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ANTECEDENTES DEL INVUKTO.- 
La formación de un revestimiento, particular 

mente adecuado para superficies metálicas exteriores, 
como pueden ser automóviles, es compleja.

El revestimiento debe conservarse esencialmen 
te inalterable en su aspecto durante un periodo de va—  
ríos años, estando expuesto a variadas condiciones atmos 
fericas. - \  '

Los dos principales componentes de un revestí 
miento son el vehículo y el-pigmento. El vehículo puede 
variar mucho en cuanto a sus propiedades de estabilidad. 
El pigmento también puede variar considerablemente en lo 
que se refiere a sus propiedades de estabilidad, y en - 
algunos casos, se produce cierta interacción entre el - 
pigmento y el vehículo, al estar sometido a condiciones 
climáticas reales. ' ; .

El bióxido de titanio es el pigmento más impor 
tante en este tipo de revestimientos, y existe gran can­
tidad de información disponible sobre métodos y técnicas 
para aumentar las propiedades de estabilidad del bióxido 
de titanio. Una buena revisión sobre la literatura al - 
respecto la brinda "Titanium, Its Occurence, Chemistry 
and Technology", Jelks Barksdale, Ronald Press, Nueva - 
York, Segunda Edición, 1966, páginas 533-567.

No obstante el pigmento nacarado de mica reves 
tido de bióxido de titanio es una entidad más complicada 
que el bióxido de titanio pigmentario con respecto a las 
propiedades de estabilidad del revestimiento al ser ex—  
puesto a las condiciones atmosféricas. Así, los métodos 
y técnicas usadas para estabilizar el bióxido de titanio3 0 . -
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pigmentario resultan ineficaces o insuficientes para - 
brindar estabilidad a las plaquetas de mica revestidas 
de bióxido de titanio, puesto que existen reacciones 
que conciernen a la interfaz mica-bioxido de titanio, 
así como al bióxido de titanio sólo.

El principal esfuerzo, en el pasado, para im 
partir estabilidad al bióxido de titanio pigmentario - 
se ha centrado en los revestimientos destinados a su­
perficies exteriores de madera, conocidos como pinturas 
comerciales en el mercado. Ha sido reconocido que la 
radiación solar en la zona de luz negra era la causa 
principal de la desgradación de la película. Sólo re 
cientemente se ha recqnocido que la alteración por agen 
tes atmosféricos de la película, que lleva a su delirio 
ro, es mucho más complicada que la simple exposición a 

„ la luz negra del sol. El deterioro de la película del 
revestimiento se debe a la combinación de la luz negra 
del sol, a la humedad y al calor. Cada uno de estos - - 
agentes pueden tener un efecto diferente en el vehículo, 
en el pigmento, o en ambos, y en la actualidad no es p,o 
sible determinar claramente los diversos mecanismos de 
las reacciones químicas y físicas que se producen. In­
dudablemente también tienen lugar muchas interacciones.

El empleo de pigmentos de plaquetas de mica - 
revestidos de bióxido de titanio en revestimientos de 
metal destinados a estar en el exterior, se ha enfrenta 
do con dos principales obstáculos. Uno, un;reconocimien 
to incompleto de las condiciones climáticas que conducen 
a la película a su desgradación, y otro, un tratamiento 
inadecuado del pigmento para brindarle una mayor estabi3 0 . -



lidad.
Es de relevante importancia el reconocimien 

to actual de que no sólo se vé afectada la película - 
por los diversos agentes antes mencionados, sino que 
también los cambios de estas condiciones pueden condu 
cir a la desgradación de la película del revestimien­
to. Este reconocimiento se describe adecuadamente en 
el documento "Correlation of Laboratory to Natural -- 
Weathering", de G.W. Grossman, Journal of Coatings - 
Technology, vol. 49, nS 633, pp. 45-54, Octubre 1.977.
A partir de ahora, los efectos de las variaciones cí- 
clióas en la radiación de luz negra, humedad y tempera 
tura se designarán como "esfuerzos de alterabilidad a 
la intemperie".

Las pruebas de alterabilidad o intemperisá-. 
cíon estándar en la industria consisten en someter­
los paneles de metal revestidos al clima exterior de : 
Florida, durante un periodo de hasta dos años. Las —  
condiciones son allí muy duras, ya que el ciclo diario 
incluye la noche con bajas temperaturas y gran humedad, 
posiblemente con cierta condensación del agua en los - 
paneles, cambio en la intensa luz solar por la mañana, 
junto con aumentos substanciales de la temperatura, la 
posibilidad de agua líquida en el panel proveniente - 
de lluvias por la tarde seguida nuevamente por la luz 
del sol y disminución de la humedad, y finalmente nue­
vamente la noche con temperaturas que bajan mucho y —  

aumento de la humedad.
Evidentemente, facilitaría enormemente el exa 

men de los pigmentos en cuanto a su esfuerzo de altera-
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bilidad a la intemperie, el uso de condiciones climáti 
cas simuladas en laboratorio. Se ha descubierto que eŝ  
to puede efectuarse mediante el uso de un instrumento 
de laboratorio, la máquina de prueba de materiales a 
la intemperización ultravioleta cíclica, Q-U-V, que —  
brinda condiciones climáticas cíclicas para paneles me 
tálicos revestidos de modo que en un ciclo de' 24 horas 
las variaciones de luz negra, gotas de agua, y tempera 
tura pueden ofrecerse a los paneles. Se ha visto que - 
después de una exposición de alrededor de un mes en el 
Q-U-V-, pueden clasificarse diversas muestras de pane­
les ínetálicos revestidos, en el mismo orden que los ex 
puestos a las condiciones climáticas exteriores de Fio 
rida durante dos años.

Debe reconocerse que este tipo de comproba—  
ción es mucho más pertinente y completa que muchas de 
las pruebas de laboratorio realizadas en el pasado. El 
Fadómetro es inadecuado debido a que sólo se refiere a 
la exposición a la radiación. El Gabinete de Humedad - 
de Cleveland es insuficiente para este tipo de compro­
bación, puesto que los paneles sólo' son sometidos al - 
calor y a la humedad. Otros instrumentos que presentan 
ya sea la humedad como la radiación ultravioleta solas 
resultan inadecuados por las mismas razones. Además, - 
la radiación de luz negra debería presentar una intensé 
dad substancial con una longitud de onda de 310 a 390 - 
mm., y ciertos instrumentos de luz ultravioleta cuentan 
con intensidades escasas a ese nivel.

Finalmente, la radiación de luz negra, la hu­
medad y la temperatura deben aplicarse a los paneles de

-  5
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prueba sobre una base cíclica, ya que el aspecto más 
serio de esta prueba es la de esfuerzo de alterabili—  
dad a la intemperie.

Aunque se han llevado a cabo muchos trabajos 
5.- en el pasado para modificación del bióxido de titanio 

pigmentario, a fin de mejorar sus diversas propiedades 
de estabilidad, las pruebas se han realizado ón condi­
ciones de exposición única, como ser radiación a la —  
luz negra, calor o humedad. Las pruebas para cada úna - 

10.-. de estas condiciones independientemente son inadecuadas 
, para predecir el comportamiento de alterabilidad a la -

- _ intemperie del papel revestido. Cuando los pigmentos de
mica revestidos de bióxido de titanio se incorporán^eñ 

' la película, la correlación entre la intemperización '-
. - 1 5 .-- ' - real y cualquiera de los-tests de estabilidad, indivi-

i- duales citados, es pobre.
Utilizando la máquina de prueba de materiales 

a la intemperización ultravioleta, cíclica, Q-U-V,'para 
someter a prueba los paneles con revestimientos que con 

20.- tienen mica revestida de bióxido de titanio la clasifi­
cación de la resistencia al cambio es excelente, compara 
da con la exposición a las condiciones climáticas de Fio 
rida del Sur.

Los conocidos pigmentos nacarados de mica recu 
25.- biertos de bióxido de titanio o los convencionales, por 

ejemplo aquellos que se preparan conforme a Linton, U.S. 
3.087.828, revelan muy poco esfuerzo de alterabilidad a 
la intemperie cuando el pigmento se incorpora en un ve­
hículo adecuado, revestido en un panel metálico, y. es-- 

30.- sometido a prueba en el Q-U-V.
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Los pigmentos nacarados de mica recubiertos 
de bióxido de titanio no han recibido tratamiento es­
pecial a fin de hacerlos mas resistentes al cambio al 
ser sometidos al esfuerzo de alterabilidad de la in—— 

5.- temperie, y por otra parte, el bióxido de titanio se
halla en forma de cristal de octaedrita (anatase).

Es conocido el tratamiento del bióxido de — 
titanio pigmentario con compuestos de cromo, con obje 
to de impartirles mejores propiedades de estabilidad. 

10.- Por ejemplo, la New Journal Oil and Colour Chemists' —
Association, 20,352,1937 mostro el uso del oleato de 
cromo en pinturas pigmentadas con bióxido de titanio 
para aumentar la estabilidad de la película. El trata 
miento de partículas de pigmento directamente con com 

1 5.- puestos de cromo antes de su incorporación en el vehí
culáy también ha revelado ser efectiva. New, U.S. — „ — 
2.242.320, utilizó naftenato de cromo como superficie^ 
de revestimiento como TÍO2. "I"',

Nelson, U.S. 2.346.322 utilizó el depósito
2 0.- de bióxido de titanio calcinado para mejorar la resis
- tencia a la desintegración en polvo y decoloración, -

con una combinación de 0 .5% de cromo como óxido, 2.0% 
de silicato de zirconio y 1 .0% de alúmina.

Schaumann, U.S. 2.226.142 y U.S. 2.062.137 
2 5.- añadió un compuesto de cromo al pigmento de bióxido -

de titanio antes de la calcinación, y Coffelt, U.S. - 
2.045.836 muestra la precipitación de bióxido de tita 
nio en presencia de ácido crómico para formar un pig­
mento de bióxido de titanio que contiene un ion de ero 

30.- mato. Dawson, U.S. 2.232.168 prevé para el revestimien

r
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to áe bióxido de titanio calcinado con pequeñas canti­
dades de óxidos acuosos de aluminio (0 .2 5 - 2% como —  

AlgO^) y cromo (0.01—2% como Cr202) seguido de secado.
Existe un ejemplo anterior de mica recubier­

ta de bióxido de titanio que recibe un tratamiento de 
compuesto de cromo III para aumentar la estabilidad, y 
es el Jackson,U.S. 3*832.208. En esta patente, el tra 
tamiento de compuesto de cromo se limita a un único 
compuesto específico, cloruro metacrilatocromico y 13- 
efectividad del tratamiento sólo se obtiene si este^ —  
compuesto permanece esencialmente no—hidrolizado. Asm 
misÁó, el tratamiento busca impartir una buena resis­
tencia al cambio a la.película que contiene el pigmen­
to únicamente cuando esta expuesto a condiciones de\ bu
me dad. ' '"

El objetivo de este invento es proporcionar 
un pigmento nacarado de mica recubierto de Ti02 con re 
sistencia a las condiciones exteriores, que ofrezca gran 
brillo y tenga una elevada resistencia a los esfuerzos - 
de alterabilidad a la intemperie. Este y otros objetivos 
del invento resultarán evidentes a aquellos capacitados 
en la técnica según la descripción detallada que se ex­
pone a continuación.

"RESUMEN DEL INVENTO.-
El invento se relaciona con un pigmento perla 

do de mica revestido de Ü O 2 resistente a las condicio­
nes exteriores y a su preparación. El pigmento se obtie 
ne preparando una mica revestida de TÍO2 -rutilo, calci 
nada bajo amplias temperaturas condiciones climáticas y 
tratando posteriormente al pigmento calcinado a fin de3 0 . -
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obtener de éste un revestimiento de hidróxido de cr() 
mo III.

DESCRIPCION DETALLADA.-
El pigmento nacarado resistente a las condjL 

5.- ciones exteriores de este invento se realiza preparan 
do una mica revestida de TÍO2-rutilo, que se calcina 
a una amplia temperatura/condiciones climáticas dando 
un revestimiento posterior de hidróxido de cromo II.

La forma rutilo es esencial pero sola nó re 
10.- sulta suficiente. Las condiciones de calcinación para 

lograr la estructura cristal del rutilo o las condicio 
nes/de calcinación máximas, utilizadas normalmente pa- 

¡ ra la mica revestida de bióxido de titanio en la que el 
"bióxido de titanio está en forma de cristal anastático, 

15.- también son insuficientes. La calcinación debe efectuar 
: se Táajo amplias temperaturas/condiciones climáticas, —  

qué normalmente no se usan. La combinación de estos dos 
factores no es suficiente para una buena resistencieral 
esfuerzo de intemperización, y el producto requiere un 

20.- tratamiento posterior con un compuesto de cromo III pa 
ra darle un revestimiento de hidróxido de cromo III. - 
Los pigmentos anacarados de mica revestidos de bióxido 
de titanio que adicionalmente cuentan con bióxido de - 
titanio en forma de cristal de rutilo-, han sido sometí 

25.- dos a amplias temperaturas/condiciones de calcinación 
y tienen un post-revestimiento de hidróxido de cromo - 
III que revela poseer gran resistencia al esfuerzo de 
intemperización.

El producto de este invento difiere de los - 
30.- - productos de la literatura mencionada anteriormente,
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en dos importantes aspectos. El primeioes que el pre­
sento invento maneja pigmentos nacarados de mica reves_ 
tidos de bióxido de titanio y este pigmento más comple 
jo Introduce otros factores en las características de 
inestabilidad del pigmento. Es bien sabido para aque­
llos familiarizados con este tipo de pigmento que un - 
tipo de desgradación o cambio de pigmento en ún revestí 
miento implica la: inferíase del bióxido de titanioi.y -de 
la mica. Por supuesto estos problemas no se plantean,-- 
con el bióxido de titanio pigmentario. Además, el óx;ido 
de estaño debe de estar presente en el producto de tíica 
revestido de bióxido de titanio a fin de que el bióxido 
de titanio entre en la..modificacion del rutilo, mientras 
que ,el óxido de estaño no es un componente necesario, eií 
el bióxido de titanio pigmentario en la forma rutile.--—  
Dado que existen diferencias químicas entre SnOg y^TiOg; 
la mica revestida de rutilo puede manifestar diferánte- 
reacción química y estabilidad en base al rutilo pigmen
. tarip. - "* -

í La segunda diferencia importante es que el
producto de este invento muestra resistencia al cambio 
sometido a esfuerzo de intemperización, y que los ante 
cedentes con bióxido de titanio pigmentario tratado no 
estaban enfocados hacia esta característica.

Es un hecho que tanto la composición del pro 
ducto de este invento como el método de comprobación - 
son complejos. El pigmento incluye como mínimo cuatro 
partes o procesos que son esenciales tanto para obtener 
un .pigmento nacarado de gran brillo cpmo una buena re­
sistencia al esfuerzo de intemperización. Estos inclu.—
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yen mica, revestimiento de dióxido de titanio en la 
mica, en forma de cristal de rutilo, amplia calcina 
ción del producto, y un post-revestimiento con hidró 
xido de cromo III. El método de prueba del panel de 
metal con un revestimiento que contenga este pigmento 
incluye radiación de luz negra, humedad, y calor, y 
todos ellos se presentan de una manera alterna y cí—  
clica. Aunque se han*propuesto mecanismos para la3 - 
reacciones físicas y químicas individuales, que pueden 
hacerse, no cabe duda que también se producen interac­
ciones. Por ejemplo, la reacción del bióxido de titanio 
debida a la radiación de luz negra, que puede llevar a 
la desintegración en polvo, puede acelerarse en condi­
ciones de humedad. Por consiguiente, no es posible ais 
lar.factores específicos en la estructura del pigmento 
o procesar y relacionarlos con factores causales uni—  
eos en las condiciones de esfuerzo a'la alterabilidad 
atmosférica. <

t Las.plaquetas de mica utilizadas en este in-
vento suelen ser de 1-75 micrones de longitud, preferen 
temente 5-40 micrones, y de 0 .0 3 a 3.0 micrones de espe 
sor, preferentemente 0.10-1.0 micrones. La superficie 
de estas plaquetas de mica calculada mediante el méto­
do BET es de aproximadamente 1-10 metros^/gramo, prefe 
rentemente de alrededor de 2—6 metros^/gramo.

La preparación de los pigmentos perlados de 
mica revestidos de TÍO2 que contienen el TiOg en forma 
de rutilo cristalino se describe en De Lúea y colab., 
U.S. 4.038.099, que se incorpora aquí como referencia. 
El revestimiento inicial de la mica debe ser un compues
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to áe estaño a fin de asegurarse de. la forma cristal 
del rutilo en el producto calcinado final, y esto se 
logra de manera más conveniente tratando la suspen- - 
sión acuosa de la mica con una solución de cloruro es 
tánico o de sulfato estánico. En general, la concentra 
ción de la mica en esa suspensión puede oscilar entre 
1-25% por peso, preferentemente 5-15%.

El tratamiento con el compuesto de estaño 
se describe en De Lúea y colab., U.S. 4.O38.O9 9, que-- 
se incorpora aquí como referencia. .

El revestimiento de bióxido de titanio,puede 
lograrse añadiendo una solución de sulfato titánico — 
acidificador a la suspensión acuosa de mica, previañlen 
te tratada con un compuesto de estaño. La solucióndé 
sulfato titánico suele tener una concentración d e '2-12% 
expresada como Ti02) con unos valores preferentes entre 
3.0-6.0% y que también contiene 10-30% de ácido sulfúri 
co. El sistema puede calentarse a 70-1103C para eféc- - 
tuah, la electrólisis del sulfato titánico y ello condu- 
ce al revestimiento de las plaquetas de mica con hidró- 
xido de titanio amorfo hidratado. Las plaquetas de mica 
revestidas pueden entonces separarse de la solución de 
reacción por filtración, lavarlas con agua destilada y 
secarlas en un horno a 80-1309C durante 1-6 horas. El 
revestimiento de TÍO2 también puede efectuarse partien 
do de una solución de TiCl^ u otro compuesto de tita—  
nio soluble. En general, el TÍO2 después de la calcina 
ción tiene un espesor de 20-350 milimicrones.

. La calcinación para convertir el óxido hidra 
tado en-forma cristalina puede hacerse a temperaturas



elevadas durante lapsos prolongados a fin de obtener 
un máximo de protección a la intemperización. La cal 
cinación debe ser equivalente a un mínimo de 950SC — 
durante 30 minutos. La temperatura real puede ir de - 
900SC hasta unos 1000BC ó superior y el lapso puede - 
ser mayor o menor de 0.5 horas. Con temperatura máxi­
ma se requiere menos tiempo para realizar la cantidad 
mínima, de calcinación. Por ejemplo, una calcinación a 
900BC durante 90 minutos, a 925^ durante 50 minutos, 
a 950BC durante 30 minutos, y a 1000SC durante 15'minu 
tos son esencialmente equivalentes.

/ El tratamiento posterior de hidróxido de ero
mo III del pigmento calcinado se realiza hidrolizando 
una solución diluida de una sal de cromo III soluble, 
como el cloruro o el sulfato para revestir las plaque 
tas con una capa fina de hidróxido de cromo III. I" 
solución puede contener aprox. 0.5 - 5.0% de Cr., ̂ pre 
ferentemente un 1% a 2.5% de Cr.

 ̂ El p o st-tratamiento puede realizarse median/' .< r
te una mezcla del producto calcinado en agua a tempe­
ratura ambiente, con una concentración adecuada, i.e. 
aprox. 5-15% de pigmento, y regulando el pH de la mez 
cía hasta un 5.5/6.5 con un reactivo apropiado como — 
ser ácido sulfúrico diluido. Mientras se mezcla, se 
añade una solución salina de cromo III, preferentemen 
te en proporción constante durante aprox. 0.1—2.0 ho­
ras, y preferentemente alrededor de 0.25-0.75 hora, - 
el pH de la mezcla se mantiene a un 6.0 mediante adi­
ción de cantidades adecuadas do una base como el NaOH 
diluido.
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Se añade suficiente solución de cromo III - - 
para lograr un equivalente de alrededor de 0.2-1.0%, 
preferentemente un 0.3-0.6%, como base de cromo sobre 
el peso total del pigmento. Finalmente se añade la - 
solución de cromo III, la mezcla puede filtrarse, la . 
varse con agua, y secarse durante 1-2 horas a alrede 
dor de 90-1203C. No se requiere calcinación suplemen­
taria del producto.

Los pigmentos de mica revestidos de TiO¿ re 
sistentes a las condiciones-exteriores que resultan,-' 
pueden incorporarse en pinturas y otros tipos de reves_ 
timientos secantes mediante procedimientos conocidós- 
en la técnica. , í'.,*

.' ' . i<=?. Los revestimientos resultantes en meta.T, c
rámica, ladrillo, piedra, plástico y similares dañare

re­sultados satisfactorios sometidos a condiciones ex**
; 1riores. Los pigmentos también pueden incorporarse &

. ..sí
diversos plásticos, como se aplica en la técnica.

\  - - '. los ̂ pigmentos pueden estar suspendidos o sustentados .
- en cualquier medio resinoso transmisor de la luz.

-- En los ejemplos que siguen, el pigmento fue 
incorporado en una resina acrílica termoestable y ro­
ciado en paneles de metal imprimidos. Estos paneles, 
tras haber sido secados en caliente para solidificar 
el sistema, fueron sometidos a esfuerzos de intemperi 
zación en la máquina de prueba de materiales a la in- 
temperización ultravioleta cíclica Q-U-V.

El mencionado aparato funciona durante un - 
ciclo de 24 horas, durante el cual las.lámparas UV du 
rante 4 horas aplican una temperatura de unos 65SC, -3 0 . -
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seguiáo esto por un ciclo de condensación del agua de 
4 horas, a una temperatura de aprox. 50SC. Este ciclo 
se repite tres veces durante un lapso de 24 horas, sô  
metiendo así a los paneles de prueba a un día tropi 
cal caluroso simulado seguido inmediatamente por una 
noche húmeda cálida, durante la cual se condensa la - 
humedad en los paneles. Mientras los paneles están to 
davía húmedos con la humedad condensada, se los some­
te a una intensa luz UV al repetirse el ciclo UV. Es* 
esta combinación de efectos i.e. luz UV intensa en 
perficies húmedas a temperaturas elevadas, la que se 
ha revelado más nociva para la mayoría de los materia 
les polimé ricos en revestimientos de paneles me táll­
eos.

Paneles múltiples de la misma muestra fueron 
expuestos en la Q-U-V al mismo tiempo, y se retiró un 
panel del aparato de comprobación periódicamente, qxami 
nándolo visualmente para detectar cualquier signo de - 
cambio de su aspecto. Así mismo se utilizó un brillan- 
címetro (difusionímetro) para calcular los cambios del 
brillo ( en ángulos de brillo de 20 y 60S) del panel - 
expuesto comparado con su brillo original (antes de la 
exposición). Una manera conveniente de expresar esta 
pérdida de brillo es refiriéndose al porcentaje de bri 
lio que perdura después de un numero determinado de ho 
ras de exposición en el verificador Q-U—V.

Los periodos de prueba acecuados son ce 168 
horas (1 semana), 336 horas (2 semanas), 504 horas (3 
semanas) y 672 horas (4 semanas). Después de estos pe­
riodos de exposición, pueden llevarse a cabo clasifica



clones con paneles de prueba de los mismos materiales 
expuestos a las condiciones atmosféricas naturales en 
Florida del Sur. Se reveló una excelente correlación - 
entre las pruebas Q-U-V y los dos años de exposición 
en Florida del Sur, en cuanto a que el grado de cambio 
en la apariencia de los paneles es del mismo orden 
(correlación) para el Q-U-V como para las coñdiciones 
climáticas, durante dos años, en el sur de Florida. ^

Los tests revelaron que las muestras de juica 
revestida con rutilo tratado con hidróxido de cromo^III 
de este invento superan en duración a otros pigmentos - 
de tipo mica revestida, que incluyen mica revestidá-ruti 
lo pero sin el post-tratamiento de hidróxido de crome —  
III. Superan en mucho a las micas revestidas-octaedrita,

* convencionales. Estas clasificaciones se basan en.los - 
cambios visibles antedichos en la apariencia y en-la —  
pérdida.de brillo (lecturas en el brillancímetro) debí-, 
da a los esfuerzos de intemperización.
j . A continuación se exponen algunos ejemplos de

este invento, aunque el mismo no está limitado a este 
grupo particular de condiciones experimentales.

Ejemplo 1 — Revestimiento para mica de liOp —
octaedrita (anatase)

La mica revestida de bióxido de titanio re­
flector-perlado con revestimiento de TiOg en la estruc 
tura de cristal octaedrita fue preparada recubriendo - 
plaquetas de mica adecuadas con una solución de sulfa­
to titánico acidificante, y luego sometiendo las pía 
quetas a una alta temperatura de calcinación a fin de 
convertir el revestimiento de bióxido de titanio acuo-
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so en una forma octaedrita cristalina.
Así, las plaquetas de mica de 32 g. de las 

dimensiones antes descritas fueron mezcladas en 118 mi. 
de agua y la mezcla se calentó a 70SC. En esta tempera- 

5.- tura, se añadieron durante unos 10 minutos, 82 mi. de 
un stock filtrado de solución de sulfato de titanio —  
conteniendo el equivalente de 10.0% y 26?'" H2SO4 . La mez 
cía fue entonces calentada para que refluyera unos 45 - 
minutos y mantenida en ese estado de reflujo durante 60 

1 0.- minutos. - *
La mezcla fue filtrada, lavada con 2 litros - 

de agua destilada y calcinada a 950a durante JO minutos. 
Después de la calcinación, la difracción de los rayos.X 
revelaron que el producto era TiOg octaedrita en mica. 

1 5,- , La muestra fue dispersada en un 3% de resina
termoestable acrílica (Rohm & Haas AT-56 degradada por 
una resina de melamina, Cymel 248-8), rociada en pane­
les de acero imprimados de Bonderite—40, que fueron se­
cados en caliente a unos 120SC durante 20 minutos para 

20.- endurecer el sistema y luego sometidos a esfuerzos de 
intemperización en la máquina de Q-U-V durante un tiem 
po de exposición total de 672 horas. Como anteriormen­
te se expuso, los paneles fueron rociados por cuadru—  
plicado, y cada 168 horas, se retiró uno de la prueba. 

2$.— La observación visual reveló un cambio del -
aspecto del panel que se produjo en las primeras 168 - 
horas de exposición. Algunos cambios resultaron simila 
res al efecto de desintegración en polvo. Así mismo, - 
se señalaron pérdidas de brillo; la perdida aumentaba - 

30.- con el mayor tiempo de exposición en la máquina Q-U-V
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hasta el final del periodo de exposición de 672 horas 
(4 semanas). Sólo perduró un 20% del brillo original.
Las lecturas de brillo finales figuran en la Tabla 1.

Blemnlo 2 - Revestimiento en mica de TiO?-
rutilo.

Una mica recubierta de bióxido de titanio, 
perlada-reflejante con el revestimiento de T1O2 su es­
tructura de cristal de rutilo se preparó según un- ,proce 
dimiento,similar al del ejemplo 1, anterior, excepto,—  
que la mica fue pre-tratada con un compuesto de estaño, 
utilizando un procedimiento similar al del ejemplo "1B 
de De Lúea y colab. U.S. 4.038.099, de la manera siguien 
te. A 118 mi de agua destilada se añadieron 32 gr.'de 
plaquetas de mica de las dimensiones antes descritas, y 
as esta mezcla, a temperatura ambiente, se agregaron- 8.0 
mi. de solución SnCl^ al 15%. Esta última se preparó.—  
añadiendo 20 gr. de SnCl^. 51^0 sólido á una soludión - 
consistente en 65 mi. de agua destilada y 5 mi. de* acido 
hidroclórico (o clorhídrico) concentrado, seguido de la 
dilución en 100 mi. del volumen total con agua destila­
da.

La mezcla se calienta a 70$C durante aproxima 
damente 30 minutos y luego se añaden 82 mi. de una solu. 
ción filtrada de sulfato de titanio. Esta última solu—  

ción contiene el equivalente de 10% de TÍO2 y 26% de —  
H2SO4 . La mezcla se calienta luego para que refluya, unos 
45 minutos, y se mantiene refluyendo otros 60 minutos —  
m.&s * -
- . Se filtra entonces la mezcla, se la lava/con

agua destilada y se la calcina a 950SC durante 30 minu
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tos. El producto calcinado mostró una pauta de poder 
de difracción a los rayos X que fue la de TiOg-rutilo 
en mica.

La prueba en el aparato Q-U-V se llevó a cabo 
al igual que en el ejemplo 1. Se observaron cambios a 
los esfuerzos de intemperización, aunque menos pronun­
ciados que en el ejemplo 1. Por ejemplo, sólo se produ 
jeron leves cambios én la apariencia durante las prime 
ras 168 horas de exposición y cambios visuales mas pro 
nunciados con exposiciones más prolongadas en el Q- U-V. 
Así mismo, como puede verse en la tabla 1, el porcenta 
je de brillo que perduró después de cada periodo su ex 
posición, aunque mejor.que en relación con el ejemplo 
1. no fue tan bueno como el del ejemplo 5 siguiente.,
,' Ejemplo 3. Revestimiento de TiO? -rutilo en

Mica - Temperatura y tiempo.de calcinación bajos.
Se preparó una mica revestida de bióxido de - 

titanio-perlada-reflajante.con revestimiento de TiOg .en 
1¿ estructura de cristal de rutilo, exactamente del mi^ 
mo modo que en el ejemplo 2. No obstante, se calcino —— 
durante sólo 15 minutos a 900SC. en comparación con los 
30 minutos a 950SC para el producto del ejemplo 2.

Esta muestra fue rociada en paneles metali—  
eos con un sistema acrílico idéntico al utilizado en - 
el ejemplo 2, y fue probado de manera similar en el —  
Q-U-V. Los cambios de aspecto de los revestimientos des 
pues de-la exposición fueron casi iguales a los de ejem 
pío 1, y se produjeron algunas alteraciones en las pri­
meras 168 horas de prueba en el Q-U-V.

La pérdida de brillo, comparada con las mués
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-tras no expuestas, resultó "bastante granáe. Ver Tabla 
1 para la comparación con los otros ejemplos, nstos - 
marcados camoios que tuvieron lugar debido a los es­
fuerzos de intemperización revelan que teniendo solo 
la estructura rutilo de TÍO2 no se obtiene una resis­
tencia a las condiciones atmosféricas.

Ejemplo 4. Revestimiento en mica dé TiOp-I "
anastático con tratamiento posterior de Hidróxian.de.-

cromo III. - *
Se preparó una mica revestida de bióxido de

titanio perlada-reflejante con un revestimiento de TÍO2 

en estructura de cristal anastática según un método si­
milar al del ejemplo 1„ excepto que después de lanalci 
nación a 950SC durante 30 minutos, se aplicó el siguien 
te post-tratamiento para revestir las plaquetas de.ha
dróxido de cromo III. vi *

200 gramos del material calcinado se mezcla­
ron en 3400 mi. de agua destilada, y el pH se ajustó-a 
6\0 utilizando 2M H2S0 ^̂  añadido gota a gota. Luego se 
disolvieron 64 mi. de una solución de Cr CI3 al 5% en 
200 mi. de agua destilada, y esta solución se añadió - 
con un índice constante a la mezcla anterior durante - 
aproximadamente 30 minutos. El pH se mantuvo constante 
a 6 .0  durante esta adición de cloruro.de cromo III, —  
añadiendo una solución de hidróxido de sodio al 1 Oí., tal
como se revelará necesario.

Después de añadir toda la solución de cloruro 
de cromo III, se filtró la mezcla, se la lavó con agua, 
y se la secó a 110-1203C durante 1 hora. La mica reves­
tida con TÍO2 anastático estaba ahora recubierta con
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una'fina capa de hidróxido de cromo III.
Nuevamente las muestras fueron incorporadas 

en el mismo vehículo acrílico utilizado en los ejemplos 
anteriores y rociado en paneles metálicos llevándolos 
al Q-U-V. Los cambios visuales sólo fueron leves en los 
primeros periodos de exposición, por ejemplo a las 168 
y 336 horas, pero no se observó una desintegración en 
polvo definida después de 672 horas.

La cantidad de brillo perdido también se re­
dujo considerablemente con respecto a la pérdida en el 
producto del ejemplo 1, a saber, el TiOg en
mica,.pero sin el tratamiento de hidróxido de cromo 111.

La protección a la intemperización propoi-cio 
nada al pigmento por el tratamiento ultericrde hidrcxi 
do de cromo III puede observarse comparando la perdida 
de brillo entre el ejemplo 1 y el ejemplo 4, en la ta­

bla 1.
Ejemplo 5 - Revestimiento de TiOp ^ i l c j ^R 

mica, con nest-tratamiento de hidróxido de cromo III.
Se preparó una mica revestida de bióxido de 

titanio perlado-reflejante con revestimiento de TÍO2 * 
en estructura de cristal de rutilo, de la misma manera 
que en el ejemplo 2. Fue calcinado a 950SC durante 30 
minutos, y luego, para mejorar la resistencia a la m -  
temperización, se le aplicó un tratamiento de hidróxi­
do de cromo III como en el ejemplo 4 anterior.

Ello resultó en una mica revestida de bioxi 
do de titanio con una estructura traslúcida de rutilo, 
que fue bien calcinada y post-tratada para obtener una 

de hidróxido de cromo III.30 .- capa
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El producto fue sometido a prueba en el ----
Q-U-V en un vehículo acrílico termoestable de una ma­
nera similar al procedimiento de prueba anterior.

Solo muy leves cambios se observaron inclu­
so después de un periodo máximo de prueba de 672 horas 
en la máquina Q-U-V. No se detectó desintegración en - 
polvo, y sólo una debilitación del color.

Así mismo,'-.la cantidad de brillo conservada 
al término de la prueba de intemperización fue de apro 
ximadamente el 85% del brillo original, en comparación 
con solo el 20% para la mica revestida anastática del 
ejemplo 1 y los productos finales enumerados en la*ta-
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. Eiemplo 6. Revestimiento de_ IÍO2 rutilo en 
mica con tratamiento de hidróxidp_de cromo III, y re^ 

fíelo color oro..
El procedimiento es similar al del ejemplo 

5 anterior, excepto que la cantidad de mica utilizada 
se redujo a 15 g. Esta reducción en la superficie dis 
ponióle de mica, mientras se mantiene la concentra 
ción de sulfato titánico a los mismos niveles de los 
ejemplos previos, produce un revestimiento más gruec-o 
de TÍO2 en las plaquetas de mica. La reflexión de,ce 
lor obtenida es ahora rojo-naranja después del peí-rbdo 
de iefluxión, el que después de calcinarse a 950B duran 
te 30 minutos, pasa a ser amarillo-dorado.

Este producto recibió un tratamiento ulterior 
de hidróxido de cromo III como en el ejemplo 4 y fue.so 
metido al aparato Q-U-V como se hizo en los casos,ante­
riores. .

Después de 672 horas en el Q-TJ-V, sólo s.e,ob
servó un leve cambio de color énel panel, y el porcen 
taje de brillo que perduraba (en comparación con el bri 
lio original) era de aproximadamente el 80%.

Eiemplo 7. Revestimiento de TiOp rutilo en mi­
ca con tratamiento de hidróxido de cromo III y reflejo - 
color azul.

El procedimiento es similar a los de los ejem 
píos 5 y 6 anteriores, salvo que la cantidad de mica —  
usada se redujo a 7 gramos. Esta reducción de la super­
ficie disponible de mica, mientras se mantiene la concen 
tración de sulfato de titanio en los mismos niveles del 
ejemplo 5, resulta en una capa de revestimiento más grue
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sa de TiOg sobre las placas de mica. El reflejo ue co 
lor obtenido fue verde después del reflujo, y tras la 
calcinación a 9506 durante 30 minutos, se obtuvo un re
fie jo de color azul brillante.

Este producto recibió un tratamiento ulterior
de hidróxido de cromo III como en el ejemplo 4, y fue - 
sometido a la prueba del Q-U-V. Después de 672 horas en 
dicho Q-U-V sólo se observó una ligera alteración del 
color (un leve empalidecimiento del reflejo azul). El - 
porcentaje de cambio del brillo también fue reducido, 
perdurando aproximadamente un 75% de éste después de i 

periodo de prueba.
-n-jenmln 8. Mica revestida de TjQ? rutilo._de_BO- 

linro-Dilenn con mues+.T-ns toreadas, con tratamiento de hi- 
idróxido de cromo III.

A la mica revestida de TÍO2 rutilo, grueso, per 
lado, con tratamiento de hidróxido de cromo III, prepara­
da como en el ejemplo 5, se la incorporó en una concentra 
ción de pigmento del 1% en polipropileno, mediante mez­
cla seca de 1 parte de pigmento con 99 partes de pasti­
llas de polipropileno y moldeo por inyección en trozos -
de color gradual.

Estos trozos fueron aplicados a paneles de alu 
minio de 3" x 5" y expuestas al Q-U-V junto con muestras 
de control, realizadas con los productos del ejemplo 1 

anterior.
Los trozos de color hechos con el pigmento des 

crito en el ejemplo 5 revelaron mucho menos cambio en —  
apariencia que las muestras de control gradual, hechas - 
con el pigmento del ejemplo 1. Este cambio de apariencia

30 .-
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de los trozos con polipropileno fue mayor que el maní 
festado por los paneles metálicos rociados, en primer 
lugar debido a que el polipropileno en sí cambra debí 
do a la exposición UV. No obstante, en todos los ca­
sos, el pigmento de este invento mostró menos cambio 
en las muestras graduales que los otros pigmentos.

El emolo 9 - "Pruebas de intemperización exte-
-t-in-r- durante-dos años.

Los paneles de acero secados con calor preña 
rados como se describió en-los ejemplos 1, 2 y 5 t.sal- 
vo que el secado duró 30 minutos) fueron montados en - 
una' valla de prueba a 4-5° Re cara al sur, en hiami, 
Florida. Se expusieron paneles múltiples de cada uno 
simultáneamente y la parte superior de todos fue cu- - 
bierta para permitir una adecuada comparación de los.- 
revestimientos'expuestos y no expuestos. Se retiró y 
examinó un panel por vez. Los datos de la tabla II si_

) guíente muestran que el producto de este invento dio. 
mejores resultados seguido por la mica revestida de —  
TÍO2 rutilo y finalmente la mica revestida de TiOg °ctae 
drita. La observación visual coincide esencialmente
con los resultados de lectura de brillo de 60B.
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Diversos cambios y modificaciones pueden lie, 
varse a cabo sin apartarse del espíritu y el alcance - 
de este invento y todas las materializaciones expuestas 
constituyen una mera ilustración del mismo. En toda es- 

5.- ta especificación y sus reivindicaciones, todas las por 
ciones y porcentajes son por peso y todas las temperatu 
ras están en grados centígrados a menos que se indique 
lo contrario.-

La presente solicitud que corresponde a la - 
10.- depositada en U.S.A. bajo el número 864.744 de fecha -- 

27 de Diciembre de 1.977, se acoge a los beneficios del 
artículo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus­
trial. '

N O T A
1 5,- - - Se declara como de propiedad y novedad para -

todo el territorio español, el contenido de las siguien 
- tes: . l



29

5 . -

10 .-

15.-

2 0 .-

25.-

30 .-

R E I V I N D I C A C I O N E S
la.- Un método para producir un pigmento naca 

rado de mica revestido de TiC'2 resistente a las condicijo 
nes atmosféricas exteriores, caracterizado por:

a) Tratar las partículas micáceas con una so­
lución que contiene un compuesto de estaño.

b) Revestir dichas partículas con bióxido de 
titanio en forma amorfa, por decantación de un baño de 
revestimiento que contiene compuesto de titanio.

c) Calcinar dichas partículas durante un lapso 
y a una temperatura como mínimo equivalente a 9508C du
rante 30 minutos, y

d) Revestir las partículas calcinadas con hi- 
dróxido de cromo III por decantación de un baño de re­
vestimiento que contiene un compuesto de cromo III.

2§.- Un método para producir un pigmento naca 
rado de mica revestido de TiÜ2 resistente a las condicio 
nes atmosféricas exteriores, según reivindicación 13-,. ca 
racterizado además porque dicho baño que contiene un com 
puesto de cromo III lleva aproximadamente 0.5-5.0% de —  

cromo.
3§.- Un método para producir un pigmento naca 

rado de mica revestido de TiOg resistente a las condicic) 
nes atmosféricas exteriores, según reivindicación 2§, ca 
racterizado además porque dicho baño de revestimien bo 
conteniendo un compuesto de cromo III, lleva aproximada­
mente 1—2.5% de cromo.

43.- Un método para producir un pigmento naca 
rado de mica revestido de TÍO2 resistente a las condicio 
nes atmosféricas exteriores, según reivindicación 18, ca

POOR , 
QUAUTY
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ráete rizad o además porque la cantidad, de cromo revesti­
do es de alrededor de O.2-1 .0% del peso total del pig—  

mentó.
53.- Un método para producir un pigmento naca 

rado de mica revestido de TÍO2 resistente a las condi­
ciones atmosféricas exteriores, según reivindicación —  
43, caracterizado además porque la cantidad de cromo re_ 
vestido es de aproximadamente 0.3-0.6% del peso total - 
del pigmento.

6 8.- Un método para producir un pigmento naca 
rado de mica revestido de TÍO2 resistente a las condi—  

ciones atmosféricas exteriores, según reivindicación 18, 
que se caracteriza por contener partículas micáceas que 
tienen en su superficie un revestimiento traslúcido de 
bióxido de titanio en forma rutilo, que ha sido calcina 
do durante un tiempo y a una temperatura al menos equi­
valente a 950SC durante 30 minutos; dicho revestimiento 
tiene un revestimiento de hidróxido de cromo III sobre 
el mismo.

7a.- Un método para producir un pigmento naca 
rado de mica revestido de TÍO2 resistente a las condi—  
ciones atmosféricas exteriores, según reivindicación —  
6 8, cuyo pigmento se caracteriza además porque en dichas 
partículas micáceas son escamas de mica cuyas mayores - 
dimensiones son 1 a 75 micrones y con superficies espe­
cíficas de aproximadamente 1-10m2/g, y en las que el re 
vestimiento rutilo tiene un espesor de 20—350 milimicro 
nes.

83.- Un método para producir un pigmento na—  
carado de mica revestido de TÍO2 resistente a las con—
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diciones atmosféricas exteriores, se¿yín reivindicación 
7, cuyo pigmento se caracteriza aden;ás porque el cromo 
es aproxiüiadainente el 0.2—1,0% de dicho pigmento.

9^.- Un método para producir un pigmento na­
carado de mica revestido de TiOg resistente a las con­
diciones atmosféricas exteriores, según reivindicación 
8a, cuyo pigmento se caracteriza porque las mayores di 
mensiones son'5-40 micrones y la superficie de aproxi­
madamente 2-6 m^/g.

103.- Un método para producir un pigmento na 
carado de mica revestido de TÍO2 resistente a las con- 
diciones atmosféricas exteriores, constituyendo un com 
puesto anacarado caracterizado por un medio resinoso - 
que trasmite la luz, que tiene en suspensión o basado 
en él al pigmento anacarado de la reivindicación 63,

113.- UN METODO PARA PRODUCIR UN PIGMENTu NA 
,CARADO DE MICA REVESTIDO DE TiOg RESISTENTE A LAS CON­
DICIONES ATMOSFERICAS EXTERIORES.

Todo-ello conforme se describe y reivindica 
en la presente memoria que consta de TREINTA Y UNA ho 
jas escritas a máquina por una sola de sus caras.
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