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ANTECEDENTES DEL INVENTO.-

La formacibén de un revestimiento, particular

mente adecusdo para superficies metdlicas exteriores,

como pueden ser autombviles, es compleja.

 E1 revestimiento debe conservarse esencialmen
te inalterable en su aspecto durante un periodo de va—-
rios afios, estando expuesto a variadas condiciones atmos

féricas, " >

‘Los dos principales componentes de un revesti

‘miento son el vehiculo y el pigmento. El vehiculo pqéae

variar mucho en cuanto a sus propiedades de estabilidad.

E1 pigmento también puede variar considerablementerén'lo

. que se refiere a sus propiedades de estabilidad, ylen -

 algunos casos, se produce cierta interaccién entre el -

pigmento y el vehiculo, al estar sometido a condicicres -

. B
. elimdticas reales,

El bidzxido de titénio es el pigmenfo hés impor
tante en este tipo de revestimientos, y existe gran_can—
tidad de'informacién disponible sobre métodos y técnicaér
para aumentar las propiedades de éstabilidad del bidbxido
de titanio. Una buena revisién sobre la literatura al -
respecto la brinda "Titanium, Its Occurence, Chemistry
and Technology", Jelks Barksdale, Ronald Press, Nueva -
York, Segunda Edicibn, 1966, piginas 533—567;

No obstante el pigmento nacaradp de mica reves
tido de bidxido de titanio es una entidad mds complicada
que el bidxido de titanio pigmentario con respecto a las
pfopiedades de estabilidad del revestimiento al ser ex—-
puesto a las condiciones atmosféricas. Asi; los métodos

vy téenicas usadas para estabilizar cl bidxido de titanio



Se=

10.-

7~15:;i :

~

‘20.-

250—

30--

pigmentario resultan ineficoces o insuficientes para -
brindar estabilidad a las plaguetas de mica revestidoes
de bidxido de titanio, puesto que exizten reacceiones —
que conciernen a la interfaz mica~bidzido de titanio,
as{ como al bidxido de titanio sdlo.

El principal esfuerzo, €n el pasado, para im
partir estabilidad al pidxido 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 —-
radiacién solar em la zona de luz negra era la causa -
priﬁcipal de la desgradacién de la pelicula. S610 re-—-
cientemente se ha recgonocido que la alteracilnm por agen

tes atmosféricos de la pelicula, que 1leva a su deterio

i'rd, es mucho méds complicada gue la simple exposicida a
uig luz negra del sol. E1 deterioro de 1la pelicula del

revestimiento se debe a la combinacién de la luz negra

del sol, a la humedad y al calor. Cada uno de estos - -
agentes pueden tener un‘efecto'diferente en el vehiculo,
en el pigmento, o en ambos, ¥y en la actualidad no es pQ
sible determinar claramente 1los di%ersos mecanismos de
las reacciones quimicas ¥ fisicas que se producen. In-
dudablemente también tienen lugar muchas interacciones.
El empleo de pigmentos de plaquetas de mica -
revestidos de bidxido de titanio en revestimientos de
metal destinados a estar en el exterior, se ha enfrenta
do con dos principales obstdculos. Uno, un: reconocimien
to'incompleto de las condiciones climéticas gue conducen
a la pelicula a su desgradacion, ¥ otro, un tratamiento

inadecuado del pigmentc para brindarle una mayor estabi
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lidad,

'Bs de relevante importancia el reconocimien
to actual de gue no sélo se vé afectada la pelicula -
por los diversos agentes antes mencioﬁados, sino gue
tanbién los cambios de estas condiciones pueden condu

cir a la desgradacidén de la pelicula del revestimien-

0. Este reconocimiento se describe adecuadamente en

el documento-"Correlation of Laeboratory to Natural --
Weathering", de G.W. Grossman, Journal of Coatings -

Technology, vol. 49, n? 633, pp. 45=54, Octubre 1[977.7

- A partir de ahora, los efectos de las variaciones ci-

/ o e
clidas en la radiacibn de luz negra, humedad y tempera
tura se designaran como "esfuerzos de alterabilidsd o
la intemperie". - '

Las pruebas de alterabilidad o intemperize—.

cibn estandar en la industria consisten en someter ——

los paneles de metal revestidos al clima exterior de
Florida, durante un periodo de hasta dos afios. Las —~-
condiciones son alli muy duras,'ya que el ciclo diario
incluye la noche con bajas tempefaturas ¥ gran humedad,'
posiblemente con cierta condensaeién del agua en los -
paneles, camblo en la intensa luz solar por la maiiana,
junto con aumentos substanciales de la temperatura, la
posibilidad de agua ligquida en el panel proveniente -
de lluvias por la tarde seguida nuevamente por la luz
del sol y,disminucién de la humedad, y finalmente nue-
vamente la noche con temperaturas que bajan mucho § —--
aumento de la humedad.

Evidentemente, facilitaria:enormemente,elfexg

men de los pigmentos en cuanto a su esfuerzo de altera-
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bilidad a la intemperie, el uso de condiciones climdti
cag simuladas en laboratorio. Se ha descubierto que eg
to puede efectuarse mediante el uso de un instrumento
de laboratorio, la mdguina de prueba de materiales a
5e= la intemperizacidén ultravioleta ciclica, Q-U-V, que —-
brinda condiciones climdticas ciclicas para paneles me
tdlicos revestidos de modo que en un ciclo de' 24 horas
las variaciones de iuz negra, gotas de agua, y tempera
tura pueden ofrecerse a los paneles. Se ha visto que -
10~ después de una exposicidn de alrededor de un mes ea el
Q-U-V-, pueden clasificarse diversas muestras de pane-
les‘metélicos revestidos, en el mismo orden que los ex
puestos a las condiciones climaticas exteriores de 1o
rida durante dos afios. |
{5.-j. ] Debe reconocerse que este tipo de comproba——
| cidn es mucho mas pertinente y completa que muchas de
lag pruebas de laboratorio realizadas en el pasado. El
Fadémetro es inadecuado debido a que sdélo se refieve a
la exposicién a la radiacién. ELl Gebinete de Humedad -
20.- » de Cleveland es insuficiente para este tipo de obmpro-
bacidén, puesto que los paneles s6lo son sometidos al -
calor y a la humedad. Otros instrumentos que presentan
ya sea la humedad como la radiacidn ultravioleta solas
resultan inadecuados por las mismas razones. Ademds, -
25, la radiascién de luz negra deberia presentar una intensi
dad substancial con una longitud de onda de 310 a 380 -
mm,, y ciertos instrumentos de luz ultravioleta cuentan
con intensidades escasas a ese nivel,
Finalmente, la radiacién de luz negra, la hu-~

30.- . medad y la temperatura deben aplicarse a los paneles de
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prﬁeba sobre una base ciclica, ya que el_éspect§,méé-
serio dé'esta pruebé'es la de esfuerzo de altérabiii:;
dad a larinfemperie. '

Aunque se han llevado a cabo muchos trabajos
en el pasado para modificacidn del bidxido dertitanio
pigmehtario, a fin de mejorar sus diversas propiedades

de estabilidéd, las pruebas:se han realizado en condi-

ciones de exposicién Unica, como ser radiacidn a la --

luz negra, calor o humedad. Las pruebas para cada una -

de estas condiciones independientemente son 1nadecuadas

anta s

- para prede01r el comportamlento de alterabllldad a ta -

-
An

,1ntemper1e del papel revestldo. Cuando 1os plgmentos de -

mica revestldos de b10x1do de tltanlo se 1ncorporan‘en

-

'fla pellcula, la correlac1on entre la 1ntemperlzaclon -

kreal y cualqulera de los tests de establlldad, 1ndlv1~.',= 

Utilizando la maqulna de prueba de mater;ales

. a la 1ntemperlzac1on ultrav1oleta, c1cllca, Q-U-V,‘pdia'

- someter a prueba los paneles con revestlmlentOS—que con -

tienen mica revestida de biéxido de titanio la clasifi-
éacién de la resistencia al cambio es exceienté, compara
da con la exposicién a las condiciones climdticas de Flo
rida del Sur. .

Los conocidos pigmentos nacarados de mica'rec§
biertos de bidxido de titanio o los convencionales, por -
ejemplo aguellos que se preparan conforme a Linton, U.S.
3.087.828, revelan muy pocb esfuerzo ae alterabilidad a

la intemperie cuando el pigmento se incorpora en un vé—

hlculo adecuado, revestldo en un panel metallco, y es -

sometldo a prueba en el Q-U-V
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Los pigmentos nacarados de mica recubiertos
de bidxido de tifanio no han recibido tratumiento es-
pecial a fin de hacerlos mas resistentes al cambio al
ser sometidos al esfuerzo de alterabilidad de la in--
temperie, y por otra parte, el bidxido de titanio se
nalla en forma de cristal de octaedrita (anatase).

Es conocido el tratamiento del bidxido de -
tlﬁanlo pigmentario con compuestos de cromo, con obje
to de impartirles mejores propledades de estabilidad,
Por ejemplo, la New Journal 0il and Colour Chemlsts}-;
Association, 20,352,1937 mostrd el uso del oleato de

cromo en pinturas pigmentadas con bidxido de titanio

- pera aumentar la establlldad de la pellcula. E1 tra+a

mlento de partlculas de plgmento dlrectamente con com

'lﬁfpuestos ae ‘cromo entes de su incorporaciénm en el vehi
"fculo tambidén ha revelado ser efectiva. New, U.S. ~ ja

2. 242 320, wtilizé naftenato de cromo Como superf1c1e

de revestimiento como Tilz. : IR

Nelson, U.S. 2.346. 322 utilizo el dep051to

‘de bidxido de titanio calclnado para mejorar la resis

tencia a la desintegracidn en polvé y decoloracidn, -
con una combinacién de 0.5% de Cromo COImO 6xidb, 2.0%
de silicato de zirconio y 1.0% de alumina.

Schaumann, U.S. 2.226.142 y U.S. 2.062.137
afiadidé un compuesto de cromo al pigmento de bidbxido =~
de titanio antes de la calcinacién, y Coffelt, U.S. -
2,045.836 muestra la precipitacidn de bidxido de tita
nio en presencia de dcido crémico para forwar un pig-
mento de bidxido de titenio que contiene un ion de crg

mato. Dawson, U.S. 2.232.1687pre€é paréwélnrevéstimiég



to de b10x1do de titanio ca101nado ‘con pequenas cantl-
dades de ox1dos acuosos de aluminio (O 25 - 2% comp ==
Al203) v eromo (0.01=2% como Cr203) seguldo de secado.'

‘Existe un ejemplo anterior de mica recubier~

5.~  ta de bidxido de titanio que recibe un tratamiento de

compuesto de cromo IITI para aumentaf 1arestabilidad, vy
es el Jacksoh,lU.S; 3;832.208. En esta patente, el tra
tamiento de compuesto de cromo se 1imita arun ﬁnico -

compuesto especifieco, cloruro metacrllatocromlco y la
,,10;; " efectivided del tratamiento sélo se obtlene si esté -

o

' compuesto permanece esencialmente no-hldrollzado. A31

S

1o

'mlsﬁo, el tratamlento busca 1mpart1r una buena re51s--'

. A -
~ e,

;>¢ ten01a al camblo a la pellcula que contlene el plvm~n-”;

’ '"w”to unlcamente cuando esté expuesto a condlclones de “hu

727"153; i;}imedad. IR o ' S ,_vgwi,
L i%il_f 'E1 objetivo de este inVento'es propofcibpéi
un blgmeﬁto naéaradd de mica recubierto de TiOp com, fé_
s1sﬁenc1a a las condiciones exteriores, que ofrezca graﬁ
brillo y tenga una elevada res1stenc1a a los esfuerzos -
i 20.~ " de altersbilidad a la 1ntemper1e. Este y otros objetivos
_del invento resultarén evidentes a'aquellos capacitadbs
en la técnice segin la descripeidn detallada Que'se exX=-

pone a continuacidn,

"RESUMEN DEL INVENTO,-

25.- ' E1l invento se relaciona con un pigmento perla
do de mica revestido de Tio2 resistente'a las,cbndicio—
nes exteriores y a su preparacién. El pigmento se obtie
ne preparando una mica revestida de TiOp -rutilo, calci

nadea bago anplias temperaturas condlcﬂones cllmétloas v

30,= tratando posterlormente al plgmento ca101nado a fln de



obtener de éste un revestimionto de hidréxido de cro

mo ITI.
DESCRIPCION DETALLADA,~
E1l pigmento nacarado resistente a las condi
Sem ciones exteriores de este invento se realiza preparan

do una mica revestida de TiOp-rutilo, que se calcina
a una amplia temperatura/condiciones climdticas dando
un revestimiento posterior de hidrdéxido de cromo TI.
Ia forma rutilo es esencial pero sola no re
10, - sulta, suficiente. Ias condiciones de calcinacidn bara

1ograr la estructura cristal del rutllo o las COHdlClO

'nes de calcinacidén mdximas, utlllzadas normalmente pa-
fiﬁra la mice revestida de b10x1do de tltanlo en la quu el
'”i}b ox1do de titanio estéd en forma de crlstal anastatlco,‘

‘ ~_tamb1én son insuficientes. Ia ca101n301on debe efeﬂtuarr

D TYA’se,Baao amplias temperaturas/condiciones cllmatlcas,;—-.
" qué normalmente no se usan., La combinacién de estos. dos

factores no es suficiente para una‘buena resistencia-al
- esfuerzoudé intemperizacion, y el producto féquiérévun
20.-'? tratamiento posterior con un comﬁuesto d;'cromo IIT pa
re darle un revestimiento de hidréxido de cromo ITI, -
Los pigmentos anacarados de mica revestidos de bidxido
de titanio que adicionalmente cuentan con bidxido de ~
$itanio en forma de cristal de rutilo, han sido someti
25 .= dos a amplias temperaturas/condiciones de calcinacidn
v tienen un post-revestimiento de hidréxido de cromo -
III que revela poseer gran resistencia al esfuerzo de
intemperizacidn.
E1l producto de este invento difieré*de log -

30.- - productos de la literatura mencionada anteriormente,
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en dos importantes aspectos. Bl primerpes que el pre-

sente inyento maneja piémentos“nacaradés de mica reves
tidos de biéxido de titanio y este pigmento'més comple
jo 1ntroduce 0uros factores en las caractnrlstlcas de
1nestab111dad del plgmento. Es bien sabido para ague—-—
llos Lamlllarlzados con este tlpo de plgmento que un -
+ipo de desgrad301on o cambio de plgmento en un revest;

mlento implica la: inferfase del bidxido de t1tan101y.de

-
-

la mica, Por supueuto estos problemas no se plantean —

-~ a

con el b10x1do de tltanlo plgmentarlo. demés, el oxlao
. o

de estano debe de estar presente en el producto ‘de- mlca"

ey

. revestldo de b10x1do de tltanlo a fln de que el blOdeO o

- -."s-

~ de tltanlo entre en la, mod1f10a01on del rutllo, mleniraS'

que el 011do de estano no es un componente necesarlo eﬁ o

el b10x1do de tltanlo plgmentarlo en la forma rutllc

Dado que ex1sten dlferenclas qulmlcas entre Sn02 Y Tloz,"—

1a mlca revestlda de- rutllo puede manlfestar dlferenie

- reacclon qulmlca y establlldad en base al rutllo plgmenf

: _',,A.x

tarlo. ‘ P
4 e

T N . . - - 1 . N B -“_,:. o
producto de este invento muestra resistencia al cambio- -

sometido a esfuerzo de intemperizacidén, y que los ante

cedentes con bidxido de titanio pigmentario tratadornb o

estaban enfocados hacia esta caracteristica.-

Es un hecho gue tanto la comp03101on del pro
ducto de este invento como el metpdo,de comprobacidn - '
son complejos. E1l pigmento incluye como minimo cuatro
partes 0 procesos que son esen01ales tanto para obtener
un. plgmento naoarado de gran brlllo como uno buena re——

sistencia al eofuerzo de 1ntemperlza01on. Estos 1nclu--

ot La segunda diferencia impoftante,es'que el = -

|
|

E
b
-|
"l
!

ki

)

1
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yen mica, revestimiento de bidxido de titanio en la
mica, en forma de cristal de rutilo, amplia calcina
cibén del producto, y un post-revestimiento con hidrd
xido de cromo III. E1 método de prueba del panel de
metal con un revestimiento que contenga este pigmento
incluye radiacién de luz negra, humedad, y calor, y
todos ellos se presentan de una manera alterna y ci--
clica., Aungque se haﬁ‘propuesto mecanismos para lgs -
reacciones fisicas y quimicas individuales, que pﬁeden
hacerse,'novcabe duda que también se producen intéféc;
01ones. Por ejemplo, la reaccidn del bidxido de tltanlo
deblda a la radiacién de luz negra, que puede 11evar a

la desintegracidn en polvo, puede acelerarse en condim

H]

- clones de humedad. Por consiguiente, no es posible aig

\ ?«vlar;factores especificos en la estructura del pigmento

o procesar y relac1onarlos con factores causales unl——

e cos en las condiciones de esfuerzo a la alterabllldad

o 20.-

250-

30m

' {atmosférlca. =

P

X , Las plaquetas de mica utlllzadas en este in-
vento suelen ser de 1-75 micrones de longitud, preferen
temente 5-40 micrones, y de 0,03 a£3.0 micrones de espe
sor, preferentemente 0.10-1.0 micrones. Ia superficie
de estas plaquetas de mica calculada mediante el méto-
do BET es de aproximadamente 1-10 metrosz/gramo, prefe
rentemente de alrededor de 2-6 metrosz/gramo.

La preparacién de los pigmentos perlados de
ﬁica revestidos de TiOp que contienen el TiOp en forma
de rutilo cristalino se describe en De Luca y colab.,
U.S5, 4.,038.099, que se 1ncorpora aqu1 como referenc1a.

E1l revnstlmlento inicial de la mica debe ser un compues
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f". 7,tuar la electr011s1s del sulfato tltanlco Y ello condu-

20— -
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,1ograrse anadlendo una soluc1on de sulifato tltanlco =

;'te tratada con un compuesto de estafio, Ia solucién’ dé

sulfato titdnico suele tener una concentracidn de ~2=12% - -

3.0-6, O% y que tambidn contiene 10—30% de dcido Sﬁlfﬁ*i S ii

'co. E1 31stema puede calentarse a 70-110°C para efeb- - 'ﬁi

to de estafio a fin de ssegurarse de la forma cristal -

del rutilo en el producto calcinado final, y esto se

logra de manera mds conveniente tratando la suspen- -

sién acuosa de la mica con una solucién de cloruro es

tdnico o de sulfato estdnico. En general, la concentra
.2 . . . .

cion de la mica en esa suspension puede oscilar entre

1=-25% por peso, preferentemente 5-15p.

El‘tratamiénto con el compuesﬁo de estaﬁo .

se descrlbe en De Luca y colab., U.S. 4.038. 099, que-

-
~
- N

se :anorpora aqul como referencia.

e e

" E1 revestimiento de bidxido de titanio. puede

‘24,-“\‘

acidificador a la suspensidn acuosa de mlca, prevxamenu1

expresada como TiO2, con unos valores preferentesfénﬁre,

f
ce:al revestimiento de las plaquetas de mlca con hidré-

xido de titanio amorfo hidratado. Ias plaquetas de mica
re&estidas pueden entonces separarse de la solucidn de
reaccién por filtracién, lavarlas con egua destiléda y
secarlas.en un horno a 80-1302C durante 1-6 horas. El
revestimiento de TiOp también puede efectuarse partieg
do de una solucidn de TiCl4 u otro compuesto de tTita--
nio soluble. En'general, el TiOp después de la caleina
cibén tiene un espesor de 20-350 milimicrones.

- l La calclna01on para convertlr el OhldQ hldra'

tado en-forma cristalina puede hacerse a +emneraturas
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elevadas durahte lapsos prolohgados a fin de obtener
un méximo de proteccidn a la intemperizacidn. La cal
cinacidn debe ser equivalente a un minimo de 9502C -~
durante 30 minutos. La temperatura real puede ir de =
9008C hasta unos 10002C 6 superior y el lapso puede -
ser mayor o menor de 0.5 horas. Con temperatura méxi-
me se requiere menos tiempo para realizar la’ cantidad
ninima de calecinacién, Por ejemplo, una calcinacidén a
9009C durante 90 minutos, a 925¢ durante 50 minutos,
a 9509C durante 30 minutos, y a 10008C durante 15'ﬁiﬁg
tos son esencialmente equivalentes.

/ E1l tratamiento posterior de hidréxido de cro
ﬁo III del pigmento calcinado se realiza hidrolizando

una solucidn diluida de una sal de cromo III solubl.,

comp el cloruro o el sulfato para revestir las pl?que

tas con une. capa fina de hidréxido de cromo III. 3~
- golucién puede contener aprox. 0.5 = 5.0% de Cr., 'pre

'~ Ferentemente un 1% a 2.5% de Cr.

"%{ El post—tratamlento puede reallzarse median

te una mezcla del producto cale1nado en agua a tempe-

ratura ambiente, con una concentracion adecuada, i.e.
aprox. 5-15% de pigmento, y regulando el pH de la mez
cle hastz un 5.5/6.5 con wn reactiva apropiado como -
ser 4oido sulférico diluido. Mientras se mezcla, se

ofiade una solucién salina de- cromo III, preferentemen
te en proporcidén 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.QAmédiante adi-

cidn de oantidades adecuedasg de uné base comwo 2l NaCH

- diluido.
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parza 16grar un equivalente de alrededor de 0.2-1,0%,

taria del produeto. - ’ NS .

'.tlmlentos secantes mediante procedlmlentos con001dos -

: dlversos plastlcos, como se apllca en la teenlca. Fe

- 14 =

Se afiade suficiente soluwecidn de cromo IIT ~ .

preferentemente un 0,3-0.6%, como base de cromo sobre

el peso total del pigmento. Finalmente se afiade la -

solucién de cromo III, la mezcla puede filtrarse, la .
varse con agua, y secarse durante 1-2 horas a alrede

dor de 90—12090.—No se requiere calcinaciéh suplemen-

-
e

Los plgmentos de mica revestlaos de TlOg

-

51stentes a las cond1c1ones -exteriores que resultan l

.a"'nx

pueden 1ncorporarse en pinturas y otros tipos de reveg

-~

en la técnlca. s o - :‘n'f” o
: Ry o
Los revestlmlentos resultantes en mets?, 3

A

rémlca, ladrilio, pledra, pléstico y s1m11ares danmre'

: N
sultados satlsfactorlos,sometldos a eondlclones ex*t - \ﬁ
riores. Los plgmentos tamblen pueden 1ncorporarse G 1%

‘;31; S

';7105“p1gmentos pueden estar suspendldos o sustentados

- en cualquler medlo re51noso transmlsor de la luz.

4f‘ En los eaemplos que s1guen, el plgmento fue
incérporadb'eh.una resina acrilica termoesfable'y ro-
ciadoren paneles de metal imprimidos. Estqs paneleé,i
tras haber Sido secados en caliente para solidificar
el sistema, fueron sometidos a esfuerzos de intemperi
zacidn en la méquiné de prueba de materiales a la in-
temperizaciéh ultravioleta ciclica Q-U-V,

E1 mencionado aparato fun01ona durante un -

_ciclo de 24 horas, durante el cual 1 8. lamparas UV du ,

rante 4 horas apllcan una temperatura e unos 6590 ;ﬁ'
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seguido esto por un ciclo de condensaciéﬁ'del agua de
4 horas, a una temperatura de aprox. 502C., Este ciclo
se repite tres veces durante un lapso de 24 horas, sQ
metiendo asi & los paneles de prueba a un dia tropi--
cal caluroso simulado seguido inmediatamente por una
noche himeda cdlida, durante la cual se condensa l& -
humedad en los paneles. Mientras los paneles estdn to
davia himedos con la humedad condensada, se 10s some-
te a una intensa luz UV al repetirse el ciclo UV.tEs“
esta combinacibn de efectos i. e. luz UV intensa en si
perficies himedas a temperaturas elevadas, la que s&
ha revelado mAds nocivae para la mayoria de los materig
les pollmérlcos en revestlmlentos de paneles metajlnm
coS, s

. Paneles mﬁltiples de la misma muestra fueron

expuestos en la Q-U-V 21 mismo tmempo, y se retlro un

panel del aparato de comproba01on perlodlcamente, examl

nandolo visualmente para detectar cualquler signo de -

cabbio de su aspecto. ASl mismo se utlllzo un brlllan-A

clmetro (dlfu51on1metro) para calcular los cambios del

brillo ( en dngulos de brillo de 20 y 602) del panel -
expuesto comparado con su brillo original (antes de la
exposicidén). Una manera conveniente de expresar esta -
pérdida de brilloe es refiriéndose al porcenteje de bri
1lo que perdura después de un ndmero determinado de ho
ras de exposicién en el verificador Q-U-v.

" Los periodos de prueba adecuados son de 168
horas (1 semana), 336 horas (2 semanas), 504 horas (3
gemanas) y 672 horas (4 semanas) Deapues de estos pe-

riodos de exposicidn, rueden llevarse a cabo c1351f1c§
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ciﬁnes:cqn paneles de prueba de los mismos mafefialésr
expuestos a las condiciones atmosféricas naturales en
Florida del Sur. Se revell una excelente correlacidn -
entre iaé pruebas Q-U-V y los dos afios de exposicidn
en Florida dél Sur, en cuanto a que el grado de cambio
en la epariencia de los paneles es del mismo orden - -
(correlacién) pera el Q-U-V como para las condiciones
climdticas, durante dos afios, en el sur de Florida.

-~

“Los tests revelaron que las muestras de’ mlca

revestlda con rutilo tratado con hidréxido de cromo IIV

de este 1nvento superan en duracidn a otros plgmentos -

E de tlpo mica revestida, que incluyen mlca revestlda-rutl

- o

1o pero sin-el post—tratamlento de hidrdxido de chome —-

III. Superan en mucho s las micas revestldas—octaedmzta,

'conven01ona1es. Estas clas1flcaC1ones se basan en 10° -

cambios visibles antedlchos en la apar1enc1a ¥ en la —

pérdida de brillo (lecturas en el brlllan01metro)-debl-.,_V

da a los esfuerzos de intemperizacim. . ;L:jf;

. e
RIS

A contlnu301on se. exponen algunos eaemplos de
este 1nvento, aunque el mismo no esté llmltado a este -
'grupo partlcular de condiciones experlmentales. '

qumplo ﬁ -~ Revestimiento para mica de TlOp -

octaedrlta (anatase)

Ta mica revestida de bidxido de titanio re~-

" flector-perlado con revestimiento de TiOp en la estrug

tﬁra de cristal octaedrita fue preparada recubriendo -~
plaguetas de mica adecuades con una solucidén de sulfa-
to titénico'acidificante, y luego sometiendo las pla--
gquetas a una alta temperatura de calcinacidn a fll’l de

convertir el revestlulento de blOleO de tltanlo acuo——

L . '
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so en una forma octaedrita cristalina.

Asi, las plaguetas de mica de 32 g. de las
dimensiones antes descritas fuercn mezclades en 118 ml.
de agua y la mezcla se calentd a 702C. En esta tempera-
tura, se afiadieron durante unos 10 minutos, 82 ml. de
un stock filtrado de solucidén de sulfato de titanio —-
conteniendo el equivalente de 10.0% y 26% HpS04. La mez
cla fue entonces calentada para que refluyera unos 45 -
pinutos y mantenida en ese estado de reflujo durante 60
minutos.‘ h

Ia mezcla fue filtrada, lavada con 2 litros -
de aéua destilada y calcinada a 9509 durante 30 minutos.
Después de la calclna01on, la difreaccidén de los rayos X
revelaron que el producto era TiOs octaedrlta en m,na.
Ia muestra fue dispersada en un 3% de resina

B 3

termoestable acrilica (Rohm & Haas AT-56 degradada pbr

una resina de melamina, Cymel 248-8), rociada en panéu-

les de acere 1mpr1mados de Bonderite-~40, que fueron,qe-
cados en caliente a unos 1202C durante 20 mlnutos para
endurecer el s1stema y luego sometldos a esfuerzos de

intemperizacién en la mdquina de Q-U-V duranté un tiem
po de exposicidn total de 672 noras. Como anbteriormen—
te se expuso, los paneles fueron rociados por cuadru--
plicado, y cada 168 horas, se retird unoc de la prueba.

| La observacidn visual reveld un cambio del -
aspecto del panel que se produjo en las primeras 168 -
horas de exposicidén., Algunos cembios resultaron similg
res al efecto de desintegracidn en polvo., Asi mismo, =
se sefialaron pérdidasde brlllo, la pérdida aumentaba -

con el mayor tiempo de exposicidn en la maqulna Q—U-V
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hasta el final del periodo de exposicidn de 672 horas

(4 semanas). S6lo perdurd un 20% del brillo original.
Las lecturas de brillo finales figuran en la Tebla 1.

Ejemplo 2 ~ Revestimiento en mica de TiOo—

rutilo. -

-Una mica recubierta de bidxido de titanio,

perlada—reflejante_éon el revestimiento de Ti02 en eés-

tructura de cristal ae rutilo se prepard segin ur- .proce

dimiento, sinilar al'del ejemplo 1, anterior, excepto --

e

- que la- mlca fue pre~tratada con un compuesto de estano,
' utlllzando un procedlmlento similar al del eJemplor%B

- ge De Luca y colab. U.S. 4 038.099, de la maneras siéulen 7
“te. A8 ml de agua destllada se anadleron 32 gr.i“ae

%;,'7p1aquetas de mica de las dimensiones antes descrltas, y

amesta mezcla, a temperatura amblente, se a regarow-

“ ml. de solu01on SnCly a1 15%. Esta ultlma se prepero —_—
anadlendo 20 gr. de SnCly. 5Ho0 sélido a una soluci on - _:

' 'cons1stente en 65 ml. de agua destilada y 5 ml. de“dcldo

-\

hidroclérico (o clorhidrico) concentrado, se cru:Ldo de la

éd11u01on en 100 ml. del volumen total con agua destila-

!

da . S~

Ta mezcla se calients a 709C durante aproxima

- damente 30 minutos y luego se afiaden 82 ml. de una solg:

" cibn filtrede de sulfato de titanio. Esta vltira solu—-—

cién contiene el equivalente de 107 de Ti02 y 26% de ——

HpS04. Ia mezcla se calierta luego para que refluya, unos

45 minutos, ¥ se mantiene refluyendo otres 60 minutos —-
mas.

Se Llltra entonces la mezcla, se la lava con

- agua destllaaa y se la calclna a q50°C durante 30 mlnu
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tog. E1 producto calcinado mostrd una pauta de poder
de difraccidén a los rayos X que fue la de TiOp-rutilo
en mica. ‘

Ta prueba en el aparato G-U-V se llevd a cabo
al igual que en el ejemplo 1. Se observaron canblos a
1los esfuerzos de intemperizacildn, aunque uenos pronun-
ciados que en el ejemplo 1. Por ejemplo, 010 se produ
jeron leves cambios én la apariencia durante las prime
ras 168 horas de exposicién y cambios visuales nés pro
nunciadoé con exposiciones més prolongagdasen el Q-U-V.
Asi mismo, como puede verse en la tabla 1, el porcenta

je de brille que perdurd después de cada periodo su ex

"p051c1on, aunque megor que en relac1on con el eaemde

'f1 no fue tan bueno como el del ejemplo 5 s1gu1ente.

Ejemplo 3. Revestimiento de TiO0p —rutllo er

" Mica - Temperatura y tiempo.de caleinacidn bajos.(

Se‘preparé una miéa revestida de bidxido de -

- tltanlo-perlada—reflagante con revestlmlento de TlOa en

1a estructura de crlstal de rutllo, exactamente del misg
mo modo que en el egemplo 2, No obstante, se calC1no -

durante solo 15 minutos a 9002C. en comparacidén con los

30 minutos a 9502C para el producto del ejemplo 2.

Esta muestra fue rociada en paneles metali-—-
cos con un sistema acrilico idéntico al utilizado en -

el ejemplo 2, y fue probado de menere similar en el —-

Q-U-V. Los cambios de aspecto de los revestimientos deg

" pués de la exposicidn fueron casi iguales a los de ejem

plo 1, y se nrodujeron algunas alteraciones en las pri-
meras 168 horas de prueba en el Q-U-V.

Ta perdlda de brlllo, comparada con las mues
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tras no expuestas, resultd bastante grande. Ver Tabla

1 para la comparacidn con 1los otros ejemplos. Estos -

. marcados cambios que tuvieron lugar debido a los es5—-

fuerzos de intemperizacidn rsvelan que teniendo s6lo
1a estructura rutilo de TiOp no se obtiene una resis-
tencia a las cona1c1ones atﬂosferlcas.

Eaemplo 4. Revestimiento en mica de Ti0p = -

anastético con trataiiento posterior de Hidréxido.de -
cromo IIT,

" Se preparo una mica revestida de blodeo ae

i

tltanlo perlada—refleJanﬁe con un revestlmlento de L102

en estructura de crlstal anastatlca segin un método Sim

mllar al del’ egemplo 1, excepto que despues de la-CQI

B nacmon a 95090 durante 30 mlnutos, se apllco el 51gu1en

':2'15;;,{r1"'te post-tratamlento para revestir las plaquetas de . hi--

. -

200 gramos del materlal calclnado se mezola——:

>-ron en 3400 ml. de agua destllada, yel pH se agusto~a'

6 .0 utlllzando M H2804: anadldo ‘gota a gota. Luego se .

dlsolv1eron 64 ml., de una soluC1on de Cr 013 al 5p en
',200 ml., de agua destilada, ¥y esta soluc1on se anadlo -
'con un indice constante a la m@zcla anterior durante -

. aproximadamente 30 minutos. E1 pH se mantuvo constante

o 6.0 durante esta adicidn de cl?ruro-de cromo III, --
afiadiendo una solucién de hidréxido de sodio al 10 tal
como se revelard neceoarlo.

Después de afladir toda la solv01on de cloruro
de cromo 111, se flltro 1la mezcla, se la lavo con agua
y se. la secd a 110~1209C uurante 1 hora. ILa ﬂlca reves—

t1da con Ti0p arastaflho es oa ahora recublerta con —-
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una fina capa de hidréxido de cromo III.

Nuevauente las muestras fueron incorporadas
en el mismo vehiculo acrilico utilizado en los ejemplos
anteriores y rociado en paneles metalicos llevandolos
al Q-U-V. Los canbios visuales sblo Ffueron leves en los
primeros periodos de exposicién, por ejemplo a las 168
y 336 horaé, pero no se observo una desintegfacién 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 7i0, enastdtico en
micé,,pero sin el tratemiento de hidréxido de cromo 1II.

Lavprotedcién 2 1la intemperizacidn propoicig
nade al pigmento por el tratamiento ulteriorde hidréxi
do de cromo III puede observarse comparando 1a»pérdida

de brillo entre el ejemplo 1 y el ejemplo 4, en la te-

BEjemplo 5 ~ Revestimiento de TiOp rutilc en

i

mlca, con post—tratamlento de h1drox1do de cromo III.

Se preparo una mica revestlda de bibxido de

 titanio perlado~reflejante con revestlmlento de TiOp =

" en estructura de cristal de rutilo, de la misma manera

que en el ejemplo 2. Tue calcinado a 9500C durante 30
minutos, y luego, para mejorar la resistenciz a la in-
temperizaéién, se le aplicé un tratamiento de hidréxi-
do de cromo III como en el ejemplo 4 anterior.

Ello resultdé en una mica revestida de bidxi

do de titanio con una estructura trasliciaa de rutilo,

~que fue bien calcinada ¥y post-tratada para obiener una

capa de hidréxido de cromo III.
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- Bl producto fue sometido 2 prueba en el - - -

Q—U—V'en un vehiculo acrilico termoestable de una ma- -
nera similar al procedlmlenuo de prueba anterior

_Soio muy leves cambios se observaron inclu-—
so después de un periodo méxino de prueba de 672 hores
en la miquina Q-U-V. No se detectd desintegracidn en -
polvo, Y solo una deblllta01on del color, ‘

Asi mismo, le cantidad de brillo conservada
a1 término de la prueba de intemperlza01on fue de apro
x1madamente el 85% del brillo original, en compara01on
rcon solo el 20¢% para 1a mica revestida anastdtica (el
.ejgﬁplo 1 y 1os productos finales enumerados en le-<a-

bla 1.
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E1emplo 6. ?evesulmlento de TiO» rutllo en

mica con tratamlento de hidréxido de cromo 11T, y re—~

flejo color Oro..

z
L

El procedimiento es similar al del ejemplo

5 anterior, excepto que la cantided de mica utilizada
se redujo a 15 g. Esta reduccibn en la superficie dis

ponible de mica, mientras se mantiene la contentra~ -

cién de sulfato titdnico a los mismos niveles de los

ejemplos previos, produce un revestimiento mas gruéso

de Ti02 en ‘las plaquetas de mica. Ia reflexidn de;&o:-

lor obtenida es ahora rojo-naranja después del periodo

de refluxién, el que después de calcinarse a 9502 drran

4e 30 minutos, pasa a ser amarillo-dorado. B

< oaa

Este producto recibid un tratamiento ulterlor':'

. de hldfO&ldO de cromo IIT como en el egemplo 4y fue s0

metido al aparato Q-U-V como se hizo en los casos. ante—r
riores., : o e

Después de 672 horas en el Q-U-V, sélo se;db

- servd un leve cambio de color en’ el panel v el porcen )

taje de brlllo que perduraba (en comparacion con. el bri

llo orlglnal) era de anrox1madamente el 80%.

E1emp10 7. Revestimiento_ de T1092 rutllo en mi-

ca con tratamiento de hidréxido de cromo III y reflejo -
color azul. '

E1l procediniento es similar a los de los egem
plos 5 y 6 anteriores, salvo que la cantidad de mica —-
usada se redujo a 7 gramos. Esta reduccidn de la super-
ficie disronible de mica, mientras se mantiene la concen
tracidn de sulfato de titanio en lOo mismos niveles del

ejemplo 5, resulta en una capa de reveSulﬁ\ento més” rrvue
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sa de Ti0, sobre las placas de mica. El reflejo de co-

lor obtenido fue verde después

flejo de color azul brillante.

gel reflujo, y tras la

caleinacidn a 9502 durante 30 minutos, se obtuvo un re

Este producto recibid un tratemiento ulterior

de hidrdéxido de cromo LII como en el ejemplo 4, y fue -

sometido a la prueba del Q-U-V. Después de 672 horas en

dicho Q-U-V sblo se observd una ligera alteracidn del -

color (un leve empalidecimiento del reflejo azul). EL -

porcentage de cambio del brillo también fue reducldo,

perdurando aproximadamente un 75% de éste después del

perlodo de prueba.

Ejemplo 8. Mica revegtida de TilO2 rutllo de po-

lipropilenoc con nuestras loreadas, con tratomiento de hi-

,drbéxido de cromo III.

A la mica revestida de TiOp rutllo, grueqo, per

1ado, con tratamlento de hidréxido de cromo 111, prepara—

Qa como en el egemplo 5, se la incorpord en una concentra

cién de pigmento del 1% en pollproplleno, mediante 1§ Zomem

cla seca de 1 parte de plgmento con 99 partes de pasti--

1las de polipropileno ¥y moldeo por 1ny9001on en trozos -

de color gradual.

Estos trezos fueron aplicados & paneles de alu

minio de 3" x 5" y expuestas al Q-U-V -junto con muestras

de control, reelizadas con 10s productos del ejemplo 1 -

anterior.

Los trozos de color hechos con el pigmento deg

crito en el ejemplo 5 revelaron mucho menos caxibio en —-

narlenclq que las muestras de conirol gradual, hechas -

con el pigmento del ejemplo 1.

Lcte camblo de apariencia
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de 1osj£rozos_con rolipropileno fuermaybf que el mani_
festado por los paneles metdlicos rociados, en priwer
lugar debido & que el polipropileno en si carbiz debi
do 2 la exp05101on UV. No obstante, en todos los ca--
sos, el pigmento de este invento mostrd menos cambio
en las muestras graduales que los otros pigmentos.

Ejemplo 9 — Pruebas de intempsrizatidn exte-

rior durante- dos aifios. ) -

Los paneles de acero secados con calor pPrepa

rados, como se describid en.los ejemplos 1, 2 ¥ 5 {sal-

vo que el secado durd 30 minutos) fueron montados i -

una'valla de prueba a 452 de cara &l sur, en Miami, -

» Florlda. Se expusieron paneles miltiples de cada ano

51multaneamente ¥y la parte superior de todos fue cv— -
blerta para permitir una sdecuada comparacién de los.-—
revestlmlentos expuestos y no expuestos. Se retlro J

examind un panel por vez. Los datos de la tabla II 51

} guiente muestran que el producto de este invento dio.

‘mejores resultados seguido por la mica revestida de —-

130, rutilo y finalmente la mica revestida de Tilp octag,
drita. La obéervacién visual coincide esencialrente ——

con los resultédos de lectura de brillo de 602,
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‘ Diversos cazbios y modificaciones pueden lle
varse a cabo sin apartarse del espiritu y el alcanée -
de este invento y todas las meterializaciones expuestas
congtituyen una mera ilustraciéﬁ del mismo. En toda es-

5o | ta especificacion y sus reivindicaciones, todas las por
7 ¢iones_y porcentajeé son por peso ¥y todas las temperatu

ras estdn en gradbs centigrados a menos que se indique

lo contrario.- '

La presente solicitud que corresponde a ia';

10, 7 depoéixada en U.S.A. bajo el nimero 864.744 de fecha -
 ';27 de_Diciembfe de 1.977, se acoge 2 los beneficios del
Vartiéulo 51 del vigente Esﬁatutb sobrerPropiedéd TnGus-

oy 7 B e

NOTA

trial. -

':15.-7,~£f,,“; 'i, Se declara como de propiedad y novedad para - -

todo el territorio espafiol, el contenido de las siguien -

o tes: .

i
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REIVINDICACIONES

12,- Un método para producir un pigmwento naca
yado de mica revestido de TiCp resistente a las condicig
nes etmosféricas exteriores, caracterizado por:

a) Tratar las particulas micdceas con una So-
lucidn que contiene un compuesto de estatio.

b) Revestir dichas particulas con bidxzido de
titanio en forma amorfa, por decantacidén de un bafio de
revestimiento gue contiene. compuesto de titario.

¢) Calcinar dichas particulas durante un lapso
y a una temperatura como minimo equivalente a 9502C au--

ranfé 30 minutos, ¥

d) Revestir las particulas calcinadas cou hi-
dréxido de cromo III por decantacidén de un bafio de To~-
vestimiento que contiene un compuesto de cromo IIT,.

28,~ Un método parz producir un pigmento naveé

‘rado de mica revestido de Tibg resistente a las condicig
Anes atmosféricas exteriores, segin reivindicacidén 18, ca
racterizado ademds porque dicho bafio que contiene un com
puesto de cromo III lleva aproximadamente 0.5-5.0% de ——
cromo. 7 |

38,- Un método para producir un pigmento naca
rado de mica revestido de TiOp resistente a las condicio
nes atmosféricas exteriores, segin reivindicacidn 28, ca
racterizado ademds porque dicho bafio de revestimiento —-
conteniendo un compuesto de cromo III, lleva aproxinada-
mente 1-2.5% de cromo.

48,~ Un método para producir un pignento nacg
rado de mica revestido de TiOé resistente a las condicio

nes atmosféricas exteriores, segin reivindicacidn 12, ca
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racterizado ademds rorcue la cantided de cromo revesti~
do es de alredecor de O,z .0% del paso total del pig--—
mento,

7 58,- Un método para producir un pigmento naca
rado de mica revestido de TiOp resistente a las condi--
ciones atmosféricas exteriores, segin reivindicacién ——
48, caracterizado ademas porgue la cantidad de cromo re
vestido es de aproxifedamente 0.3-0.6% del peso total -
del pigmento.

68,~ Un método para producir un pigmento naca
rado de ﬁica revestido de Til, resistente a las condi-—-

ciones atmosféricas exteriores, segin reivindicacién 18,

que se caracteriza por contener particulas micéceas que

tieneh en su superficie un revestimiento traslicido de
biéxido de titanio en forma iutilo, que ha sido calcina
do durante un tiempo y a una temperatura al menos equi-
valente a 9502C durante 30 minutos; dicho revestimiento
tiene un revestimiento de hidréxido de cromo III sobre
el mismo. |

78,~ Un método para producir un pigmento nacg
rado de mica revestido de TiO, resistente a las condi--
ciones atmosféricas exteriores, segin reivindicacién —-
68, cuyo pigmento se caracteriza ademds porque en dichas
particulas micdceas son escamas de mica cuyas mayores -
dimensiones son 1 a 75 micrones y con superficies espe-
cificas de aproximadamente 1-10m2/g, v en las que el re
vestimiento rutilo tiene un espesor de 20-350 milimicro
nes,

28,~ Un método para producir un pigmento na—

carado de mica revestido de TiOp resistente a las con--
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diciones atmosféricas exteriores, sesin reivindiczcidn
7, cuyo pigmento se caracteriza adeuds por¢ue el cromo
es aproximadasente el 0.2-1.0% de dicho piguento.

98,~ Un método para producir un pigmcnto na-
carado de mica revestido de TiOp resisiente a2 las con-
diciones atmosféricas exteriores, segin reivindicacidn
68, cuyo pigmento se caracteriza porque las méyorcs di
mensiones son 5-40 miérones y la superficie de aproxi-
mademente 2-6 m?/g.

108.~ Un método para producir un pigmentu na

carado de mica revestido de Ti0Op resistente a las con-

. diciones atmosféricas exteriores, constituyendo un com

puesto anacarado caracterizado por un medio resinoso -
que trasmite la luz, que tiene en suspensién o basado
en é1 al pigmento anacarado de la reivindicacidn 68,

118,— UN NETODO PARA PRODUCIR UN PIGKENTU NA

CARADO DE MICA REVESTIDO DE TiOp, RESISIENTE A LAS CON-
. DICIONES ATKOSFERICAS EXTERIORES. | '

Todo-ello conforme se déscribe Yy reivindica
en la presente memoria que consta de TREINTA Y UNA ho

Jas escritas a méquina por una sola de sus caras.

Madrig, Drejembre 1,978
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