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Los pigmentos de diéxido de titanio tienen, debido
a su Indice de refraceidn y la elevada actividad dptica que
ésto implica (por ejemplo capacidad de dispersidn, blanqueo
y cubrimiento) una amplia aplicacidn como pigmentos blancos.
Su empleo pare la obtencidén de pinturas, masas de recubrimien-
to de superficies, materiales sintéticos y otros materiales
pigmentados, que estdn expuestos a los agentes atmosféricos,
conduce sin embargo a unos producios que no son ftan duradercs
como serfa de desear. Asf, los pigmentos de Ti0, dan ocasional-
mente origen a2 une lenta descomposicidén de los medios en los
cuales se encuentran cuando se nresenta, por ejemplo, una expo-
sicidén a la luz ultravioleta, por ejemplo, a la luz solar. la
lenta descomposicidn de los medios pigmentados se aprecia en
una pérdida del brillo y en un encretamiento de los productos.
Ya se conocen procedimientos para evitar esta desventaja o
como minimo para reducirla considerablemente. Consisten en so-
meter las partf{culas de pigmento en estado bien disperso, a un
tratamiento ulterior, después de la correspondiente molturacidén
en seco y/o en himedo asf{ como, en caso dado, después de una
clasificacidén. Aqui es necesario un revestimiento de las parti-
cﬁlas individuales ya que en caso contrario, durante la moltu-
racibén final, por la desmenuzacién de los aglomerados y/o agre-
gados, quedan expuestas superficies sin tratar. Se conoce, por
ejemplo, la estabilizacidn de pigmentos de didxido de titanio
contra los agentes atmosféricos mediante precipitacidn de &xi-
dos de hidratos de la silicona y/o del aluminio a partir de
un medio alcalino mediante adicidn de compuestos de silicio y/o
aluminio de reaccidn alcalina a la suspensiones de pigmento

bien dispergadas ¥y lenta precipitacidén mediante modificacidn

1
3
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permite la aplicacidén de capas de revestimiento densas y condu-
ce as{ a pigmentos mds estables, contra mayor se seleccione

la cantidad de la sustancia de tratamiento ulterior inorgdnica
precipitada. lLas propiedades bpticas de los pigmentos as{ tra-
tados bajan, sin embargo, en forma indeseada ya que con la pre-
sencie de grandes cantlidades de capas de revestimiento entran
proporcionalmente en Jjuego los Indices de refraccidén de las
sustancias de revestimiento, que muestran unos valores desta-
camente inferiores que los del micleo de bidxido de titanio.
Ademds se conoce por las patentes US 2 378 790 o vidn 2 357 089
en lograr una mejor estabilizacidn a los agentes atmosféricos
por los pigmentos de bidxido de titanio si adicionalmente a

la precipitacién de los hidratos del déxido de silicio y/o de
aluminio se realiza una precipitacidn de acuato de bidxido de
titanio y/o de zirconio. Aqui se emplean como fuentes de bidxi-
do de fitanio 0 bién de zirconio las soluciones acuosas de los
correspondientes sulfatos de metal y/o cloruros de metal. Su
empleo implica sin embargo ciertas desventajas. Por una parte
conduce la introduccidén de la solucidn de sal de titanio o bién
de zirconio de reaccidn dcida en las suspensiones de pigmentos
alcalinas en el lugar de entrada a una precipitacién momentédneg
de hidrato de éxido de titanio o bién de zirconio con el resuld
tade de que las partfculas individuales del pigmento no son
revestidas en la forma 4ptima deseada. Por otra parte implica
la adicidén de la soluciones fuertemente dcidas de la sal meté-
lica en las suspensiones alcalinas de pigmento de bidxido de
titanio en la neutralizacidn o bién acidificacidén de las sus-
pensiones una floculacidn de las particulas de pigmento que,

bajo las condiciones de elaboracidn usuales, también al ajustary

a continuacidn las suspensiones de pigmentos a valores pH su-
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periores a 7,5, solo se pueden eliminar en forma total con gran
des dificultades. las ulteriores precipitaciones de los hidra-
tos del éxido de silicio y/o del aluminio que en la suspensidn
de pigmento ajustada 4cida se obitienen en forma porosa indesea-
da, revisten también al ajustar en forma alcalina la suspen~
8idn Los floculados de pigmentos entonces presentes. En la
micronizacidn a continuacidn del producto final se rompen estog
floculados de pigmentos dejando expuestas superficies de pig-
mento sin tratar, por lo que se ontienen pigmentos con una
estabilidad al encretamiento y mantenimiente del brillo que
no se han mejorado considerablemente.

El objeto de la presente invencidn es una mejoras
de ia estabilidad al encretamiento y mantenimiento del brillo
de los pigmentos de bidxido de titanio.

Objeto de la presente invencidn es, por lo tanto,
un procedimiento para la obtencidn de pigmentos de bidxido
de titanio con estabilidad a2l encretamiento y mantenimiento
del brille mejorados mediante revestimientos con éxidos y/o
fosfatos del titanio, del zirconio, del aluminio y del siliecio,
que se caracteriza porque el zirconio se agrega en forma de
compoje jos alcalinos de carbonatos de zirconio de los meta-
les alcalinos o del amonio a una suspensién acuosa alcalina

del pigmento y, mediante adicidén de compuesitos disueltos del

titanio y/o del aluminio y/o del silicio y/o del fésfora, se i

precipita lentamente. ?
El procedimiento de la presente invencidn permite

la aplicacién de precipitados homogéneos de la suspensidn to-

tal del pigmento, por lo tanto no precipitaciones en los luga=

res de goteo de los productos quimicos del tratamiento ulte-

rior, de hidratos de 6xido y/o fosfatos del zirconio,silicio,

¥
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titanio, y del aluminio sobre los pigmentos de diéxido de tita=-
nio.

A continuacidn se explican con mds detalle formas de
ejecucidn preferentes del procedimiento de la presente inven-
cidn.

En una forma de ejecucidn se suspenden en agua pigmen-
tos de diéxido de titanio, obtenidos arbitrariamente segin el
proceso de sulfato o de cloruro, en caso dado después de una
molturacidn en seco, la suspensidn obtenida se ajusta con lejia
sédice a Un valor pH superior a 7,5 y, despuds de agregar agen-
tes de dispersidn auxiliares, en si conocidos, tales como, por
ejemplo, fosfatos de metal alcalino y/o alcanolaminas, en canti-
dades inferiores a un 1 % en peso, referido al didxido de tite-
nio, eventualmente a una molturacidn en himedo y, en caso dado,
a una clasificacién. A la suspensidén alcaline del pigmento, en
la que las partfculas individuales de bidxido de titanio se
encuentran en estado bién disperso y que tiene un contenido de
diéxido de titanio de un 20 hasta un 25 % en peso, se agregan
entonces lentamente 0,2 hasta 5 partes en peso de didéxido de
zirconio en forma de complejos alcalinos de carbonato de zirco-
nio de los metales alcalinos o del amonium, después 0,5 hasta 1(
partes en peso de didxido de silicio en forma de una solucidn
alcalina de silicato y, finalmente, 0,5 hasta 10 partes en peso
de éxido de aluminio (todas las indicaciones de cantidad refe-
ridas al diéxido de titanio empleado) como solucidén de alumina-
40 de metal alcalino y/o como solucidn de sulfato de aluminio.
ifediante el empleo de solucidn de aluminato de metal elcalino
y/o de sulfato de aluminio se puede guiar el proceso de manera
que la suspensidén muestre un valor pH de aproximadamente 7 cuans+

do se hallan introducido en la suspensidén las cantidades de
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productbs quimicos para el tratamiento uiterior deseadas para
el revestimiento de las particules de pigmento. En caso dado
se puede realizar una correccidn del pH con soluciones acuosas
de reaccidn alcalina o dcida de compuestos de titanio, aluminio|
gilicio o fésforo. Después se aisla el pigmento, en la forma
usual, por filtracidn y se elabora mediante lavado, secado ¥y
micronizacidn, en caso dado en presencia de agentes auxiliares
orgénicos para la dispersidn.

Los depdsitos densos y homogéneos de los hidratos
de éxido y/o fosfatos arribas mencionados, que se pueden obte-
ner conforme & la presente invencién y que, en efecto, cubren
lza totalidad de las superficies de las particulas del pigmento,
solo se pueden precipitar éster o bién en el marco alcalino e
implican por lo tanto el uso de soluciones complejas de zZirco-
nic alcalinas. Seglin el procedimiento de la presente invencidn
gse pueden obtener, también al emplear soluciones concentradas
de sustancias de trstamiento ulterior, a temperaturas inferiores
a 80¢C y con tiempos de tratamiento ulterior razonablés, unos
pigmentos de didxido de titanio altamente estables a los agen=-
tes atmosféricos y con un precio relativamente favorable. El
procedimiento de la presente invencidn permite, ademds, la
obtencidn de pigmentos de didxido de titanio altamente esta-
bles a los agentes atmosféricos, también al emplear cantidades
totales relativamente reducidas de sustancias de tratamiento
ulterior inorgénicas, de manera que, a pesar de la aplicacién ;

de capas de revestimientos densas se mantiene ampliamente sin

Ias soluciones acuosas alcalinas de tratamiento ul-

terior de los complejos de carbonato de zirconio de los meta-

les alcalinas o del amonio, que son adecuadas para la produccién
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de pigmentos de didxido de titanio resistentes a los agentes
atmosféricos, se pueden obtener, por ejemplo, mediante intro-
ducibén de soluciones de sulfato de zirconio en soluciones de
metal alcalino o de carbonato de amonium. As{ se pueden obtener
por ejemplo, soluciones complejas de carbonato de zirconio con
contenidos de 50 hasta 100 g de ZrO2 por litro y valores
pH de aproximadamente 9. Las soluciones acuosas, de reaccidén
alcalina, de los compuestos de silicio muestiran, por ejemplo,
contenidos de 300 hasta 400 g/1 de Si0, y 80 hasta 200 g de Na,
por litro, las soluciones acuosas de reaccidén alcalina de los
compuestos de aluminio contenidos de 300 hasta 350 g de A1203
por litro y aproximadamente 1,5 moles de Na20 por mol de A1203.
Ademds, para la neutralizacién, o bién para corregir el valor
pH de la suspensidn de pigmento se pueden emplear soluciones
arbijrarias de sales metdlicas del titanio, silicio, aluminio
o fésforo, tales como, por ejemplo, soluciones acuosas de sul-
fato de titanilo, tetracloruro de titanio, tefracloruro de si-
licio, sulfato de aluminio, cloruro de aluminio, nitrato de
aluminio, 4cido fosférico o foéfatos de metal alcalino.

las cantidades de hidratos de 6xido y/o fosfatos del
titanio, zirconio, aluminio y silicio precipitados se pueden
mantener variables dentro de amplios lIimites. Con preferencia
se obtienen segin la presente invencidn pigmentos de didxido
de titanio altamente estables a los agentes atmosféricos al

agregar solucién comple ja alcalina de carbonato de zirconio

" de los metales alcalinos ¢ del emonium en una canitidad de un

0,2 hasta 5 # en peso, calculado como Zr0, y referido al pig-
mento empleado, y precipitacién adicional de 0,5 hasta 10 % en
peso de Si0, y/0 0,5 hasta 10 % en peso de Al,0, y/o 0,1 hasta

5 % en peso de T102 como 6xidos, hidrdéxidos o fosfatos, en cada

JF
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“encretamiento) X 1 y el tiempo de hasta la etapa de encreta-
-comparativos para un pigmento standard S1 y'S5 (tiempos hasta

se calculd una nota de encretamiento conforme a la siguiente

"Contra mayor sea el valor encontrado para N mds estable de-

caso referidos al pigmento empleado.

Para la comprobacidén de los pigmentos de didxido de
titanio obtenidos segin la presente invencidn se incorporaron
éstos en lacas y se determind su encretamiento y brillo en de-
pendencia de la duracidn de la exposicidén a los agentes atmos-
féricos. En detalle se procedid de la manera siguiente:

Los pigmentos se incorporaron en un aglutinante de
laca a hase de una resina alquidica con una concentracién en
volumen del pigmento de un 15 % y la iaca se aplicd, después
de su dispersién en un molino planetario, sobre chapas de alu-
mino envejecidas. Después de un envejecimiento minimo de 8 diag
se expusieron las chapas en el Weatherometer a los agentes at-
mosféricos ascendiendo el ciclo de pulverizacidén-secado de 3
a 17 minutos. Se siguié el comportamiento al encretamiento
de las pelfculas de laca a base del .ensayo segin Kempf DIN
53159 (ASTM) y de los tiempos de exposicidn a los agentes at-

mosféricos hasta la etapa de encretamiento 1 (comienzo del
miento 5 (fuerte encretamiento) X 5, as{ como de los datos
la etapa de encretamiento 1 o bién 5 para el pigmento standard)

ecuacidn:

v B 4+ X 100 |
5 S5 * oz

muestra ser el pigmento contra las influencias de los agentes

atmosféricos.

El brillo se midid en las mismas peliculas de laca
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emonium con un contenido de 50 g de Zr02/1 ¥y un pH de aproxi-

- aun 3,8 % en peso de Si0,, calculado sobre el pigmento, y a
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con un medidor del brillo Multigloss bajo un dngulo de 209,
Como valor de medicién para el mantenimiento del brillo sirvié
el tiempo hasta que el brillo de la muestra habfa bajado a un
25 % del brillo méximo en comparacidn con el valor correspon-
diente para el pigmento standard.

El procedimiento de la presente invencidén se ilustra
mediante los siguientes ejemplos:
Ejemplo 1

5 kg de un pigmento de rutilo preparado por el proce-
so de cloruro se amasan bajo adicidn de lejias sbédicas, meta-
fosfatos sédico y una mezcla de mono~ y diisopropanclamina, co-
mo agente auxiliar de dispersidn, en agua desalada y se somete
durante una hora a una molturacidn en un molino de perlas. Me-
diante ulterior adicidn de agua desalada se prepara una solu-
¢ién conteniendo un 20 % en peso de diéxido de titanio con un
valor pH de 9, y para éu tratamiento ulterior se calienta a
60eC.

Bajo fuerte agitacién y manteniendo constante la tem-
peratura se le agregd a la suepensidn, segin la preéente inven-

cifn, un 1 % en peso de Zr0,, referido al pigmento empleado, co-

madamente 9, en el transcurso de 15 minutos, y se siguié agiten-
do durente 30 minutos. Aqui no varid el valor pH de la suspen-
gidn.

Después de heber introducido hidréxidos sddico concens
trado en la suspensidn en el transcurso de un periodo de 15 mi-
nutos, se agregé solucidén de silicato conteniendo 360 g de Si0y/1

en el transcurso de 60 minutos en una cantidad correspondiente
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‘peratura se le agregd a la suspensién en el transcurso de 15

nilo con un contenido de 250 g de T102/1 referido al pigmento

‘sédico correspondiente a un 3,8 % en peso de Si0, con un conte-!

‘de un periodo de agitacidn ulterior de 60 minutos, ajuste del

-9

continnacién se agitd durante 90 minutos. E1l valor pH de la
suspensién se encontraba entonces en 12. A continuacién sigue
la adicidén de una solucidn de sulfato de aluminio con un conte-
nido de 106 g de A1203/1 en el transcurso de 180 minutos hasta
alcanzar la suspensidn el valor pH 7, conforme a un precipitado|
de un 3,7 % en peso de A1203, referido al pigmento empleado.
Despuds de seguir agitando durante 60 minutos se filira la sus-
pensidén y el pigmento aislado se lava repetidas veces en agua
desalada, se seca durante 12 horas a 150 hasta 1809C en un ar-
mario‘secador ¥ a continuacidn se microniza en un molino de
chorro de vapor.
Ejemplo 2 (ejemplo comparativo)

Como comparacidén, el mismo pigmento de rutilo como
en el ejemplo 1 se prepard como descrito en el ejemplo 1 para
su ulterior elaboracién. El tratamiento ulterior se realizd co-
mo sigue:

Bajo fuerte agitacibén y manteniendo constante la tem-
minutos un 1 % en peso de T102 como solucidn de sulfato de titast

empleado, ¥ se siguid agitando durante 30 minutos. E1 pH de
1la suspensién bajo a aproximadamente 1.
A esto siguib, en cada caso, referido al pigmento

empleado, la adicidn de una cantidad de solucidn de silicato

pido de 360 g de 3102/1 en el transcurso de 15 minutos seguido

valor pH con lejia sédice a 7,0 en el transcurso de 15 minutos,

adicién de lejfa sédica en el transcurso de 15 minutos con un

periodo de agitacién ulterior de 60 minutos y adicidn de 4,1 %
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en peso de A1203 de una solucidén acuosa de sulfato de aluminio
con un contenido de 106 g de A1203/1 en el transcurso de 15
minutos., La adicién de la le jfa sédica se habfa calculado de
manera que la suspensidén del pigmento al final de la alimenta-
cién de la solucién A12(SO4)3 presentase un valor de pH de
aproximadamente 8. Después de un periodo de agivacidn ulterior
de 120 minutos se filtrd la solucidn y el pigmento aislado se
elaboré como descrito en el ejemplo 1.

Ejemplo 3 (ejemplo comparativo)

El mismo pigmento de rutilo como en el ejemplo 1 y 2
se tratd ulteriormente con las mismas cantidades de sustancia
de tratamiento uvlterior como descrito en el ejemplo 2, s0lo que
en lugar de 1 % en peso de Ti0, de una solucidn de sulfato de
titanilo se precipitaron un 1 % en peso de ZrO2 de una solucién
de cloruro de zirconilo con un contenido de 100 g de Zr02/1
sobre el pigmento empléado. Por lo demds se realizaron las se-~
cuencias de precipitacién, los tiempos de precipitacién, los
mérgenes pH y los tiempos de agitacién ulterior como indicado
en el ejemplo 2,

Los aditivos correspondieron por lo tanto a 1 % de
Zr0y, 3,8 % de Si0, y 4,1 % de A1,0,, en cada caso referido al
pigmento empleado. La elaboracidn del pigmento se efectud como
indicado en el ejemplo 1.

Ejemplo 4 (ejemplo comparativo)

El mismo pigmento de rutilo como en los ejemplos 1
hasta 3 se preparé, como descrito en el ejemplo 1, para su
tratamiento ulterior.

Después de agregar lejia sédica concentrada se mez-
cld la suspensidn de pigmento con una solucidn de silicato sé-

dico correspondiente a una cantidad de un 3 % en peso de Si02
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con un contenido de 360 g de Si02/1 durante el transcurso de
15 minutos y se siguié agitando durante 15 minutos. E1l valor
pH de la suspensién era entonces de 12. Se efectud a continua-
cidn la adicidn de unas solucidn de sulfato de aluminio con un
contenido de 106 g de A1203/1 en el transcurso de 60 minutos
hasta alcanzar la suspensién el valor pH de 7, correspondiente
a un precipitado de un 3 % en peso de A1203, referido al pig-—
mento empleado. Después de continuar la agitacidn durante 60
minutos se repitid la adicidn acabada de describir de los pro-
ductos quimicos de tratamiento ulterior en la misma secuencia
sin aislar intermediarizmente el pigmento previamente tratado,

esto es, después de la adicidén de la lejia sddica de nuevo un

3 % en peso de $10, como solucién de silicato sédico y, a con- |

tinuacién, 2,5 % en peso de A1203 como solucidn de sulfato de
aluminio hasta la reaccidn neutra. Después de un periodo de agi
tacidn ulterior durante 60 minutos se efectud la elaboracidn

del pigmento como descrito en el ejemplo 1.

Ejemplo 5

El mismo pigmento de rutilo como en los ejemplos an-~ |

teriores se prepar$ conforme al ejemplo 1 para su iratamiento
ulterior.

A la suspensidn de pigmento de reaccidn alcalina se
le agregaron, bajo fuerte agitacidén y manteniendo constante la

temperatura, segin la presembe invencidén un 1 % en peso de ZrO2

referido al pigmento empleado, como solucidn acuosa de un com— !

plejo de carbonato de zirconio del sodio con un contenido de
71 & de 2r0,/1 y un valor pH de 9 en el transcurso de 15 mi-
mitos y se siguid agitando durante un veriodo de 30 minutos.

El pH de la suspensidén no varid.

Después de agregar lejla sédica concentrada en el
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transcurso de 15 minutos a lz suspensidn de pigmento se efectud
la adicién de una solucién de silicato correspondiente aun 3 %
en peso de 8102, referido al pigmento empleédo, con un conteni-
do de 360 g de Sioa/l en el transcurso de 60 minutos, seguido
de un periodo de agitacidn ulterior durante 90 minutos. E1 pH
de la suspensién se encontraba entonces en 12. Se efectud a con-
tinuacidén la adicidn de una solucidn de sulfato de aluminio con
un contenido de 106 g de A1203/1 en el transcurso de 180 minutos
hasta que la suspensidén alcanzé un valor pH de 7, correspondientle
e un precipitado de un 3,7 % de A1,04, referido al pigmento
empleado. Despuds de un periodo de agitacidn ulterior durante
60 minutos se elabord el pigmento como descrito en el ejemplo 1.
Los productos obtenidos segin los ejemplos 1 hasta 5
ge comprobaron, como arriba descrito, con respecto a su estabi-
lidad al encretamiento y mantenimiento del brillo. Los resulta-

dos se han resumido en le tabla g continuacidn.
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Tabla:

Ejemplo Tratamiento ulterior con |Nota de en~ |HMantenimiento
Ne cretamiento del britlo
Nt) ‘ 2)

1 1 # de 2r0, de complejo
de 003 160 , 1.50
3.8 # de 510,

2 1 ¢ de Ti0, de solucidn
de TiOSO4 ' 112 1l.14

3.8 ¢ de 510,
b4
4’01 e de A1203

3 1% de Zr02 de solucién
' de Zr0012 114 1.21

3.8 % de SiO2
A

4 3 ¢ de 810, 124 1.29

3 % de A1203

3 % de 510,

2.5 % de M504

5 1% de 2r0, de complejo
de CO4 144 1.54

3 % de 8102

1)N

2) Muestra (tiempo hasta una caida del brillo a un 25% del
brillo méximo)

Standard ( " )
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Los resultados resumidos en la tabla se aprecia que
los procedimientos de tratamiento ulterior en los cuales debi-
do a la adicidn de soluciones salinas de reaccidn fuertemente
4cida a la suspensidn de pigmento alcalina se produce prematu-
ramente una floculacidn del pigmento y donde no se presenta un
precipitado homogéneo de las sustancias del tratamiento ulte-
rior de la solucidn alecalina, con respecto a ia estabilidad
al encretamiento y mentenimiento del brillo, suministran proé
ductores peores (ejemplo 2) que los procedimientos de trata-
miento ulterior en los cuales los pigmentos se rodean a partir
de solucidn alcalina homogéneamente con capas densas de las
sustancias de tratamiento ulterior y en los cuales la flocula-
cidn del pigmento solo se presenta hacfa finales del tratamien-
to ulterior (ejemplo 4).

Ademds se aprecia que mediante un tratamiento ulte-
rior empleando soluciones de cloruro de zirconilo se logra una
cierta mejora en la estabilidad al encretamiento y en el mante-
aimiento de brillo (ejemplo 3), si se procede segin el esquema
de precipitacidn del ejemplo 2. Ia mejora es, sin embargo, so-
le reducida, por lo que no estd justificado ni el gasto téenico
ni los costes para la solucidn de la sal de zirconilo.

Contrario a ésto se logra sorprendentemente una clara
mejora de la estabilidad al encretamiento y mantenimiento del
brillo de los pigmentos de didéxido de titanio cuando, segin
la presente invencidn, suspensiones de pigmentos de didxido de
titanio alcalinas, conteniendo en caso dado agentes auxiliares
de dispersidn conocidos, en las cuales las particulas de pig-
mento se encuentran en estado bién disperso, se mezclan antes

de la neutralizacidn mediante compuestos de reaccién 4dcida del

titanio, aluminio, silicio o fdsforo y, a través de la adicidn
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de soluciones acuosas de reaccidn alcalina de un compuesio de
silicio y/o de un compuesto de aluminio, lentamente con una
solucidn acuosa de reaccidn alcalina de un complejo de carbonat
de zirconio de los metales alcalinos o del amonium (ejemplos 1
¥y 5)e

A continuacida se mencionan ulteriores ejemplos para
la realizacién del procedimiento de tratamiento ulterior segin
la presente invencidn.
Ejemplo 6

Un pigmento de rutilo obtenido segiin el procedimiento
de sulfato se prepard como en el ejemplo 1 para el itratamiento

ulterior.

A la suspensidn de pigmento alcalina se le agregaron,'

bajo fuerte agitacidén, a 60 90; un 1 4 en peso de Zr0,, referi-
do al pigmento empleado, como solucién acuosa del complejo de
carbonato de zirconio deserito en el ejemplo 5, en el transcur-
so de 15 minutos y se siguid agitando durante un periodo de 30
minutos. El pH de la suspensidn se mantuvo aqui invariado.
Siguié entonces la adicidn de una cantidad correspon-
diente a un 3 % en peso de A1203, referido al pigmento emplea-
do, de una solucidn de aluminato sddico con un contenido de
340 g de A1203/1 durante un periodo de 30 minutos y un periodo

éde agitacién ulterior de 60 minutos (pH aproximadamente 12) asi

" como finalmente reajuste del valor pH a 7,5 con 4cido sulfdrico

‘8l 15 ¢ en el transcurso de 180 minutos.

La elaboracidn del pigmento se efectud segin el
ejemplo 1.
Un pigmento de rutilo obtenido por el proceso de

sulfato se preparé como en el gjemplo 1 para el tratamiento ul-

L4
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terior.

4 la suspensidn alcalina del pigmento se le agregd
bajo fuerte agitacién a 602C un 1 # en peso de Zr0,, referido
al pigmento empleado, como solucidén acuosa del complejo de car
bonato de zirconio descrito en el ejemplo 5, en el transcurso
de 15 minutos y se siguib agitando durante un periodo de 30
minutos. El pH de la suspensidén se mantuvo invariado. Después
de ésto se efectud la adicidén de un 2,5 % en peso de Si0,, re-
ferido al pigmento empleado, como solucidn de silicato con 360
g de Si02/1 en el transcurso de 15 minutos seguido de un perio-
do de agitacidn ulterior a 60 minutos, de un 2,5 % en peso de
A1203, referido al pigmento empleado, como solucidn de alumina-
to g6dico con 34C g de A1203/1 en el transcurso de 90 minutos
y un periodo de agitacidén ulterior de 60 minutos, as{ como de.
un 1 % en peso de PZOE en una solucidn al 10 % de 4cido fosfé-
rico yun 1 % en peso;de Tioz, en cada caso referido al pig~-
mento empleado, en forma de una solucidn acuosa de T1014 con
165 g de Tioz/i conjuntamente en el transcurso de 60 minutos,
Después de un periodo de agitacién de 60 minutos se elabord
el pigmento conforme al ejemplo 1.

Los pigmentos preparados seguin los ejemplos 6 y 7
nuestran una buena estabilidad al encretamiento y un buen man-
tenimiento del brillo.

Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prédctica, debe hacerse
constar que las disposiciones anteriormente indicadas, =son sus-
ceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alteren su

principio fundamental.
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REIVINDICACIONES

1l.- Procedimiento para la obtencidn de pigmentos de
didxido de titanio con estabilidad mejorada a2l entizamiento y
mantenimiento del brillo mediante un revestimiento con déxidos
y/o fosfatos del titanio, zirconio, aluminio y silicio, carac-
terizado porque el zirconio se agrega en forma de complejos al-
calinos de carbonatos de zirconio de los metales alcalinos o
del amonio a una suspensidn acuosa alcalina del pigmento y,
mediante a2dicidn de compuestos disuelios del titanio y/o del
aluminio y/o del silicio y/o del fésforo, se precipita lenta-
mente.

2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, carac-
terizado porque.la solucidn acuosa compleja de carbonato de
zirconio se agrega con un valor pH superior a 7, preferente~
mente superior a 8,5, en cantidades de un 0,2 hasta un 5 %
en peso, calculado como Zro2 y referido al pigmento empleado.

3.~ Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 a 2, caracterizado porque se precipita un 0,5 hasta 10 %
en peso de SiO2 y/o un 0,5 hasta 10 % en peso de-A1203, en
cada caso referido al pigmento de diéxido de titanio emplea-
do, como 6xido, hidréxido y/o fosfato.

4 .= Procedimiento segiin una de las reivindicaciones
1 hasta 3, caracterizado porque se precipita un 0,1 hasta 5 %

en peso, referido al pigmento empleado, como éxido, hidréxido

5.~ Procedimiento para la obtencién de pigmentos
de didxido de titanio, tal y como queda sustancialmente des-

crito en la presente lMemoria.
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Esta Memoria consta de 18 hojas escritas a mdquina

por una sola cara.

tadrid, 17 OCT. %7

BAYER AKTI
1. M, GOMEZ AC

anyJ

LISCHAFT .-
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