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EXPOSICION DEL INVENTO.-
Loa pigmentos nacarados brillan como las perlas 

y/o presentan efectos iridiscentes cuando transmiten o re 
fiejan la luz. Como es bien sabido en arte, laa caracteríg 
ticas de tales pigmentos del fenómeno óptico de interferen 
da descrito a fondo, por ejemplo, en "Las propiedades de 
los pigmentos nacarados", Greenatein and Millar, Documen—  
técnicos, Vol. XIH, Conferencia Técnica Anual, Sociedad - 
de Ingenieros plásticos, Mayo 1.967.

Los pigmentos nacarados están convencionalmente 
proyectados para su uso en suspensiones de luz transmitían 
do cargas medias que pueden ser aplicadas mediante opera­
ciones de inmersión o de pulverización para formar revestí 
míentos plásticos o mediante troquelado, moldeado, fundi*- 
ción o técnicas similares para obtener artículos plásticos 
sólidos que incorporen tales pigmentos. Los pigmentos naca 
rados así utilizados tendrán índices de refracción que dife 
rirán de la media de suspensión, porque el efecto perlado - 
o nacarado desplegado por tales pigmentos depende de la dife 
renoia entre el índioe de refracción de las partículas lame­
lares de pigmento y el índice de refracción del medio en el 
cual están dispersas.

La mica en sí misma, no es un pigmento nacarado - 
satisfactorio, ya que su promedio de refracción es de aproxi 
madamente 1.56, que se acerca demasiado al índice de carga - 
convencional resinosa de aproximadamente 1.50 - 1.59.

No obstante, pueden obtenerse excelentes pigmentos 
nacarados mediante la precipitación de bióxido de titanio o 
revestimiento de óxido de hierro sobre laminillas de mica.

La Patente 3,087.828 da Linton U.S., describe la -



preparación do los pigmentos nacarados de mica con reves, 
timiento de bióxido de titanio, queqpcionalmento puede - 
ser incrementado con una capa de óxido de hierro, equiya 
liendo éste del 0,5 al 20 por ciento del peso del bióxido 
de titanio. La patente indica que la capa de bióxido de ti 
tamio tiene un peso del 10 por ciento del pigmento, y seRg 
la que el 10 por ciento de peso equivale a unos 50 mg. de 
Ti0g/b2 da mica o al grueso geométrico TiOg de unos 30 mu.

La Patente 3,087,829 de Linton U.S., describe un 
pigmento conseguido depositando óxido de hierro hidratado - 
sobre mica, y, después, el revestimiento es deshidratado y 
cristalizado a través de la aplicación de calor, resultan­
do un pigmento do mica revestido de óxido de hierro, el óxt 
do de hierro constituye dal 10 al 40 por ciento del peso —  
del pigmento.

La Patente 3,711*308 Brand et al U.S., enseRa un 
pigmento de mica revestido, en el cual un primer revestimien 
to contiene titanio ú óxido de zirconio mezclado con óxido - 
de hierro y una segunda capa solo de óxido de titanio o do - 
óxido de zirconio, que tiene aproximadamente doble grueso - 
que el primer revestimiento.

La Patente 3,874.890 muestra un pigmento de mica 
revestido TiOg el cual está altamente revestido de óxido de 
hierro, en una cantidad equivalente al 20 por oianto del —  
pigmento final. El revestimiento TiOg es de unos 100-300 - 
mgs. TiOg/ng de superficie de mica lo que, basado en las en 
seRanzas de Linton, significa que el espesor geométrico de 
la capa de titanio es aproximadamente de 60 mu.

La Patente 3,926.659 Bemhard et al U.S., enseRa 
que en un pigmento de mica/tiOg o ZrOg/Tŝ Og, la capa Ínter
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na TiOg o ZrOg puede ser reducida a un mínimo de 5 
si el hierro es depositado Inicialmente como una forma - 
única de óxido de hierro hidróxido, a saber sólo una de 
o4 * FeOOH o magnetita. El óxido de aluminio puede ser

5.- aplicado a una mica revestida de óxido de hierro, como una
-capa protectora#

Son convenientes los revestimientos que sean en 
toramente FegÔ , con objeto de obtener pigmentos metáli­
cos oscuros tales como "bronce" o "cobre". Un grave defejc 

10.- to en los pigmentos que contienen solamente revestimien­
tos FegOg, sin embargo, es que la capa FegOg presenta esca 
sa adhesión al substrato de mica.

Cualquier sección de la capa de óxido de hierro 
que se salte de la mica, tiende a romperse en pequeSas —  

15*- partículas brillantes que se dispersan en todas direccio­
nes, disminuyendo asi el carácter direccional especular re 
querido para el brillo nacarado. Adicionalmente, no se pro 
duce reflexión en la superficie de mica expuesta, porque - 
el índice de refracción de la mica (aproximadamente 1.58) 

20.- se aproxima al índice refractivo de la mayoría de las es­
tructuras plásticas (aproximadamente 1,50 - 1,59) en las 
que se emplean los pigmentos nacaradoŝ  A oausa de ello, - 
disminuye la calidad nacarada o el brillo perlado del pig­
mento.

25.- Cuando los pigmentos nacarados se incorporan se
incorporan a los plásticos y éstos son posteriormente pro­
cesados, la composición plástica es sometida a fuerzas de 
cisión relativamente altas, En tales condiciones, una pig, 
porción menor de la película PegOjde la superficie se des- 

30.- prende de la placa de mica. Por consiguiente, cambia el —



brillo nacarado de loe artículos de plástico terminados.
Se cabe por experiencia que la mejor adhesión 

de TIO2 al substrato de mica puede obtenerse ai ee utili 
san temperaturas calcinantes superiores. No obstante, en 
el caso de FegÔ , las temperaturas de calcinación superlg, 
res no sólo no mejora la adhesión sino que provoca una —  
disminución del brillo.

Se ha descubierto ahora que, los colores oscuros 
y la gran adhesión de la capa Pe20$, pueden obtenerse si - 
una finísima capa de TiOg o AI2O3 ce deposita sobre la mi­
ca, debajo de la capa de óxido de oarbono, y no es neceag 
rio que el hierro eea depositado inicialmente en un molde 
único. Los pigmentos resisten fuerzas de cisión superiores, 
sin separación de la capa de óxido de hierro# Por tanto, - 
las plaquetas de pigmentos mantienen sa. integridad y los - 
objetos de plástico ofrecen el,deseado brillo y color metá, 
lico. Al mismo tiempo, el titanio o el óxido de aluminio - 
incoloro no ejerce un efecto importante sobre el color os­
curo porque su concentración ee demasiado baja.

Las capas TiOg sobre la mica, son generalmente - 
depositadas sobre la mica mediante un baHo de revestimiento 
de tricloruro o de sulfato de titanyl# La adhesión del ÜOg 
es buena cuando ee emplea el Tid̂ ,. No obstante para facili. 
tar y simplificar la operación, es preferible usar sulfato 
de titanyl. Por desgracia, la mica con revestimiento de eug. 
fato de titanyl está sujeta a considerables desprendimientos 
o rascaduras. Por tanto fue aún más sorprendente deseubir - 
que ofrecía buena resistencia al desprendimiento la mica - 
con un ligero revestimiento de sulfato de titanyl TÍO2 Y ** 
capa interna de FogÔ .



El proósito do este invento es proporcionar nt̂e 
voa y mejores pigmentos nacarados de óxido de hierro con 
revestimiento de mica, que se caracterizan por un color ma 
tálico oscuro como el bronce o el oobre y una excelente ad 
hesión de la capa FegÔ . Este y otros propósitos del inven 
to, quedarán de relieve para los expertos en la materia a 
travás de la siguiente descripción detallada.
RESUMEN DEL INVENTO.- Este invento tiene por objeto la ob­
tención de nuevos y mejores pigmentos nacarados de óxido - 
de hierro con revestimiento de mica. Más exactamente, el - 
invento se refiere a la obtención de nuevos y mejores pig­
mentos nacarados de óxido de hierro - mica, en los que una 
fina oapa de bióxido de titanio o de óxido de aluminio se - 
deposita sobre la mica, debajo de la capa de óxido de hie­
rro.
DESCRIPCION DE LAS INCORPORACIONES PREFERIBLES.- Los pigmeai 
tos nacarados de óxido de hierro con revestimiento de mica 
de este invento se forman sobre láminas de mica que pasen 
a travás de una pantalla de reticulado 335 y cuya longitud 
varíe de 1 a 75 micrómetros. Es preferible que la mayoría - 
de las laminillas de miera se atengan a 5 - 35 micrómetros. 
Varían de unos 0.03 a 3.0 micrómetros en espesor, siendo - 
el promedio de espesor de las laminillas de unos 0.25 mi--** 
crómetros. Por tármlno medio, los substratos de mica tienen 
un área específica (medida por el método BET) de aproximada 
mente 1.0 a 6.0 m2/g, preferiblemente de unos 2.0 a 4.5 - -
m̂ /g.

Las partículas de mica están revestidas con TiOg* 
o AlgO-}, tratando las partículas de mica con una solución - 
ácida acuosa de un adecuado compuesto de titanio o de alumi



nio. El baHo de revestimiento de titanio compuesto, debe 
contener sulfato de titanyl, con o ain HgSÔ . El baHo - - 
de revestimiento de aluminio compuesto deberá contener un 
compuesto de aluminio que pueda ser hldrolizado y que se - 
deposite como un óxido de aluminio hidratado sobre las par 
tículas de mica. Este compuesto puede ser, por ejemplo. —  
A IC I3. 6H2O.

Las partículas están convenientemente suspendi­
das en el compuesto de titanio o de aluminio conteniendo - 
el baHo de revestimiento concentraciones del orden de apro 
ximadamente 0.1 a 25% de mica, manteniendo simultáneamente 
la concentración del compuesto de titanio o de aluminio —  
(expresadas como TÍO2 o AlgOg. respectivamente) aproximada 
mente de 0.05 a 3%. Es preferible que la concentración de 
titanio compuesto sea del 0.05 al 0.75% y mejor aún del 0.75 

al 1.5%. La concentración de mica en la suspensión y la con 
centración de titanio de aluminio compuesto están pensadas 
de forma que una finísima capa de TiOg o de AlgOg quede de 
posltada en las partículas. La extensión de la capa de re­
vestimiento de la mica es aproximadamente de 5 a 35 mg/m̂ , 
con una densidad geornótrica de unos 2 a 21 mu. La capa re­
sultante de titanio o de aluminio sobre la mica será aprox̂  
mudamente del 1 al 7 por olento del peso de la mica con re­
vestimiento de titanio o de mica.

La suspensión se mantiene en un ácido pH, es de­
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 
puede lograrse añadiendo a la suspensión un ácido adecuado - 
como un mineral ácido y/o una base como el hidróxido de so—
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dio. El sistema es calentado de unos 60 a 1006 C, para - 
efectuar la hidrólisis del titanio o del aluminio compuea, 
to a bióxido de titanio hidratado u óxido de aluminio, —  
que por consiguiente queda depositado en forma amorfa en - 
las superficies de las partículas de mica. Este proceso —  
requiere desde un periodo tan corto como 10 minutos a 4 ho 
ras para completarlo.

Las partículas de mica asi tratadas, son Repara­
das del líquido de cristalización por medio de operaoión - 
de filtrado, centrifugado o decantación, y a continuación 
lavadas en agua para suprimir el exceso o la base de áoido 
y las impurezas. El filtro del revestimiento amorfo de mi­
ca puede ser desecado después y calcinado, o bien calcina­
do anteriormente a la deposición del revestimiento de hie­
rro de la misma forma que se describe más adelante. Es pro 
ferible, sin embargo, proceder directamente al revestimien 
to de la mica TÍO2 o AlgÔ  con óxido de hierro.

El procedimiento de revestimiento de hierro, es 
el usual de revestimiento de hidrólisis. No es necesario - 
como en la U.S. 3,926.659, oxidar una sal de hierro con un 
agente oxidante como el aire, mientras se mantiene un oong, 
tanto pH. La mioa revestida se suspende convenientemente en 
una solución ácida de una apropiada sal de hierro, que des­
pués es hidrolizada para formar una película de óxido hidra 
tado sobre la superficie de mica revestida. La sal que ha - 
de utilizarse puede ser elegida según las disponibilidades. 
El cloruro férrico suele ser la sal más utilizada, 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 una gran acidez, y el óxido hidratado -
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se precipita cuando la acidez se reduce en partea Esto úl­
timo se consigue aKadiendo una base apropiada, como el hi- 
dróxido de eádlo, a la suspensión que tanfbión puede conte­
ner, si se quiere, un ácido que contenga sal establlizadora 

5.- como el acetato sódico y el tetraborato sódico. El oxido hi 
dratado resultante será una mezcla de formas de hidróxldo - 
como, por ejemplo, una mezcla de<̂  - y^- FsOOH.

la concentración de la sal de hierro en la solu­
ción hidratada puede variar ampliamente desde el 2% a la ag 

10.- turación, preferentemente en un orden del 30 al 50%. La can
tidad de solución salina relativa a la mica, sólo es impor­
tante como un medio de controlar la cantidad de óxido de —  
hierre depositada. La cantidad de óxido de hierro en el pig 
monto calcinado definitivo, deüe equivaler del 20 al 50 por 

15.- ciento del peso, preferiblemente del 25 al 40%.
En un procedimiento normal, la suspensión de la - 

mica con revestimiento de sales de hierro se mantiene a una 
pH constante de aproximadamente 2 a 4, y el sistema se callen 
ta a unos 60 o 100*0. para efectuar la hidrólisis de la sal 

20.- a óxido de hierro hidratado. Este procedimiento puede llevar
de 10 minutos a 4 horas para su terminación.

Estas partículas de mica asi revestidas, con sopa 
radas de las aguas madres mediante filtrado, centrifugado O 
decantación, y a continuación lavadas en agua para limpiar 

25.$ las partículas de los reactivos y las impurezas de la sus­
pensión. Si se desea, la torta de filtro puede ser desecada 
anteriormente hasta su calcinación. El secado puede hacerse 
al aire a unos 105 o 175* C. de 0.5 a 5 horas, o al vacío - 
a unos 20 -110* C con la presión a un mínimo de 0.01 mm Hg. 

30.- de 0.5 a 20 horas.



Finalmente, las partículas de moca revestidas — 
son calcinadas para transformar los revestimientos hidra­
tados en los definitivos revestimientos de óxido. La calci 
nación suele llevarse a oabo según una temperatura de 650a 
a 9500 c. durante 0.1 a 3 horas o más.

El producto calcinado es una mica revestida - - 
Fe203, con una finísima capa intermedia de TÍO2 o AlgOg.En 
general, la mica es aproximadamente el 50 o 75% del produc 
to definitivo, el óxido de hierro es del 25 al 45% y el —

10.- TÍO2 o AI2O3 es del 0.5 al 4%. La capa Fe203 se adhiere y
los pigmentos soportan las elevadas fuerzas de cisión encogí 
tradas al incorporarse al plástico. Al mismo tiempo, al in­
coloro TiOg o AJ^no ejerce un efecto importante sobre el 
color oscuro, porque su concentración es muy baja.

13,- Se citan estos ejemplos para explicar más el in­
vento, pero no se limitan a estos. En esta especificación 
y derechos, todas las partes y porcentajes son per peso, y 
todas las temperaturas y grados son centígrados, a no ser - 
que se indique de otro modo.

20.- En los siguientes ejemplos, las medidas de reflec
tancia se hicieron a través de reducciones convencionales — 
sobre un gráfico de opacidad. Las suspensiones se prepara­
ron con una suspensión conteniendo un 3% de laminillas en un 
barniz nitrocelulósico de la siguiente composición!

25.- 2.9% 15/20 sec. RS nitrato celulósico
6.6% 30/40 sec. RS nitrato celulósico
5.1% Isopropancl
44.8% Amilacetato
37.6% n-acetato butílico

30.- 3.0% Glicol mono -butoacydietileno



La curva espeotrofotométrica de la maestra fue 
determinada con Espectrofotómetro Trilac, mediante la —  
técnica descrita por Greonatein and Bolomoy, Journal of 
the Soclety os Cosmetic Chemists. Marzo 1.971, utilizan­
do un ángulo de incidencia y un ángulo de visión de 15t 
al normal, y relativo a una masa prensada de sulfato de - 
bario. La máxima reflectancia (R max) ee una dimensión de 
brillo nacarado.

Es muy fastidioso y pesado medir la adhesión me 
diante la incorporación de cada pigmento nacarado prepara, 
do a un plástico adecuado, sometiéndolo seguidamente a la 
acción mezcladora de un mezclador Banbury. Por tanto, se 
emplearon dos medidas más sencillas.

Para las medidas más sencillas, se empleó ana - 
Automática Hoover Muller. Esta unidad consiste en dos pía 
cas de cristal, una de las cuales gira a una velocidad —  
constante sobre una placa estacionaria, provocando fuerzas 
de cisión para desarrollar la que estimula la acción del - 
Banbury.

3.00 gramos del pigmento fueron mezclados con —  
3.99 gramos de Paraplex G-50, un plaetlfloante polímero - 
con una viscosidad de 23 Poise. 4.66 gramos de la mezcla - 
fueron colocados entre las placas del Hoover Muller bajo 
una fuerza de 100 lbs. de presión y triturada en un minu­
to 2.33 gramos de la muestra triturada fueron mezclados - 
con 33.33 gramos del barniz nitrocelulósico arriba indica 
do y una reducción preparada. Una reducción similar fue - 
preparada con la muestra sin triturar. Después se hicieron 
las medldaolones de reflectancia utilizando un Espectrbfé- 
metro Trllao del tipo anteriormente descrito, y el porce&
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taje de las laminillas desprendidas fue calculado de - - 
acuerdo con la siguiente ecuación:

% desprendió - 100 R (sin triturar) -R (triturado)

R (sin triturar) -1.6 
El valor de 1.6 en esta ecuación es el valor de 

reflectancia del barniz de reducción sin pigmentoy relati­
vo a la torta de sulfato de bario prensada.

En el tiempo máximo del procedimiento de consumo# 
se incorporaron muestras de varios pigmentos a un pBlieti- 
leno de alta densidad utilizando un mezclador Banbury. El 
desprendimiento causado por este proceso fue observado al 
microscopio y contado. Cada porción del revestimiento des­
prendido de la superficie fue contado como una partícula - 
desprendida. A continuación se calculó el porcentaje de —  
desprendimiento. La correlación entre la prueba Hoover - - 
(cálculo Trilac) y la prueba Banbury (cálculo microscópico) 
se describe en la Tabla 1.

TABLA 1

Muestra
% desprendido

Cálcelo Banbury Cálculo TrilacHoover Maller

A 6.2 6.9
B 11.0 14.3
C 23.0 24.5
D 49.7 44.2
E 60.0 59.4

F 10.0 4 .0

La tabla 1 indica que los resultados del cálculo 
Hoover Muller arrojaron una correlación razonablemente bue
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na con los resaltados obtenidos cuando un pigmento es come 
tido a las fuerzas do cisión en un mezclador Banbmy. A %  
dos los efectos y propósitos, un desprendimiento del 5 al 
10% puede ser tolerado sin un gran cambio en la apariencia 
visual, en tanto que un cambio mayor puede ser fácilmente 
detectado visualmente.

Una alternativa de método para calcular el poro en 
taje de las laminillas desprendidas, implica la medición de 
la disminución de brillo ofrecido por las reducciones prega 
radas en la prueba Hoover Muller* En este método, fue cali­
brado un "TV" 35° Glosa - netro para láer el 100% de la re 
ducción de la muestra sin triturar, y la lectura de la raduc 
ción de la muestra triturada substraída de 100 fue el poro en 
taje de las laminillas desprendidas. La correlación entre el 
cálculo Trllac y la prueba de reílectrornetría aparecen en la 
Tabla 2.

TABLA 2
% desprendido

Muestra Cálculo Trilac Prueba de reflecta metría.

G 65;5 73
H 69*5 70
1 3# 2 0

J 4.6 1

K 9.4 4
L 11.1 6

M 15*8 12

N 36*8 25
Aunque la correleción no era exacta, la dlsminu-

ción del brillo, tal como fue medida por la reflectóme tría,



proporcionó una buena indicación del alcance del desprendí 
miento.

EJEMPLO 1
300 gramos de mica con un afea de superficie BET 

de 3.0 m2/g fueron esparcidos en 3 litros de agua destilada 
y se calentó la suspensión. A 68oc., 88.5 mi de solución - 
de sulfato de titanyl (12.55 mg TiOg/lOO mi) conteniendo - 
4 .4 mi de HgSÔ  fueron añadidos y la suspensión resultante 
fue calentada a reflujo y mantenida a reflujo por una hora. 
Despuáa se dejó que la suspensión reposara y se enfriase$ - 
quitando el liquido superflotante y reemplazándolo por tres 
litros de agua destilada. Después se volvió a dispersar la 
suspensión y se dejó que reposase nuevamente. El liquido - 
superflotante fue extraído de nuevo y reemplazado por dos 
litros de agua destilada.

A continuación se calentó la suspensión a 74oC y 
se mantuvo a esta temperatura, en tanto que se añadía una - 
solución del 39% FeClg a una proporción de 90 ml/hora, mien 
tras el pH era mantenido constantemente a 3.3 mediante el - 
aditamento de un 35% NaOH. Se añadió una solución total de 
hierro de 450 mi. Una muestra de 50 mi de las laminillas re 
sultantos fueron lavadas en un tubo Buchner con 200 mi de - 
agua destilada y calcinada como una torta húmeda a 8500 C. 
durante 15 minutos.

Las laminillas calcinadas presentaban un color dg 
rado y un R de 52.8% a 610 mm. La adhesión del revesti­
miento al substrato fue medido y la reflectómetría arrojó - 
un resultado del 7% de desprendimiento.

EJEMPLOS 2-3
El ejemplo 1 fue repetido dos veces, empleando di



f órentes cargas de mica. En el ejemplo 2, ae empleó mica 
con an area de superficie EET de 3*0 m%s, y el pigmento 
calcinado ofreció un desprendimiento del 12.0%. En el - - 
ejemplo 3, la mica tenia un afea de superficie BET de 3*0 
m%: y se midió un desprendimiento del 0%.

EJEMPLO 4
200 gramos de mica fueron esparcidos en un li­

tro de agua destilada con agitación. La suspensión fue - 
calentada a 74* 0 y una solución del 10% Aldg.fHgO en - 
agua destilada fue añadida en una proporción de 120 ml/7io 
ra, mientras se mantenía el pH a 5 .0 mediante el aditamen 
to simultáneo de 35% NaOh. Un total de 140 mi de solución 
de aluminio fue añadido, siendo agitada la suspensión du­
rante una hora. A continuación se añadió una solución del 
39% BeClg, en una proporción de 50 ml/hora, manteniendo el 
pH a 3.5 mediante la agregacióndel 35% de solución causti­
ca. Fue añadido un total de 350 mi del 39% de solución - - 
FeClgí Después se lavaron las laminillas en un tubo Baohner 
con cuatro litros de agua destilada y calcinadas como una 
torta húmeda a 850S durante quince minutos.

Las laminillas calcinadas tenían un color bronce 
dorado y un B ggx del 59*4% a 597 mm. Se midió la adhesión 
del revestimiento al substrato utilizando la reflectómetria 
y se descubrió un desprendimiento del 6%.

EJEMPLO 5-6
El ejemplo 4 fue repetido dos veces, con ligeras 

variaciones en la cantidad de la solución de aluminio y la 
solución de hierro.empleadas. El pigmento nacarado del Ejem 
pío 5 tenia un eolor bronceado y contenía 66% de mica, -- 
1.1% AlgOj y 32.8% Fe2̂ 3. El pigmento nacarado del ejemplo



6 tenia color cobre, y contenía 61% de mica, 1% A12^3 y - 
38% FegOg.

Con el fin de demostrar la necesidad de una fi­
nísima ca$a intermedia, se llevaron a cabo los siguientes 
experimentos.

EJEMPLO 7-8
270 gramos de mica fueron suspendidos en 2300 al 

de agua destilada y colocados en un recipiente agitado con 
topes. La suspensión de mica fue calentada a reflujo 45 miim 
tos, tiempo durante el cual se añadié una solución contenten 
do 665 mi de solución de sulfato de titanyl (12,5 granos TiOg/ 
100 mi) y 33 mi de HgSÔ  fueron añadidos. Después de un refin 
jo de una hora, se sacaron las laminillas revestidas y se la­
varon con seis litros de agua destilada en un tubo Buchner, - 
seoándolas al aire a 1209C. durante una noche y calcinadas a 
850SC durante 15 minutos. Las laminillas resultantes ofrecían 
un color blanco perlado y un R mag de aproximadamente el 45%.

El proceso precedente fue repetido dos veces, - - 
utilizando diferentes cargas de mica, cada una de las cua­
les con un área de superficie BET de aproximadamente 3.0 - 

Las laminillas resultantes fueron probadas para la ad 
hesiÓn del,revestimiento usando la prueba Boover Muller, y 
se descubrió que ofrecían respectivamente un 28% y un 20% — 
de laminillas desprendidas. La densidad geométrica de capa 
TiOg era aproximadamente de 66 mu.

La mica revestida solamente con óxido de hierro - 
está sujeta a un considerable desprendimiento, cuyo índice 
varia ostensiblemente de carga a carga de mica por razones 
desconocidas. Esto quedó de relieve a través de los seis egc 
perimontos siguientes.



EJEMPLOS 9-14
200 gramos de mica fueron esparcidos en un li­

tro de agua destilada y colocados en un recipiente removí 
do durante el proceso de revestimiento. El pH de la suspe& 
sión fue elevado a 2.8 mediante el aditamento de una solu­
ción hidratada del 39% de cloruro férrico. Después, la tem 
pera tura fue elevada a 74* 0, mantenida así durante el p̂ o 
ceso de revestimiento. Después de haber alcanzado los 74* 0 
se agregó una solución adicional de cloruro férrico, en una 
proporción de 50 nü/hora, en tanto se mantenía el %H a 3-3 

mediante la adición simultánea de una solución cáustica %  
dratada al 35%. Se añadió una solución total de 250 mi de 
cloruro férrico. Las resultantes laminillas revestidas fue 
ron lavadas en cuatro litros de agua destilada en un tubo 
Buohner para suprimir los iones absorbidos, secados al ai 
re a 120*0 durante una hora y calcinados a 850* 0 durante 
una hora. El porcentaje desprendido fue determinado des- - 
pués por la prueba de Hoover Muller.

En los ejemplos 9, 10 y 11 se usaron micas del 
mismo grupo, con una superficie BET de 3.0 m%, y el pog 
centaje desprendido fue del 51.2%, 36,8% y 62í1% respecta 
vamente.

En los ejemplos 12, 13 y 14 se utilizaron micas 
de diferentes grupos, que también tenían un área de auper 
ficie BET de unos 3 m%, y el poroentaje desprendido fue 
de 7.9%$ 11% y 4% respectivamente.

Mica del mismo grupo fue usada en los ejemplos - 
7 y 9 - 11, y mica de la misma carga fue utilizada en los 
ejemplos 2, 8 y 12 - 14. Como la capa TiOg es adherida d¿ 
rectamente a la mloa, se cree que la adhesión de esta capa



controlará primeramente la cantidad de desprendimiento en 
el pigmento. No obstante fue una verdadera sorpresa descu 
brir que, reduciendo el espesor de la capa de titanio en 
vez del normalmente empleado, podía realizarse un gran %  
cremento en la adherencia. Los siguientes ejemplos demueg 
tran que la carga de mica que anteriormente había arrojado 
muy escasos resultados de desprendimiento para el TiOg so** 
lo (28% —  Ejemplo 7) o Feg03 (36.8% - 62.1%). Ejemplos 9 
- 11) daba entonces buenos resultados ( 7% - ejemplos i). 
Del mismo modo, el grupo de mica que había dado buenos 133 

sultados de desprendimiento con FegOg solo (4-11% —  Ejegt 
píos 12-14) , poro muy pobres resultados con üOg solo - - 
(20% —  Ejemplo 8) daba entonces buenos resultados de deje 
prendimiento (12% —- Ejemplo 2).

EJEMPLO 15
100 gramos de mica con un área de superficie BET 

de 3.0 m2/g fueron esparcidos en 1 litro de agua destilada 
y calentados# A 68a 0, 83 mi de solución de sulfato de ti— 
tanyl (12.55 mg. TiOg/lOO mi) conteniendo 4.1 mi de HgSÔ  
concentrado fueron aHadidos, y la suspensión resultante se 
calentó a reflujo, manteniendo el reflujo durante una hora.. 
Después se permitió que la suspensión reposara y se enfr% 
se y el líquido superflotaate fus extraído y reemplazado - 
por 1,5 litros de agua destilada. La suspensión fue dispeg 
sada de nuevo y se dejó que otra vez se posase. El líquido 
superflotante fue extraído de nuevo y reemplazado por 1.0  

litros de agua destilada.
La suspensión fue calentada después a 74S C y man 

tenida a esta temperatura, en tanto se aBadía una solución 
al 3$% FeCly en una proporción de 75 ml/h, mientra# el pH



se mantenía constantemente a 3.3. por agregación de 35% - 
NaOR. Se aHadió un total de 150 mi. Una muestra de 50 mi 
de las laminillas resultantes fue lavada en un tubo Buch- 
ner con 200 mi de agua destilada y calcinada como una teg 
ta mojada a 850a 0 durante 15 minutos.

Las laminillas calcinadas presentaban un color - 
bronce dorado, un R may de 45,0% a 640 mm, y un desprendi­
miento de 17.2% determinado por Espetrofotómetro Trilac.

Una porción de la torta mojada fue sometida a —  
difracción de Rayos X sin ningún tratamiento calorífero an 
terior. El esquema de difracción indicó la presencia de —  
más de una forma de hidróxldo de óxido de hierro, a saber, 

FeOOH y una segunda forma que eB probablementê  FeOOH. 
Deapuás del calcinamiento a 850a 0, la única forma de hie­
rro erâ f FegÔ . El revestimiento original contenía más de 
una forma de hidróxidô de óxido de hierro.

Diversos cambios y modificaciones pueden efectuag 
se en el proooso y productos de este invento, aunque sin <— 
apartarse de los propósitos que aquí se establecen. Las di­
versas incorporaciones aquí mencionadas, lo han sido con el 
fin de explicar el invento, pero no pretenden limitarlo.

La presente solicitud que corresponde a la deposi 
tada en U.S.A. bajo el número 690,141 de fecha 26 de Mayo - 
de 1.976, se acoge a los beneficios del artículo 51 del vjL 
gente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

NOTA
Se declara como de propiedad y novedad para todo 

el territorio espaRol, el contenido de las siguientes!
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R E I V I N D I C A C I O N E S
13.- Proceso para, preparar nuevos pigmentos na 

carados, caracterizado por;
a) .- Se revisten partículas de mica con un óxi

5.- do incoloro elegido del grupo, consistente en bióxido de
titanio y óxido de aluminio en forma amorfa mediante una 
solución de óxido incoloro precursor conteniendo un baño 
de revestimiento en una proporción tal, que la capa resû  
tante incolora tenga del 1 al 7 por ciento del peso de la 

10.- mica revestida de óxido incoloro;
b) .- Revestir las partículas de mica de óxido - 

incoloro con Óxido de hierro en forma amorfa por solución 
por hidrólisis de un hierro compuesto conteniendo el baRo . 
de revestimiento; y

15.- o).- Calcinar las partículas resultantes para -
producir el deseado pigmento nacarado*

23.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 
carados, según reivindicación 13, que se caracteriza por 
que el óxido es bióxido de titanio y el referido baSo de 

20.- revestimiento precursos de óxido incoloro, contiene apro
ximadamente del 0.05 al 3 por oiento de sulfato de tita- 
nyl.

33.?- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 
carados, según nota 23, caracterizado porque la ooncen- - 

25.- traoión de sulfate de titanyl es aproximadamente del 0.05

al 0.75 por ciento.
43.- Proceso para preparar nuevos pigmentos n& 

carados, según nota 3*, que se caraoteriza porque la cogí 
centraclón de sulfato de titanyl es aproximadamente del 
0.1 al 0 .5 por ciento.

30.- 53.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na



carados, según nota 1*, que se caracteriza porque el óx¡i 
do incoloro es ácido de aluminio, y por que la concentra 
ción precursora de aluminio compuesto en el aluminio com 
puesto precursor conteniendo el hado del revestimiento - 
es aproximadamente del 0.05 al 3. por ciento.

6*.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 
carados, según nota 5*, que se caracteriza porque la coa 
centración de aluminio compuesto es de aproximadamente - 
el 0.5 al 3 por ciento.

7*.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 
carados, según nota 6#, que se caracteriza porque la con 
centración de aluminio compuesto ea mús o menos del 0.75 

al 1.5 por ciento.
8*.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 

carados, de acuerdo con el cual se obtiene un pigmento - 
nacarado de mica con revestimiento de óxido de hierro con 
una fina capa intermedia de óxido incoloro, que se carac­
teriza por ser producida según el proceso de la nota 1.

9*.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 
carados, según el cual el pigmento nacarado de la nota - 
8a, se caracteriza porque en el, el óxido do hierro ea un 
20 a 50 por ciento el peso del pigmento, la mica es de - 
50 a 75 por ciento el peso del pigmento, y el óxido inco 
loro es de 0 .5 a 4 por ciento el peso del pigmento.

10a.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 
carados, según el cual el pigmento nacarado de la nota 9. 
se caracteriza porque el óxido de hierro es del 25 al 40 

por ciento del peso del pigmento, y en el,que el óxido - 
incoloro está presente en una cantidad de 5 a 35 miligra 
mos por metro cuadrado de superficie de mica y tiene una
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densidad geométrica de 2 a 21 mu.
11*.- Broce so para preparar nuevos pigmentos na 

carados, según el cual una composición nacarada, caracte­
rizada por un ligero transmitente resinoso suspendido den 
tro o encima del pigmento nacarado según la nota 8*.

12*.- Proceso para preparar nuevos pigmentos na 
carados, según el cual una mica revestida, que se caraote 
riza por mica que presenta en la superficie una.delgada - 
capa de óxido incoloro seleccionado del grupo consistente 
en bióxido de titanio, bióxido de zirconio y por tanto —  
sus correspondientes formas hidratas, la oantidad de óxi­
do incoloro que presenta por tanto la superficie una mez­
cla dOo¿- FeOOH ̂ rfFeOOH, la cantidad de la referida mezcla 
siendo del 20-50 por ciento del peso, del peso total de la 
mica revestida de óxido de hierro.

13*.- PROCESO PARA PREPARAR NUEVOS PIGMENTOS NA
CARADOS.

Todo ello conforme se describe y reivindica en - 
la presente memoria que oonsta de VEINTIDOS hojas, escri­
tas a máquina por una sola de sus carass'

Madrid, 29 de Abril 1.977
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