobre la mica, son generalmente -
depositadas sobre la mica mediante un bafio de revestimiento
de tricloruro o de sulfato de titanyl. La adhesidn del Ti0,
es buena cvando se emplea el TiCls No obstante para facili
tar y simplificar le operacidén, es preferible usar sulfato
de titenyl. Por desgracia, la mica con revestimiento de sul
fato de titanyl estd sujeta a considerables desprendimientos
0 rascaduras. Por tante fue aln mda sorprendente descubdr -
que ofrecia buena reesistenciea al desprendimiento la mica -
con un ligero rovestimiento de sulfato de titanyl Ti02 ¥ =
capa interna de Fep03.
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El probdsito de este invento es proporcionar nug
vos y mejores pigmentos nacarades de 6xido de hierro con
revestimiento de mica, que se caracterizan por un color mg
t4lico oscuro como el bronce o el cobre y una excelente ad
hesidn de la capa Feg03s Este y otros propésitos del inven
0, quedarén de relisve parm los expertos en la materia e
través de la siguiente deseripcidn detallada.

RESUMEN DEL INVENTO.- Este invento tiene por objeto la ob-

tencién de nuevos y mejores pigmentos naearados de &xido =~
de hierro con revestimiento de mica. Més exactamente, el =
invento se refiere & la obtencidén de nuevos y mejores pig—
mentos nacarados de 8xido de hierro - mica, en los que una
fina capa de bidxido de titanio o de éxido de aluminio se =
deposita sobre 1z mica, debajo de la capa de 6xido de hieww
TTO.
DESCRIPCION DE IAS INCORPORACIONES PREFERIBILES.- Los pigmen
tos nacarados de éxido de hilerrc con revestimiento de mieca
de este invento se forman sobre léminas de mica que pasen
a través de una pantalla de reticulado 325 y cuya longitud
varfe de 1 & 75 micréuetros. Ez preferible gque la mayoris -
de las laminillas de micra se atengan &8 5 - 35 micrdmetros.
Varfan de unos 0.03 & 3.0 micrémetros en espesor, siendo =
ol promedio de espesor de las Mominillas de unos 0.25 Mime
crémetros. Por término medio, los substratoa de mica tienen
un drea especifica (medida por el método BET) de aproximada
mente 1.0 & 6.0 m?/gﬁ preferiblemente de unos 2.0 & 445 = =
n2/g.

Tas particulas de mica estdn revestidas con Ti0o=
o A1503, {ratando les partfoulas de mica con una solucién =

doida acuosa de un adecuado compuesto de titanio o de alumi



nic. El bafio de revestimiento de titanio compuesto, debe
contener sulfato de titanyl, con o sin HpS0s. El bafio = =
de revestimiento de alwminio compuesto deberd contemer un
compuesto de sluminio que pueda ser hidrolizado y que se -
5o deposite como un éxido de aluminio hidratado sobre las par
t{culas de mica. Este compuesto puede ser, por ejemplo, —-
AlCl3. 6H20.
Las particulas estdn convenientemente suspendi-
das en el compuegto de titanio o de aluminio contenliendo -
104~ el bafio de revestimiento concentraciones del ordem de apro
ximademente O.1 8 25% de mica, manteniendo simultaneamente
1a concentracidn del compuesto de titanio o de aluminio =
(expressdas como Ti0p o Aly03. respectivamente) aproximada
mente de 0.05 a 3%. Es preferible que la concentracién de
150 titenio compuesto sea del 0.05 al 0.75% y mejor alin del 0.75
al 1.5%. La concentracién de mica en la suspensidén y la con
centracidn de titanio de aluminio coumpuesto estén pensadas

de forma que una finfsime capa de Ti0, o de A1505 quede dg
positada en las partfculas. La extensién de la capa de ree

204~ veatimiento de la mica es aproxinmademente de 5 & 35 mg/h?;
con una densided geométrica de unos 2 & 21 mu, Ia capa ree
pultente de titanio o de aluminio sobre la mica sord aproxi
madamente del 1 &l 7 por clento del peso de le mica con re-
vestimiento de titanio o de mica.

25~ La suspensidén se mantiene en un 4cldo pH, es dew
cir aproximadamente por debajo de 6, y preferiblemente bajo
3 cuando el revestimiento es de titanio, y preferiblemente -
por encima de 3 cuando el revestimiento es de aluminio. Esto
puode lograrse afiadiendo & la suspensién un dcido adecusdo -

30.~ como un mineral dcido y/o una base como el hidréxido de som-
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dio. E1 sistema es calentado de unos 60 a 1002 ¢, para -
efoctuar la hidrélisis del titanio o del aluminio compueg
t0 a biéxido de titanio hidratado u éxido de aluminio, =-
que por consigulente gueda depositado en forme amorfa en =
las superficies de las particulas de mica. Este procesp =
requiere desde un periodo tan corto como 10 minutos & 4 ho
ras para completarlo.

Las partfculas de mica as{ tratadas, son pepara-
das del 1{quido de cristalizacién por medio de operacidn =
de filtrado, centrifugado o decantacidn, y & continuacidn
lavadas en agua para suprimir el exceso 0 la base de fcido
¥y las impurezas. El filtro del revestimiento amorfo de mi-
¢a puede ser desecado despuds y calecinado, 0 bien caleinae
do anteriormente a la deposicidn del revestimiento de hie~
rro de la misma forma que se describe mds adelante. Es pre
ferible, sin exmbargo, proceder directamente al revestimien
to de la mica Ti0p o Al03 con Sxido de hierro.

El procedimiento de revestimlento de hierro, es
el usual de revestimiento de hidrdlisis. No es necesurio -
como en la U.Se 3,9264659, oxidar una sal de hierro con un
agente oxidante como el aire, mientras se mantiene un cong
tente pH. Ia mica revestida se suspende convenlentemente en
una solucidn deida de unz apropiada sal de hierro, que dege
pués es hidrolizade para formaxr una pelfcula de éxido hidrg
tado sobre la superficie de mica revestida. Ia s8l que ha =
de utilizarse puede ser elegida segin las disponibilidades.
El cloruro férrico suele ser la sal mds wtilizada, pero tam
bién puede utilizarse un sulfato férrico o cualquier otra =
sal férrica soluble en agua, las soluciones de agua estable
de las sales poseen une gran acidez, y el éxido hidratado =



se precipita cuando le acidez se reduce en parte)y Esto (le
timo se consigue afisdiendo une base apropiads, como el hiw
dréxido de stdlo, a la suspensibn que también puede conte-
ner, si se quiere, un dcido que contenga sal estabilizadora

5 e como el aceteto sédico y el tetraborato sbédico. EL oxido hi
dratado resulitante serd una mezela de formas de hidréxido -
comp, por ojemplo, una mezcla deo( - y%— FeOOH,

La concentracidn de la sal de hierro en 18 g0luww=
cién hidrateds puede veriar ampliamente desde el 2f & la sg

10¢= - turacién, preferentemente en un ordem del 30 al 50%., La can
tided de solucifén saline relativa & la mice, 88lo es impor—
tente como un medio de controlar la cantidad ds dxido do =
hierro depositada. Ia centidad de déxido de hierro en el pig
mento caleinado definitivo, delle equivalexr del 20 al 50 por
15, ciento del peso, preferibleomente del 25 al 40%.

En un procedimiento normal, la suspensidn de la -
mica con revestindento de sales de hierro se mantiene a una
pH constante de aproximadamente 2 & 4, y el sistema pe ocalien
t8 & uncs 60 o 100RC. para efectuar la hidrélisis de la sal

20 o= a8 éxido de hierro hidratade. Este procedimlento puede llevar
de 10 minutos 8 4 horas para su terminscidn.

Bstas part{culas de mica as{ reveetidas, son sepa
radas de las aguas.madres mediante filtrado, centrifugado o
decantscidn, y 8 continwacidén lavades en agua para limpiar

25.9 1as particulas de los reactivos y las impureras de 1a sug=
pensidn. Si se desea, la torta de filtro puede ser desecada
anteriormente hasta su caleinacién. El secado pusde hacerse
al aire a unos 105 0 1758 C. de 0.5 & 5 horas, o al vacfo =
2 unos 20 = 1102 C con la presidn e un minimo de 0,01 mm Hg.

30 de 0.5 a 20 horase



50"

10e=

150"’

20-"

250"

30-"'

Finalmente, las particulas de moca revestidas -
son calcinadas para transformar los revestiuientos hidra-
tados en los definitives revestimientos de éxido. Ia calel
nacidén suele llevarse & osbo pegin unz temperature de 650¢
a 9502 C. durante 0.1 & 3 horas o mds.

El producto ¢aleinado es una mica revestlds - -
Feg03y con une finisima capa intermedia de Ti02 o Al303,En
genersl, la mica es eproximadamente el 50 o 75% del produg
to definitivo, el éxido de hierro. es del 25 al 45% y el ~
7403 o Alp03 es del 0.5 al 4%. Ia capa Fe03 se gdhiere y
los pigmentos soportan las slevadas fuerzas de c.‘;_éién enocon
tradas al incorporarse al plistico. Al mismo tiainpo, al ine
coloro Ti0p o Al03no ejerce un efecto importante sobre el
color oscuro, porque su concentracién es muy baja.

Se citan estos e;}empioa paera explicar més el ine
vento, pero no se limitan a estos. En esta especificacidn
y derechos, todas las partes y porcentajes son por peso, y
todas las temperaturas y grados son centigrados, a no ser -
que se indique de otro modo.

Bn los siguientes ejemplos, las medidas de refleg
tancis se hicieron & través de reducciones convencionales =
sobre un grifico de opacidad. Las suspensiones 86 preparfe-
ron con una suspensién conteniendo un 3% de laminillas en un
barniz nitroceluldsico de la sigulente composicidns

2.,9% 15/20 sec. RS nitrato celuldsico

6.6¢ 30/40 sec. RS nitrato celulésico

5.1% Isopropanol

44.8% Amilacetato
37.6% n=-acetato butilico
3.0%¢ Glicol mono -butoxydietileno
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Ia curva espectrofotométrica de la muestra fue
determinada con Eppectrofotémetro Trilac, mediante 13 =
técnica descrita por Greenstein and Bolomey, Jomrnal of
the Society os Cosmstic Chemists, Marzo 1.971, utilizan~
do un édngulo de incidencia y un dngulo de visidn de 152
al norual, y relativo a una mapa prensada de sulfato de -
baric. Ia méxima reflectancin (R pax) es una dimensidn de

brillo nacarado.
Es muy fastidioso y pesado medir la adhesién me

diante la incorporacidn de cada pigmento nacarado prepdng
do & un pléstico adecuado, sometiéndolo seguidamente a la
accldn megoladora de un megclador Banbury. Por tanto, se

enplearon dos medidas nmds sencillas.

Para los medidas mAs sencillas, se empled una -
Automédtica Hoover Kuller. Esta unidad consiste en dos pla
cas de cristal, una de las cuales gira a una veloclded -
congtante sobre una placa estacionaria, provocando fuerzas
de cisién para desarrollar la gque estimmla la sccién del -
Banbury.

3.00 gramos del pigmento fueron mezelados COnN m-
3.99 gramos de Paraplex G=50, un plastificante polimero =
con wna viscosidad de 23 Polse. 4.66 gramos de la megzela -
fueron colocados entre las placas del Hoover Huller bajo
unz fuerza de 100 lbs, de presibn y triturada en un minne
t0 2433 gramos de la muestra triturada fueron mezeclados -
con 33.33 gramos del barniz nitrocelulésico arribe indica
do y una reduccidn preparada. Una reduccién similar fue =
preparads con la muestre sin triturar. Después se hicieron
las medidsciones de reflectancie utilizando un Espectrofé-
metro Trilac del tipo anteriormonte deserlto, y el porcen
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taje de las laminilles desprendidas fue caloulado de = =

acuerdo con la siguiente ecuacidn:

4 desprendio = 100 Ry, (sin triturer) =R ey (triturado)

R oy (8in triturar) =1.6
El valor de 1.6 en esta scuacién es el valor de

reflectancia del barniz de reduccién sin pigmento, relati=-
vo a la torta de sulfato de bario prensada.

En el tiempo méximo 3ol procedimiento de consumo,
s8¢ incorporaron muestras de varios pigmentos & un pilieti=
leno de alta densided utilizando un mezclador Banbury. El
desprendimiento causado por este proceso fue obmervado al
mieroscoplo y contado. Cade poreién del revestimiento dese—
prendido de la superficie fue contado como une particuls -
deaprendida. A continuacidn se calould el porcentaje de —
desprendimiento. ILa correlecién entrs la prusba Hoover = -
(edlculo Trilac) y la prueba Banbury (cdlculo microscépico)

ge deseribe en la Table 1.

TABLA 1
% desprendido
Muestra Célculo Banbury Cdleulo Trilac
Hoovey Muller
A 8.2 6.9
B 11.0 14.3
¢ 23.0 24.5
D 49.7 44.2
E 60.0 59.4
F 10.9 4,0

Ia tabla 1 indica que los resultados del edloulo

Hoover Muller arrojaron uma correlacién razonsblemente bue
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na con los resuliados obtenidos cuando un pigmento es somg
tido m las fucrzas de cisifén en un mezclmdor Banbury. A 13
fos los efectos y propdsitos, un desprendimiento del 5 sl
10% pusde smer tolerado sin un gran cambio en la apariencia
visual, en tanto que un cambio mayor puede ser facilmente

detectado visualmente.
Una glternativa de método para caloular el porcen

taje do las laminillas desprendidae, implioa la medicidén de
la disminucién de brillo ofrecido por las reduccicnes preps
rades en la prueba Hoover Muller. En este método, fus calie
brado un *IV¥ 350 Gloss = nstro pars lder el 100% de la re
duccién de la muestra sin triturary y la lectura de la radug
cidén de la muestra triturade substraida de 100 fue el porcen
taje de las laminillas desprendidas. La correlscién entre el
cdleulo Trilac y la prueba de reflectrometria aparecen en la

Tabla 2.
TABLA 2
% desprendido
Muestra Céleulo Trilac Prueba de reflectp
metria, -
G 655 73
H 6945 70
I 3.2 0
J 4.6
K 9.4 4
L 11.1 6
M 15.8 12 .
X 36.8 25

Aungue la correlecidén no era exacta, la disminue
cién del brillo, tal como fue msdida por la reflectometria,
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proporcioné una buena indicacién del slcance del desprendi
miento. '
EJENPIO 1

300 gramos de mica con un afea de superficie BET
de 3.0 malg fueron esparcidos en 3 litros de agua destilada
y se calenté la suspensidn. A 688C., 88.5 ml de solucién =
de sulfato de titanyl (12.55 mg T40,/100 ml) conteniendo =
404 ml de HpS0, fueron afiadidos y la suspensidn resultente
fue calentada a reflujo y mantenida a reflujo por una hora.
Despuds se dejd que la suspensidén reposara y se enfrisse, -
quitendo el ligquido superflotants y reemplazéndolo por tres
litros de agua destilade. Después se volvid a dispersar la
suspensién y se dejé que reposase nuevamente, EL liquido -
superflotante fus extraido de nuevo y reemplazado por dos
litros de agua desixlada.

A continuacién se calentd la suspensidn a 742C y
se mantuvo & esta temperatura, en tanto que se afiadfa ung -
soluoién del 39% FeCl3 a une proporcién de 90 ml/hora, mien
tras el pH era mantenido constantemente & 3.3 mediantes el -
sditsmento de un 35¢% NeOH. Se afiadid une solucién total de
hierro de 450 ml. Una muestra de 50 ml de las lsminillas re
sultantes fueron lavadas en un tubo Buchner con 200 ml de -
agua destilada y caleinada como una torta himeds a 8500 €.
durante 15 minutos.

Las leminillas calcinedas presentsban un coler dg
rado y un R . de 52,8% a 610 mm. Ia adhesidén del revestie
niento al substrato fue medido y la reflectometris arrojé -
un resultado del 7% de desprendimiento.

EJEMPLOS 2 = 3

El ejomplo 1 fue repatido dos veces, empleando di
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ferentes cargas do mics. En el ejemplo 2, se empled mica
con un efea de superficie EET de 3.0 m%/g, y el piguento
caleinado ofrecid un desprendimiento del 12.0%. En 8l = =
ejemplo 3, la mica tenis un afes de superficie BET de 3.0
né/g y se midié un desprendimiento del 0%,

EJENPIO 4

200 gramos de mica fueron esparcidos en un lie
tro de asgus destilada con agltacién. La suspensién fue -
calentada a T4f C y una solucién del 107 Alcla‘.ﬁnao on -
agus destilada 2ue afladida en una proporoién de 120 mi/ho
ra, mientras se mantenfa el pH a 5.0 mediante el aditamen
to simultdneo de 35% NaOh. Un total de 140 ml de solucién
de aluminio fue afiadido, siendo agitada la suspensién du=
rante una hora. A continuscién se afiadid una soluocidén del
39% 39013; en una proporeidn de 50 ml/hore, manteniendo el
pH a 3.5 mediante la agregaciéndel 35% de solucién calsti-
ca. Fus afiadide un total de 350 ml del 39% de solucién = =
FeCly: Después se lavaron las laminillas en un tubo Buahner;
con cuaitro litros de agua destilada y calcinadas comop una
torta himeda a 8502 durante quince minutos.

Las laminillas celcinadas tenfan un color bronce
dorado y un R por 46l 59.4% a 597 mu, Se midié la edheshén
del rovestimiento al substrato utilizando la reflectometria
y se desoubrid un desprendimiento del 6%.

EJEMFIO 65 = 6

El ejemplo 4 fue repetido dos veces, con ligeras
variaciones en la cantidad de la solucién de aluminio y la
solucién de hierro.empleadas. E1 pigmento nacarado del Ejem
plo 5 tenia un color bronceado y contenia 66% de mica, ==
1.1% AlpO3 ¥ 32.8% Pe203, E1 pigmento nacarado del ejemplo
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6 tenfa color cobre, y contenia 61% de mica, 1% 412°3 y =
38% Foo0ys
Con el fin de demostrar la nscesidad dé ung fi-
nisina capa intermedia, se llevaron & csbo los siguientes
Sew experimentos.
EJEMPIO 7 ~ 8
270 gramos de mica fueron suspendidos en 2300 xl

de aguas destilada y colocados en un recipiente agitado con
topes. la suspensién de mica fue calentads a reflujo 45 minu
104 tos, tiempo dursnte el cual se affadid une solucidén contenien
do 665 ml de solucidn de sulfato de titanyl (12,5 granos Ti0y/
100 ml) y 33 ml de HpSO, fueron afiadidos. Después de un reflu
Jo de una hora, se sacaron las laminillas revestlidas y sa la-
varon con seis litros de agua.dostilada en un tubo Buohner, =
15¢m secdndolas al sire a 12020, durante una noche y caloinadas a
8502¢ durante 15 minutoe. Las laminillas resultantes ofrecian
un color blanco perlado y un R po, de aproximadamente el 45%.

El proceso precedente fue repetido dos vecem, = =

utilizando diferentes cargas de mica, cada una de las cus=
20 = les con un drea de superficie BET de aproximadamente 3.0 =

m?/g, las laninillas resultantes fueron probadas para le ad

hesidn del,revestimiento usando la prusba Soaver Muller.‘y

se descubrib que ofrecian respectivamente un 28¢% y un 20¥ -

de laminilles desprendides. Ie densidad geométrica de capa
25 0= Ti0, era aproximadamente de 66 mm.

La mica revestida solamente con éxido de hierro -
esté'sujeta a un considerable desprendimiento, cuyo indice
var{a ostensiblemente de carga a carga de mica por razones
desconocidaa. Esto quedd de relieve o través de los seis ex

304= rerinentos siguientes.
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EJENPIOS 9 = 14

200 gramos de mica fueron esparcidos en un li-
tro de agua destilasda y colocados en un recipiente removi
do durante el proceso de revestimiento. E1l pH de la suspen
sién fue elevado 2 2.8 mediante el aditamento de una solu=
cién hidratada del 39% de cloruro férrico. Después, la tem
peratura fue elevada & 74% O, nmantenida asf{ durante el pro
ceso de revestimiento. Después de haber alcanzado los T4 0
ge agregd uns solucién adicional de cloruro férrico, en una
proporeién de 50 ml/hora, en tanto se mantenis el pH a 3.3
mediente la adieifn similténes de uns solucién cdustica hi
dratada el 35f. Se afiadié una solucibn total de 250 ml de
cloruro férrico. Las resultantes laminilles revestidas fue
ron lavadas en cuatro litros de agua destilada en un tubo
Buchner para suprimir los iones gbsorbidos, secados al ai
re & 12020 durante una hora y calcinasdos a 8502 C durante
una hore. El porcentaje desprendido fue determinado des— -
pués por la prueba de Hoover luller,

En los ejemplos 9, 10 y 11 se usaron miocas del
mismo grupo, oon une superficie BET de 3.0 m?‘/g, ¥ el pop
centaje desprendido fus del 51.2%, 36,8% y 62:1% respecti
venents.

En loa ejemplog 12, 13 y 14 se utilizaron micas
de difersntes grupos, que tambidén tenfan un édrea de super
fieie BET de unos 3 u%/g, y el porcentaje desprendido fus
de 7.9%, 11% y 44 respectivamente.

Mica del mismo grupo fue usada en los ejemplos =
7T7y9 =11, ¥ nica de la misma carga fue utilizada en los
ejemplos 2, 8 y 12 = 14, Como la capa Ti0» es adherida di

rvectamente a la mioa, se cree que la adhesidén de esta capa
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controlard primeraments la cantidad de desprendimisnto en
el pigmento. No obstante fue wna verdadera sorpresa descu
brir que, reduciendo el espesor de la capa de titanio en
vez del normalmente empleado, podfa realizarse un gran in
Sem eremento en le adherencia., Los sigulentes ejemplos demucg
tran que la carge de mica que anteriormente habia arrojade
nuy escasos resultados de despréndimiento para el Ti0p 80-
1o (28% - Ejemplo 7) o Peg03 (36.8% = 62.1%)+ Ejemplos 9
« 11) daba entonces buenos resultados ( 7% - ejemplos 1).
10¢= Del mismo modo, el grupo de mica que habia dado buenos rg
sultados de desprendinmiento con Feg03 8010 (4=11% «~ Ejen
plos 12-14), pero muy pobres resultados con Ti0p 8010 =~ «
(204 — Ejemplo 8) daba entonces buenos resultados de deg
prendimiento (12% -- Ejemplo 2).
15, EJEMPIO 15
100 gramos de mica con un érea de superficie BET
de 3.0 m,z/ & fueron gmparcidos en 1 litro de agua destilada
y calentados. A 688 O, 83 ml de solucién de sulfato de ti-
tanyl (12.55 mge T403/100 ml) conteniendo 41 ml de HpSO4
20~ . concentrado fueren afiadidos, y la suspensidén resultente se
calenté & reflujo, manteniendo el reflujo dwrante uns horas
Después 6 permi%ié que 1a suspensidn repossra y se enfrig
se y el liquido superflotante fue extraido y reemplazado -
poxr 1;5 litros de agua destilada. La sus;ensién fue disper
5.~ . pada de nuevo y se dej6é que otra vez se posase. El liguido
superflotante fue extraido de nuevo y reemplazado por 1.0
litros de agua destilada.
La suspensién fue ealentada después a T48 C y man
tenida a esta temperatura, en tanto se afiad{s una solucibn
30~ al 39% PeClj, en una proporeidn de 75 ml/h, mientrad el pH
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se mantenis constantements a 3.3. por sgregacién de 35¢ =
KaOH. Se afiedié un total de 150 ml. Una muestra de 50 ml
de las laminillas resultantes fue lavada en un tubo Buche
ner con 200 ml de agua destilada y calcinada como una tor
ta mojada & 8508 0 durante 15 minutos.

lag laminillas cale;nadaa presentaban un color -
bronce dorado, un R p.y d€ 45,0% a 640 mm, y un desprendie
miento de 17.2% determinado por Espetrofotdmetro Trilso.

Une. poreién de la torts mojada fue sometids & —-
difraceidén de Reyos X sin ningin itratamiento calorffero an
torior. El esguema de difreccidn indioé la presencis de =
mis de una forma de hidréxido de éxido de hierro, a ssber,
o= FeOOH y una segunda forma que es probablemente }/{’ FeOOH,
Despuds del caleinemiento a 8509 O, la #inica forma de hie~
rro era~ Fep03s El revestimiento original contenis més de
una forma de hidréxido.de éxido de hierro.

Diversos cambios y modificaciones pueden efectusy
geé on el proceaq y productos de este lnvanto, aunque sin -
apartarse de los propésitos que aqui se establecen. Ias di-
versas incorporacionss agui mencionades, lo han sido con el
fin de explicar el invento, pero no pretenden limitaxrlo.

Ia presente solicitud que corresponds a la deposi
tada en U,S.A. bajo ol mimero 690,141 de fecha 26 de Mayo -
de 1.976, se acoge a los beneficios del articulo 51 del vi
gente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

KozT4

Se declara como de propledad y novedad para todo

ol territorio espailol, el contenido de las sigulentest
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REIVINDICACIONES

18.,« Proceso para preparer nuevos pigmentos ng
carados, ocaracterizado pors

2).~ Se revisten particulas de mica con un éxi
do incoloro elegido del grupo, consistonte en bibxido de
titanio y oxido de aluminio en formas amorfa mediante una
solucidn de 6xido incoloro precursor conteniendo un bafio
de revestinziento en una proporcidén tal, que la cepa resul
tante incolora tenga del 1 al 7 por ciento del peso de la
mica revestida de &xido incoloro;

D)+~ Revestir las partioculas de mica de éxido -
incoloro con éxido de hierro en forma amorfa por solucidén
por hidrélisis de un hierro compuesto conteniendo el bafip .
de revestimiento} y

¢)e= Calcinar las particulas resultantes pera =
producir ¢l deseado pigmento nacarado.

28,.~ Proceso para preparar mievos pigmentos ng
carados, segin reivindicacidn 18, que se caracteriza por
que el éxido es bidxido de titanio y el referide bafio de
revestimiento precursos de éxido lncolore, contiene apro
ximadamente del 0,05 al 3 por ciento de sulfato de tita=-
nyl.

38.=~ Proceso para preparer nuevos pigmentos ng
carados, segin nota 28, caracterizado porque la concen= w
tracién de sulfato de titanyl es aproximadamente del 0.05
a8l 0.75 por clento.

48 .~ Proceso para preparar nueves pigmentos ng
carados, segin nota 3%, que se carscteriza porque la con
centracién de sulfato de titenyl es aproximadamente del
0.1 a1l 0.5 por ciento.

58.,~ Proceso para preparar nuevos plgmentos na
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carados, segin nota 18, que se caracteriza porgue el éxi
do incolore es &xido de aluminio, ¥y por que la concentra
cién precursora de aluminio compuesto en el aluminic com
puesto precursor conteniendo el ballo del revestimiento =
es aproximedemente del 0.05 al 3« por clento.

6#.~ Proceso para preparar nuevos pigmentos na
carados, segin nota 58, que se caracteriza porque la cop
centracién de aluminio compuesto es de aproximadamente -~

el 0.5 al 3 por ciento,
The= Proceso para preparar nuevos pigmentos ng

carados, segln nota 68, que se caracteriza porque la con
centracidn de eluminio coumpuesto es més o menos del 0.75
al 1.5 por ciento.

88.« Proceso para preparar muevos pigmentos na
carados, de acuerdo con el cual se obitlens un pigmento -
nacarado de mica con revestimiento de éxido de hierro con
una f£ina oaps intermedia de déxido incolore, que se carac-
teriza por ser producids segliin el proceso de la nota 1.

Of.~ Proceso para preparar nuevos plgmentos na
carados, sogin el cual el pigmento nacarado de la nota =
8a, se caracterisza porque en el, el &xido de hierro es un
20 a 50 por clento el peso del pigmento, la mica es de =
50 a 75 por ciento el peso del pigmento, y el éxido inco
loro es de 0.5 & 4 por ciento el peso del pigmentoe.

. 108.~ Proceso para preparer nuevos pigmentos na
caredos, segin el cual el pigmento nacarado de la nota 9.
ge ocaracteriza porque el éxido de hierro es del 25 al 40 -
por ciento del peso del pigmento, y en el,que el éxido -
incoloro estd presente en una centidad de 5 a 35 miligra
mos por metyo cuadrado de superficie de mica y tlene una
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densidad geométrica de 2 a 21 mu.

118.~ Proceso para preparar nuevos pigmentos ng
oarados; segin el cual una composiceibén nacerada, caracte-
rizada por un ligero trenasmitente resinoso suspendido den
tro o encima del plgmento-nacerade segin la nota Ba. |

128,= Proceso pera preparar nuevos pigmentos ng
carados, segin el cual una mica revestids, que se csracts
riza por mioca que presenta en la superficle una delgada «
oapa de 6xido incoloro seleccionado del grupo consistente
en bidxido de titanio, bidéxido de zirconio y por tanto
sus correspondientes formas hidratas; la cantidad de oxde
do incoloro que presenta por tanto'la superficle una mege
cla de /- FeOOH XJFBOOH; la cantided de la referida mezcla
siendo del 20«50 por ciento del peao; del peso %otal de la
miea revestide de dxido de hierro.

138.~ PROCESO FARA PREPARAR NUEVOS PIGMENTOS NA
CARADOS.,

Todo ello conforme se deseribe y reivindica en ~
la presente memoria que consta de VEINTIDOS hojas, esoxie—

tas a miguina por una sola de sus carasy

Madrid, 29 de Abril 1.977
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