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DESCRIPCION
Procedimiento para la fabricacion de pigmentos de 6xido de hierro

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la fabricacién de pigmentos rojos de éxido de hierro de
pureza cromatica asi como a estos pigmentos y a su uso.

Por T.C. Patton, Pigment Handbook, vol.1, Nueva York 1988 se han dado a conocer cuatro procedimientos para la
fabricacion de pigmentos rojos de 6xido de hierro. Ademas de esto por SHEN, Qing; SUN Fengzhi; Wujiyan Gongye
1997, (6), 5 — 6 (CH), Wujiyan Gongye Bianjib (CA 128:218378n) se ha dado a conocer un procedimiento en el que se
hace actuar acido nitrico diluido a temperatura elevada sobre hierro elemental. De este modo se forma una suspension
de gérmenes de hematita. Esta se estructura dando de modo conocido una suspension de pigmento rojo, el pigmento
se aisla de esta suspension en caso de que se desee de modo conocido de por si.

Los pigmentos rojos fabricados mediante este procedimiento presentan sin embargo una saturacion cromatica
comparativamente baja y encuentran por consiguiente su utilizacién sobre todo en la industria de los materiales de
construccion.

Por M. Ocaia, M.P. Morales, C. J. Serna, Journal of Colloid and Interface Science 1995, 171, 85-91 es conocida la
formacion de cristales de hematita por envejecimiento de disoluciones que contienen nitrato de hierro en acido
nitrico.

La publicacién de patente EP0770647 da a conocer pigmentos rojos de oxido de hierro de pureza cromatica con
matices amarillos.

La presente invencion se ha planteado por consiguiente el objetivo de proporcionar pigmentos rojos de 6xido de
hierro mejorados que presenten la ventaja de la preparativamente sencilla preparacion de gérmenes descrita por
Shen y col. pero sin embargo no el inconveniente de la insuficiente pureza cromatica.

Se ha encontrado ahora que se cumplen las mayores exigencias del mercado a los pigmentos rojos de 6xido de
hierro manteniendo la temperatura de reaccion de la formacién de los gérmenes no como recomienda Shen y col. a
86°C, sino a mas de 90°C.

Los pigmentos que pueden obtenerse a base de estos gérmenes muestran en el ensayo cromatico una saturacion
cromatica (°C) de mas de 39 unidades CIELAB.

Es por consiguiente objeto de la invencién un procedimiento para la fabricacién de pigmentos rojos de 6xido de hierro
en el que primeramente, por accién de acido nitrico diluido sobre hierro elemental, preferiblemente granalla de hierro,
con especial preferencia en forma de chapas, se genera una suspension de gérmenes de hematita y a continuacion los
gérmenes asi obtenidos en suspension, de modo conocido de por si, por reaccién con sal de hierro(ll) e hidréxido
alcalino bajo la accién de gases con contenido de oxigeno o de hierro elemental, sal de hierro(ll) y gases con contenido
de oxigeno se estructuran dando una suspension de pigmentos de hematita y el pigmento contenido en la suspensién
dado el caso se aisla de modo conocido de por si, que esta caracterizado porque la temperatura de reaccion en la
accion del acido nitrico diluido sobre el hierro elemental se encuentra entre 95°C y 99°C.

En una forma de realizacion preferida del procedimiento conforme a la invencion para la preparacion de la suspension
de gérmenes se hace reaccionar

a) hierro elemental dispuesto en agua a una temperatura de reaccion de 95°C a 99°C,
b) con acido nitrico de concentracién de 2 a 6% en peso de HNO3 en una
¢) relacion molar de reaccion Fe : HNOs; de 1,5 a 16

Resulta una suspension de gérmenes roja. Las particulas suspendidas estan constituidas segun un analisis de
fases radiogréfico exclusivamente por hematita.

La formacion de pigmentos puede llevarse a cabo ventajosamente de dos maneras. O bien se afiade a la
suspension de gérmenes hierro metalico y sal de hierro(ll), se calienta a 70 a 100°C, preferiblemente a 75 a 90°C y se
oxida con 0,2 a 50 | de aire por hora y litro de suspension hasta alcanzar el tono cromatico deseado, o bien la
suspension de gérmenes se calienta a 70 a 100° C, preferiblemente a 75 a 90°C, se dosifica sal de hierro(ll) y solucion
alcalina y se oxida con 1 a 400 | de aire por horay litro de suspensién hasta alcanzar el tono cromatico deseado.

Tras separar la lejia salina, la pasta roja puede procesarse en suspensiones espesas 0 secarse y molerse dando un
pigmento pulveriforme. Se obtienen pigmentos rojos de éxido de hierro blandos de pureza cromatica. Mediante analisis
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de fases radiografico se detecta alfa-Fe>O3; (ASTM n°: 33.064).

Son otro objeto de la presente invencion los pigmentos rojos de 6xido de hierro que estan caracterizados porque su
saturacion cromatica C en el ensayo cromatico asciende a mas de 39 unidades CIELAB, preferiblemente méas de 40
unidades CIELAB.

Otro objeto de la invencion es el uso de estos pigmentos para la coloracién de hormigén y plasticos asi como de
tintas y pinturas asi como los substratos asi coloreados o recubiertos. Con especial preferencia se colorean con los
pigmentos conforme a la invencion hormigdn y productos extruidos de plastico asi como pinturas para automoviles.
Por productos extruidos de plastico se entiende también conforme a la invencién téneres coloreados con estos
pigmentos para procedimientos de impresién electromecanicos, a las tintas pertenecen tintas de dispersion pero
también aquellas para impresoras de chorro de tinta.

Los pigmentos conforme a la invencién pueden granularse de modo conocido de por si y llevarse en esa forma a su
aplicacion.

El ensayo cromatico de los pigmentos para aplicaciones en el sector de las pinturas se realizd en AIkydaI® L 64
(Bayer AG, Leverkusen, DE; resina alquidica con 63% de aceite de linaza y 23% de anhidrido ftalico, a la que para
aumentar la viscosidad se le ha afadido 5% de Luvotix® HT (Lehman & Voss)). La concentracion en volumen del
pigmento asciende al 10%.

La determinacion de los datos CIELAB (norma DIN 6174) se realiz6 con un colorimetro con esfera de Ulbricht
(condiciones de iluminaciéon d/8°, tipo de luz normalizada C/2°) con inclusion de la reflexion superficial. Como
medida de la pureza cromatica de los pigmentos es valida la saturacién croméatica (C).

Ejemplos
Ejemplo 1

Se disponen 1.773 g de chapa de hierro en 24 de agua bajo una corriente de nitrégeno de 300 I/h y se calienta a
95°C. Se afiaden en el curso de una hora 1.445,1 g de acido nitrico del 34,6% en peso. Se deja reaccionar todavia
30 minutos. Se forma una suspension de gérmenes de hematita. Los gérmenes no se aislan sino que se utiliza
posteriormente tal como se forma.

Ejemplo comparativo 2

Se agitan a 200 rpm y se calientan a 70°C 685 g de chapa de Fe, 70 g de gérmenes de Fe;O3 (materia solida) del
ejemplo 1, 4 litros de agua y 175 g de FeCl, bajo una corriente de N, de 100 I/h. La corriente se reajusta a
continuacion a 100 I/h de aire y se mantiene durante 100 horas.

Ejemplo comparativo 3

Se disponen 0,26 mol de gérmenes de Fe;O3; (materia sélida) del ejemplo 1, 4,94 mmol de FeCl, y 6,3 litros de
agua bajo una corriente de N> de 100 I/h y se calientan a 70°C. El valor del pH se ajusta en cinco minutos mediante
sosa caustica acuosa a 2,0 y se oxida a ese pH con 150 I/h de aire durante 15 horas.

Tabla 1 Valores absolutos en tono puro de color L 64
Tipo de denominacion L* a* b* c
Ejemplo comparativo 2 42,2 30,6 26,9 40,8
Ejemplo comparativo 3 41,1 31,7 26,1 41,1
750799/1 41,2 28,8 22,2 36,4
Bayferrox® 4100 ? 39,7 29,6 23,7 37,9
1) Pigmento de hematita, producto comercial chino tipico

2) Bayferrox® 4100, pigmento de hematita, Bayer AG, Leverkusen, DE
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la fabricacién de pigmentos rojos de 6xido de hierro en el que primeramente, por accion de
acido nitrico diluido sobre hierro elemental se genera una suspension de gérmenes de hematita y a continuacion los
gérmenes asi obtenidos en suspension, por reaccion con sal de hierro(ll) e hidroxido alcalino bajo la accion de gases
con contenido de oxigeno o de hierro elemental, sal de hierro(ll) y gases con contenido de oxigeno se estructuran
dando una suspension de pigmentos de hematita y el pigmento contenido en la suspension dado el caso se aisla de
modo conocido de por si, caracterizado porque la temperatura de reaccién en la accién del acido nitrico diluido sobre el
hierro elemental se encuentra entre 95°C y 99°C.

2. Procedimiento conforme a la reivindicacién 1, caracterizado porque la concentracion del acido nitrico utilizado
asciende a 2 a 6% en peso.

3. Procedimiento conforme a las reivindicaciones 1 y 2, caracterizado porque la relacién molar de reaccién Fe :
HNO3 asciende a 1,5 a 16.

4. Uso de los pigmentos fabricados conforme a las reivindicaciones 1 a 3 para la coloraciéon de hormigén.
5. Uso de los pigmentos fabricados conforme a las reivindicaciones 1 a 3 para la coloracion de plasticos.

6. Uso de los pigmentos fabricados conforme a las reivindicaciones 1 a 3 para la coloracion de tintas y pinturas.



	Primera Página
	Descripción
	Reivindicaciones

