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DESCRIPCIÓN 

Producción de un pigmento de dióxido de titanio utilizando ultrasonicación 

Los pigmentos de dióxido de titanio se utilizan en relación a formulaciones de recubrimiento (incluyendo 
formulaciones para pi ntura y  tinta), c omposiciones de l papel, composiciones poliméricas y  ot ros pr oductos. Tales 
pigmentos se producen en general en forma de polvos con propiedades y características específicas que dependen 5 
de su aplicación final. 

Los pigmentos de dióxido de t itanio pueden producirse ya sea mediante el proceso de sulfato o bien el proceso de 
cloruro. 

En el proceso de sulfato para la producción de dióxido de titanio, se disuelve escoria mineral de titanio en ácido 
sulfúrico para f ormar s ulfato de titanilo. El sulfato de titanilo s e hi droliza ent onces par a formar dióxido de titanio 10 
hidratado. E l d ióxido de t itanio hi dratado se c alienta en un  c alcinador par a cultivar c ristales de di óxido de t itanio 
hasta obtener dimensiones de pigmento. 

En el proceso de cloruro para la producción de dióxido de titanio, se alimenta mineral seco de dióxido de titanio en 
un clorinador junto con coque y cloro para producir un haluro de titanio gaseoso (tal como tetracloruro de titanio). El 
haluro de titanio producido se purifica y se oxida en un reactor especialmente diseñado a una alta temperatura para 15 
producir partículas de dióxido de titanio que tengan un tamaño de partícula deseado. Se añade habitualmente 
cloruro de aluminio al haluro de titanio en el reactor de oxidación para facilitar la formación de rutilo y controlar el 
tamaño de par tícula. El dióxido de titanio y los productos de reacción gaseosos se enfrían a continuación, y se 
recuperan las partículas de dióxido de titanio. 

Ya sea producidas por el proceso de sulfato o el proceso de cloruro, las partículas de dióxido de titanio producidas 20 
se someten habitualmente a etapas de procesamiento adicionales. Por ejemplo, las etapas adicionales de 
procesamiento utilizadas comúnmente i ncluyen (a) di spersar l as pa rtículas en  un m edio ac uoso par a f ormar una 
suspensión del pigmento (se utiliza habitualmente un agente de dispersión, tal como un polifosfato); (b) triturar en 
húmedo la suspensión del pigmento resultante para lograr partículas de dióxido de titanio que tengan un tamaño de 
partícula p redeterminado; (c) precipitar uno o más m ateriales inorgánicos de óx ido metálico hidratado, tal como 25 
sílice-ceria, óxido de c irconio y/o al úmina sobre las superficies de las partículas d e l a suspensión de d ióxido d e 
titanio triturado en húmedo; (d) flocular las partículas tratadas y recuperar las partículas de dióxido de titanio tratadas 
con óx ido a partir l a suspensión acuosa mediante f iltración; (e) lavar l as par tículas f iltradas para r etirar l as sales 
residuales y las impurezas en las mismas; (f) secar las partículas filtradas lavadas para proporcionar polvo seco del 
pigmento de di óxido de t itanio; y  (g) someter a m olienda en molino de chorro el pigmento seco. Cualquier 30 
aglomerado formado durante los pasos descritos anteriormente se endurece durante la etapa de s ecado, y 
habitualmente r equieren una  molienda de ener gía i ntensa para romper los aglomerados ha sta un tamaño d e 
partícula deseado. 

En l a i ndustria de elaboración de  pi gmentos, l a et apa de  molienda en molino de  c horro s e r ealiza a m enudo 
utilizando y a sea ai re c omprimido, v apor, o b ien gases i nertes. A unque otros pa sos d e pr ocesamiento s e h an 35 
combinado con la molienda en molino de chorro en un intento de desaglomerar el pigmento a un coste reducido, la 
abrasividad de tales etapas puede afectar de manera adversa a los revestimientos en el pigmento. 

La EP 1 241 139 A1 divulga una suspensión de dióxido de titanio para tinta empleada en sistemas de chorro de tinta. 

La EP 0 832 944 A2 divulga un proceso para elaborar un pigmento de dióxido de titanio. 

La EP 0 595 471 A2 divulga un proceso para el revestimiento de partículas inorgánicas con sílice amorfa densa. 40 

La invención se define en las reivindicaciones. 

Se proporciona un proceso para la producción de un pigmento de dióxido de titanio. El proceso comprende preparar 
una suspensión acuosa de p artículas de d ióxido de t itanio. E l pr oceso además i ncluye l a desaglomeración de la 
suspensión acuosa de partículas de dióxido de titanio utilizando ultrasonicación. 

La invención se describirá a continuación en referencia a los dibujos, en los que: 45 

La FIG. 1 representa dos procesos del arte previo para la producción de un pigmento de dióxido de titanio. 

La FIG. 2 representa una realización del proceso de la invención para la elaboración de un pigmento de dióxido de 
titanio utilizando ultrasonicación. 
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La FIG. 3  representa u n e jemplo de  un  pr oceso de producción de un pi gmento de di óxido de titanio ut ilizando 
ultrasonicación. 

La FIG. 4 representa perfiles de distribución del tamaño de partícula en referencia al Ejemplo 1. 

Se proporciona un proceso para la producción de un pigmento de dióxido de titanio. El proceso comprende (a) 
preparar una suspensión acuosa de partículas de dióxido de t itanio; y  (b) desaglomerar la suspensión acuosa de 5 
partículas de dióxido de titanio utilizando ultrasonicación. El proceso de la invención puede ser un proceso por lotes 
o un proceso continuo. Por ejemplo, el proceso de la invención puede incorporarse en un proceso continuo para la 
producción y el tratamiento (por ejemplo, revestimiento) de partículas de dióxido de titanio. 

La s uspensión acuosa pu ede f ormarse mediante d ispersión de l as partículas de d ióxido de t itanio e n un  m edio 
acuoso p ara f ormar una suspensión acuosa de p artículas de d ióxido de t itanio. Puede aña dirse un agente d e 10 
dispersión, tal como un polifosfato, a la suspensión acuosa para facilitar la distribución de las partículas de dióxido 
de titanio en la misma. Pueden también utilizarse otros tipos de agentes de dispersión. 

Por ejemplo, las partículas de dióxido de titanio pueden ser producidas mediante el proceso de sulfato o mediante el 
proceso de cloruro. E n un a r ealización, l as p artículas de dióxido de t itanio s e pr oducen m ediante e l pr oceso d e 
cloruro. En otra realización, las partículas de dióxido de titanio se producen mediante el proceso de sulfato. 15 

Los métodos para la producción de par tículas de di óxido de t itanio mediante el proceso de sulfato y el proceso de 
cloruro son bien conocidas para los expertos en el arte. Por ejemplo, en e l proceso de sulfato, se disuelve escoria 
mineral de titanio en ácido sulfúrico para formar sulfato de titanilo. El sulfato de titanilo se hidroliza a continuación 
para f ormar di óxido de titanio hi dratado. E l d ióxido de titanio hi dratado se calienta en  un c alcinador para cultivar 
cristales de dióxido d e t itanio ha sta lograr d imensiones de pigmento. Por ejemplo, e n el pr oceso de  c loruro, se 20 
alimenta m ineral de  di óxido de t itanio a u n c lorinador j unto c on c oque y  cloro par a pr oducir un haluro de  t itanio 
gaseoso ( tal como t etracloruro de  t itanio). E l ha luro de  t itanio pr oducido se purifica y  se oxida en un reactor 
especialmente d iseñado a un a t emperatura e levada para pr oducir par tículas de di óxido de t itanio que t engan un 
tamaño de partícula deseado. El dióxido de titanio y los productos de reacción gaseosos se enfrían a continuación, y 
las partículas de dióxido de titanio se recuperan. 25 

Por ej emplo, en el  proceso de c loruro, p uede aña dirse c loruro d e aluminio a l os r eactivos c omo ay uda par a la 
rutilización y  c omo age nte de c ontrol de l t amaño d e par tícula, j unto c on e l h aluro d e t itanio ( por ejemplo, el 
tetracloruro de t itanio) dur ante l a et apa d e ox idación en fase d e v apor de l pr oceso de  pr oducción. E l cloruro de 
aluminio proporciona alúmina a l a estructura reticular del pigmento. También pueden ut ilizarse ot ros co-oxidantes. 
Otros óxidos metálicos hidratados, formados durante la etapa de oxidación, pueden incluirse en el p igmento para 30 
diversos propósitos, tales como el control del tamaño de partícula. 

La suspensión acuosa formada en l a etapa (a) puede comprender de aproximadamente un cinco (5) por ciento en 
peso a aproximadamente sesenta y cinco (65) por ciento en peso de partículas de dióxido de titanio, en base al peso 
total de la suspensión acuosa. Por e jemplo, la suspensión acuosa formada en la etapa (a) puede comprender de 
aproximadamente un 15 por ciento en peso a aproximadamente un 45 por ciento en peso de partículas de dióxido de 35 
titanio, en base al peso total de la suspensión acuosa. A modo de ejemplo adicional, la suspensión acuosa formada 
en la etapa (a) puede comprender de a proximadamente un 25 por  c iento en peso a ap roximadamente un 4 0 por 
ciento en peso de partículas de dióxido de titanio, en base al peso total de la suspensión acuosa. 

El proceso de l a invención incluye la desaglomeración de la suspensión acuosa de par tículas de d ióxido de t itanio 
utilizando ul trasonicación. Aunque s in pretender estar sujetos a ninguna teoría de operación en particular, se cree 40 
que l a ul trasonicación produce c avitaciones y g enera on das d e c hoque colapsando dichas cavitaciones. Las  
cavitaciones que colapsan conducen a colisiones entre las partículas y dan como resultado la desaglomeración de 
las partículas de pigmento y la reducción de su tamaño mediante la trituración de las partículas que colisionan. 

La etapa de ul trasonicación puede ser realizada por cualquier dispositivo de ultrasonidos adecuado, ya sea en un 
modo por lotes o en modo continuo. 45 

Por ejemplo, puede utilizarse el dispositivo de ultrasonidos de Hielscher Ultrasound Technology. Cuando se utiliza 
un di spositivo de este tipo, pueden obt enerse resultados ef icaces realizando la et apa de ultrasonicación dur ante 
alrededor de 20 a 3 0 segundos. Pueden ut ilizarse o tros t ipos de dispositivos de ul trasonidos además de, o como 
sustituto de l di spositivo de ultrasonidos U IP2000 comercializado p or Hielscher Ultrasound T echnology. Debe 
apreciarse que l a etapa de d esaglomeración utilizando u ltrasonicación puede ser realizada durante más o m enos 50 
tiempo dependiendo de una cantidad de factores, por ejemplo, s i el  proceso total se realiza por  lotes o de f orma 
continua, la marca, el modelo, y la potencia del dispositivo de ultrasonidos, la composición de la muestra, el volumen 
a ser desaglomerado y la tasa de flujo de la composición de la muestra que va a ser desaglomerada. A modo de 
ejemplo, tal como se utiliza y se describe en la presente divulgación, los tiempos para la etapa de ultrasonicación se 
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establecen en referencia a la utilización del dispositivo de ultrasonicación UIP2000 de Hielscher Ultrasound 
Technology. Los ex pertos e n el  ar te po drán aj ustar el  t iempo par a l a et apa de desaglomeración u tilizando 
ultrasonicación en b ase a los factores anteriores, de t al manera que se logre un t amaño de partícula deseado. Tal 
como se discutirá en mayor detalle en r eferencia al Ejemplo 1,  la distribución del tamaño de partícula antes de la 
ultrasonicación es bimodal con un mayor tamaño de partícula. El uso de la ultrasonicación desaglomera las 5 
partículas, cambiando su tamaño de partícula de bimodal a monodisperso con un menor tamaño medio de partícula 
que el material alimentado. 

Los d ispositivos de ul trasonidos habitualmente i ncluyen un t ransductor ul trasónico y  un sonotrodo. E l t ransductor 
ultrasónico crea ondas ultrasónicas mediante estimulación eléctrica que se transfieren al medio a ser sometido a 
sonicación a través del sonotrodo. La potencia de entrada al sonotrodo puede variar por cada dispositivo ultrasónico. 10 
Por ejemplo, la potencia de entrada del dispositivo de ultrasonidos UIP2000 comercializado por Hielscher Ultrasound 
Technology, que tiene una potencia máxima de 2000 Vatios (W) puede variar entre en un 50 por ciento y un 100 por 
cien de la potencia máxima. Tanto en el  modo por lotes como en c ontinuo, el  sonotrodo puede s umergirse en l a 
suspensión hasta aproximadamente la mitad de su longitud o según sea sugerido de otro modo por cada fabricante. 

Por ejemplo, en el modo por lotes, el sonotrodo del dispositivo de ultrasonidos se coloca habitualmente en el interior 15 
de la suspensión en el recipiente que se va a someter a sonicación para desaglomerar las partículas en el interior de 
la suspensión. Se continúa con la sonicación de la misma muestra de suspensión hasta que se obtiene el tamaño de 
partícula deseado. Por ejemplo, en el modo en continuo, el sonotrodo del dispositivo de ultrasonidos se coloca 
habitualmente en el  i nterior d e un reactor con c élula de flujo par a procesar m uestras de m ayor tamaño dur ante 
periodos de t iempo de m ayor dur ación en m odo de r ecirculación. La s uspensión alimentada que c ontiene l as 20 
partículas que van a ser desaglomeradas se introducirá en el reactor con célula de flujo por un lado, y es expuesta a 
vibraciones por ultrasonido mecánicas y dejan la célula por el otro lado. El caudal de la suspensión puede ajustarse 
creando la c ontrapresión en la s alida par a una s onicación ef ectiva has ta q ue s e l ogra el  t amaño de par tícula 
deseado. La temperatura de la célula de f lujo puede mantenerse haciendo f luir agua f ría o c aliente a través de la 
camisa que rodea la célula de flujo. La temperatura de la célula de flujo puede ajustarse dependiendo de la muestra 25 
que va a ser sonicada y de su aplicación. Por ejemplo, tal como se discutirá en mayor detalle en referencia al 
Ejemplo 1, la temperatura de la célula de flujo se mantuvo a 60 grados Celsius. Debe apreciarse que la descripción 
de la configuración anterior es ilustrativa de las configuraciones habituales para los dispositivos de ultrasonidos, y la 
configuración final puede variar por cada aplicación de uso final u otros factores. 

Por ej emplo, en l a ultrasonicación e n el modo por  lotes, se sometió a s onicación 2 k ilogramos ( kg) d e un a 30 
suspensión de dióxido de t itanio (con un recubrimiento de óxidos inorgánicos depositados en la misma y lavados) 
con una densidad de 1, 8, en presencia de un d ispersante en un v aso de precipitados de cristal de 2 l itros durante 
aproximadamente un  m inuto al 50  por  c iento de  am plitud, ha sta que aproximadamente de un 60 p or ciento a 
aproximadamente un  80 por ciento d e l as p artículas f ueron i guales a o m enores de 0,63 m icras. La s uspensión 
ultrasonicada se secó posteriormente y se sometió a molienda en molino de chorro. 35 

Por ejemplo, en el modo en continuo, una suspensión de dióxido de titanio con una densidad de 1,8 (la suspensión 
se obtuvo después de tratar las partículas de dióxido de titanio con óxidos inorgánicos, y de un lavado), que contenía 
un di spersante, se bombeó a t ravés de u na c élula de  m uestra de 1 00 m ililitros ( ml) qu e f ue sometida a 
ultrasonicación de forma continua. Los caudales de la suspensión se ajustaron para alcanzar el tamaño de partícula 
predeterminado, por ejemplo hasta que apr oximadamente de un 60 por  ciento a un 8 0 por ciento de las partículas 40 
fueron iguales a o menores de 0, 63 m icras. L a s uspensión sonicada se secó y  po steriormente se sometió a  
molienda en molino de chorro. Debe apreciarse que los ejemplos anteriores tienen propósitos ilustrativos y no 
pretenden limitar el alcance del proceso inventivo descrito en la presente patente. Los parámetros de procesamiento 
pueden variar dependiendo de las aplicaciones del uso final del pigmento, del dispositivo de ultrasonidos utilizado y 
de su potencia, y del modo de procesamiento para la etapa de ultrasonicación. 45 

Pueden combinarse di versas et apas di ferentes del proceso c on l a et apa d e ul trasonicación, dependiendo de la 
aplicación e n par ticular, que incluyen el  t amaño de par tícula de seado y  ot ras pr opiedades y  c aracterísticas de l 
pigmento. Por ejemplo, el proceso de producción del pigmento de dióxido de titanio puede además comprender la 
etapa de m olienda de l a s uspensión a cuosa de d ióxido de t itanio par a r educir e l t amaño de partícula de  l as 
partículas de dióxido de t itanio. P or ej emplo, p uede utilizarse un a et apa de molienda en húm edo p ara l ograr u n 50 
tamaño de par tícula predeterminado. La e tapa d e molienda puede r ealizarse en un modo por  l otes o  en  m odo 
continuo. La etapa de molienda puede realizarse mediante cualquier metodología de molienda en húmedo conocida 
en el arte. Por ejemplo, puede utilizarse molienda de medios, incluyendo molienda en molino de perlas, molienda en 
molino de arena, molienda en molino de bolas, y molienda en molino de bolas de cuarzo. 

Debe apreciarse que las etapas del proceso inventivo pueden realizarse en modo por lotes o en continuo y no se 55 
requiere que éstas coincidan con el modo de procesamiento de otras etapas. Por ejemplo, la etapa de molienda 
puede ser en modo por lotes y la etapa de ultrasonicación puede ser en modo continuo, o viceversa, o bien ambas 
etapas pueden realizarse en el mismo modo de procesamiento. 
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Por ej emplo, l a s uspensión d e di óxido de  t itanio e s t riturada d urante e l t iempo s uficiente pa ra ocasionar que  al 
menos un 50 p or ciento de l as partículas de di óxido de t itanio tengan un t amaño de par tícula menor que o i gual a 
0,63 micras (micrómetros o mm). A modo de ejemplo adicional, la suspensión de dióxido de titanio se tritura durante 
el tiempo suficiente para ocasionar al menos que un 75 por ciento de las partículas de dióxido de t itanio tengan un 
tamaño de partícula de menos de o i gual a 0, 63 micras. Por ejemplo, la suspensión de dióxido de t itanio se tritura 5 
durante el  t iempo suficiente para ocasionar que al  menos un 94 por  ciento de l as par tículas de d ióxido de t itanio 
tengan un tamaño de partícula de menos de o igual a 0,63 micras. Debe apreciarse que la etapa de molienda puede 
realizarse también durante una cantidad de tiempo predeterminado. Por ejemplo, en otra realización, la etapa de 
molienda es de aproximadamente 17 minutos. A  modo de ej emplo adicional, la e tapa d e molienda es de 
aproximadamente 12 minutos. La etapa de molienda puede ser realizada ya sea antes de, o bien después de la 10 
etapa de ultrasonicación. 

El proceso inventivo para la producción de un pigmento de dióxido de titanio puede además comprender la etapa de 
tratamiento de las partículas de dióxido de titanio para depositar al menos un recubrimiento de óxido metálico 
hidratado en las mismas. El recubrimiento o los recubrimientos de óxido metálico hidratado se depositan en las 
superficies de las par tículas de di óxido de t itanio para modificar o aum entar las propiedades y  características del 15 
pigmento par a ap licaciones en par ticular. P or e jemplo, el  r ecubrimiento o  l os r ecubrimientos de óxido m etálico 
hidratado pueden depositarse sobre las partículas del pigmento utilizando un proceso de tratamiento en húmedo. 

Por ejemplo, las partículas de dióxido de titanio pueden tratarse para depositar al menos un recubrimiento de óxido 
metálico en las mismas, ya sea antes de o bien después de la etapa de desaglomeración utilizando ultrasonicación. 
Por ejemplo, el recubrimiento o l os recubrimientos de óx ido metálico pueden seleccionarse del grupo que c onsiste 20 
en óxidos inorgánicos de aluminio, boro, fósforo, silicio, titanio, circonio y mezclas de los mismos. La adición de sílice 
puede impartir una mejora en la resistencia a los efectos nocivos de la luz ultravioleta en aplicaciones de uso final y 
aumentar adicionalmente el poder de cubrición del pigmento. Puede utilizarse alúmina, por ejemplo, para asegurar 
un pr ocesamiento r egular m ediante f iltración, secado, y  molienda en molino de chorro, además de impartir 
características de dispersibilidad m ejoradas al pigmento terminado en apl icaciones de us o f inal. E n m uchas 25 
aplicaciones, se deposita tanto un recubrimiento de sílice como un recubrimiento de alúmina en las superficies de las 
partículas de dióxido de titanio. La alúmina se añade a menudo como la capa de tratamiento final. 

Otros ej emplos de materiales de r ecubrimiento q ue p ueden ut ilizarse incluyen óx idos m etálicos e hidróxidos 
metálicos, tales como alúmina. Otros ejemplos de materiales de recubrimiento que pueden utilizarse incluyen óxidos 
metálicos e hidróxidos metálicos tales como alúmina, fosfato de aluminio, sílice, óxido de circonio, titania y mezclas 30 
de los mismos. Por ejemplo, los recubrimientos de óx ido metálico hidratado pueden ser utilizados para mejorar la 
opacidad, es tabilidad d e l a l uz y  dur abilidad d el p igmento, par a lograr un eq uilibrio deseado d e op acidad d el 
pigmento y las características de flujo, y/o para mejorar las propiedades de humectabilidad y dispersión del 
pigmento. 

Por ejemplo, puede utilizarse dióxido de silicio (por ejemplo, un recubrimiento denso de dióxido de silicio), por 35 
ejemplo, para mejorar la durabilidad y la compatibilidad del pigmento con resinas. El recubrimiento denso de dióxido 
de s ilicio pue de ser a plicado baj o c ondiciones de tratamiento e n h úmedo, con o s in tener óxidos i norgánicos 
depositados sometidos a tratamiento adicional en húmedo. Puede utilizarse un recubrimiento de óx ido de aluminio 
sobre el r ecubrimiento de dióxido de s ilicio, por  ejemplo, p ara m ejorar l as pr opiedades de opa cidad y la 
compatibilidad con resinas en aplicaciones para pinturas. Puede utilizarse fosfato de aluminio, sales de fosfato 40 
relacionadas y  m ezclas de l os m ismos, por ej emplo, un a al ternativa al  d ióxido de s ilicio pa ra pr oporcionar un a 
durabilidad mejorada de l os pi gmentos. S e pue de depositar un r ecubrimiento de  óx ido de aluminio sobre e l 
recubrimiento de fosfato de aluminio, según se ha discutido anteriormente. 

Por ejemplo, el óxido metálico hidratado se deposita en las partículas de dióxido de titanio en una cantidad de 
aproximadamente un 0,5 por ciento en peso hasta aproximadamente un 25 por ciento en peso, en base al peso total 45 
de las partículas de dióxido de t itanio. A modo de ejemplo adicional, el óxido metálico hidratado se deposita en las 
partículas d e d ióxido de t itanio e n una cantidad de aproximadamente un 0, 5 p or c iento en peso ha sta 
aproximadamente un 15 por ciento en peso, en base al peso total de las partículas de dióxido de titanio. En aún otro 
ejemplo, el óxido metálico hidratado se deposita en las partículas de dióxido de titanio en una cantidad de 
aproximadamente un 0,5 por ciento en peso hasta aproximadamente un 5 por ciento en peso, en base al peso total 50 
de las partículas de dióxido de titanio. 

El proceso inventivo puede comprender además la etapa de filtrado y la etapa de lavado de las partículas de dióxido 
de aluminio recubierto. Las partículas de dióxido de titanio con su superficie tratada se recuperan mediante filtrado y 
lavado para retirar las impurezas iónicas y  las sales de las m ismas. Por ejemplo, en la etapa de f iltración, puede 
utilizarse un sistema del tipo filtración al vacío o un sistema del tipo filtración a presión. Puede utilizarse cualquier 55 
sistema adecuado para e l lavado y  la recuperación de pigmentos de dióxido de t itanio con superficie t ratada. Por 
ejemplo, las etapas de filtrado y lavado pueden realizarse antes de, o después de, la etapa de desaglomeración con 
ultrasonicación. 
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Por ejemplo, el proceso inventivo puede además comprender la etapa de dispersión de las partículas de dióxido de 
titanio en una suspensión acuosa que comprende de aproximadamente un 30 por ciento hasta aproximadamente un 
60 por c iento en peso de par tículas de d ióxido de t itanio, en base al  peso total de l a suspensión. Por ejemplo, la 
etapa de  di spersión p uede s er r ealizada de spués de que l as p artículas de d ióxido de t itanio sean l avadas y  
recuperadas. Si fuera necesario o si se desea, cualquier dispersante conocido en el arte puede añadirse a la 5 
suspensión acuosa final para impedir cualquier aumento de la viscosidad inducida por la ultrasonicación. 

El proceso inventivo puede además incluir una o m ás etapas para presentar el pigmento terminado en un a forma 
adecuada para s u us o f inal des eado. Por e jemplo, el  p roceso i nventivo pue de ad emás comprender s ecar el 
pigmento para proporcionar una forma en polvo seco. La etapa de secado puede realizarse ut ilizando s ecado a l 
vacío, s ecado con spin-flash, s ecado con atomizador, o cualquier t écnica d e s ecado conocida en el ar te par a 10 
producir polvos de pigmento de dióxido de titanio. 

Por ejemplo, el proceso inventivo puede además comprender la molienda del polvo del pigmento de dióxido de 
titanio p ara r educir aú n m ás el t amaño de las par tículas d el pi gmento de d ióxido de t itanio hasta u n t amaño d e 
partícula deseado. Por ejemplo, para aplicaciones de uso final para pinturas, el tamaño de la partícula del pigmento 
terminado puede encontrarse en un rango de aproximadamente 200 nanómetros (nm) hasta aproximadamente 350 15 
nanómetros (nm). 

El tamaño de partícula de las partículas de dióxido de titanio secas puede reducirse a la distribución del tamaño de 
partícula deseado mediante, por ejemplo, la molienda de las partículas. Por ejemplo, puede emplearse un molino de 
chorro par a la molienda de  las par tículas. D e f orma al ternativa, las p artículas secas pu eden r educirse a l a 
distribución del tamaño de partícula deseado mediante técnicas de micronización por vapor, incluyendo por ejemplo, 20 
en presencia o ausencia de aditivos funcionales adicionales conocidos en el arte. Por ejemplo, el polvo del pigmento 
de dióxido de titanio puede ser micronizado a diversas relaciones de vapor con respecto al pigmento, que están un 
rango de aproximadamente 1,2 (energía menos intensa) hasta aproximadamente 1,8 (energía más intensa). Debería 
apreciarse que las relaciones de vapor con respecto al pigmento en la micronización pueden variar dependiendo de 
la ap licación de su u so f inal. P or ej emplo, al someter a u ltrasonicación el  pigmento de  di óxido de t itanio, puede 25 
realizarse una molienda en molino de chorro menos intensa y se proporciona un pigmento con propiedades ópticas 
mejoradas. 

En referencia a las figuras, la F igura 1 es una representación gráfica simplificada de dos procesos del arte previo 
para la producción de pigmentos de dióxido de t itanio. Tal como se muestra, las partículas de dióxido de titanio se 
forman en pr imer lugar mediante el proceso de sulfato o el  proceso de cloruro. En la parte superior marcada como 30 
vía A, las par tículas de dióxido de t itanio se muelen, por  ejemplo, se someten a molienda de medios; se  trató su 
superficie; se f iltraron; se l avaron y  se secaron; y  a continuación s e s ometieron a otro pr oceso de  m olienda, po r 
ejemplo molienda en molino de chorro. El recubrimiento del pigmento se mantiene. S i se deseara un rendimiento 
adicional para la producción, los costes de energía y costes de capital necesarios hacen que dicho rendimiento 
adicional sea poco factible. En la parte inferior de la Figura 1, marcada como vía B, se trata la superficie de las 35 
partículas d el p igmento de dióxido de t itanio agl omeradas, se f iltran, se l avan y  s e secan, y  a continuación se 
someten a molienda en molino de chorro. Tal como se muestra en la Figura 1, vía B, el pigmento de dióxido de 
titanio recubierto resultante presenta superficies de dióxido de titanio expuestas. Estas superficies expuestas afectan 
de f orma adv ersa a l pi gmento y a que c ada p artícula n o e stá c ompletamente r ecubierta en c omparación c on l os 
pigmentos de la vía A. 40 

La Figura 2 muestra una realización del proceso inventivo para la producción de pigmentos de dióxido de titanio. La 
realización r epresentada en l a F igura 2 e stá d irigida a un pr oceso d e pr oducción de un pi gmento de d ióxido d e 
titanio en el  que un pigmento de di óxido de t itanio aglomerado con su superficie recubierta con óxido hidratado es 
desaglomerada ut ilizando ul trasonicación, y  pos teriormente s e s eca y  es  m icronizada baj o c ondiciones m enos 
intensas ( ahorrando en ergía), par a d ar c omo r esultado u n pi gmento t erminado seco con pr opiedades ópticas 45 
mejoradas y una buena durabilidad (resistencia a agentes climáticos). 

Tal como se muestra en la Figura 2, las partículas de dióxido de titanio se forman en primer lugar mediante el 
proceso de c loruro o bi en e l pr oceso de s ulfato. E ntonces s e pr epara un a s uspensión ac uosa qu e c ontiene 
partículas de di óxido de titanio aglomeradas. El pigmento aglomerado se somete a molienda a continuación en un 
proceso de molienda en  húmedo durante el  t iempo s uficiente para l ograr que las par tículas de dióxido de  t itanio 50 
tengan un tamaño de partícula predeterminado. Por ejemplo, el tiempo suficiente para lograr que las partículas de 
dióxido de titanio tengan un tamaño de partícula predeterminado donde al menos un 94 por ciento de las partículas 
tienen un tamaño de partícula de menos de o igual a 0,63 micras. A continuación se trata la superficie del pigmento 
de dióxido de t itanio molido para depositar al menos un recubrimiento de óx ido metálico hidratado sobre la misma. 
Las partículas de dióxido de titanio pueden entonces flocularse o filtrarse y lavarse para retirar cualquier impureza. A 55 
continuación, las partículas de dióxido de titanio son desaglomeradas utilizando ultrasonicación. A partir de es te 
momento, el  material desaglomerado se seca y  opc ionalmente se r educe adicionalmente en t amaño mediante la 
molienda en  m olino de  c horro de las par tículas. T al c omo s e m uestra e n l a F igura 2,  de bido a la et apa de 
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ultrasonicación, la etapa de molienda en molino de chorro es menos intensa y se mantiene el recubrimiento o los 
recubrimientos del pigmento final. 

En la Figura 3 se muestra un ejemplo de proceso. En el proceso representado en la Figura 3, se utiliza tanto la 
ultrasonicación c omo l a m olienda e n hú medo p ara m oler l as par tículas del  p igmento de di óxido de t itanio 
aglomeradas antes de tratar la superficie de dichas partículas. El uso combinado de la desaglomeración mediante 5 
ultrasonicación y  molienda en húmedo, da c omo resultado la reducción en l a cantidad de t iempo de m olienda en 
húmedo y  en los r equerimientos de e nergía, generando, por  l o t anto, e l ah orro d e costes e n el proceso de 
producción final del pigmento, a la vez que se mantienen las propiedades de dicho pigmento. 

Tal como se muestra en la Figura 3, las partículas de dióxido de titanio se forman en primer lugar mediante el 
proceso de cloruro o bien el proceso de sulfato. Se prepara una suspensión acuosa de las partículas de dióxido de 10 
titanio. E l p igmento aglomerado se muele a c ontinuación en un pr oceso de molienda en húmedo seguido de una 
desaglomeración adicional utilizando ultrasonicación, durante el tiempo suficiente para lograr que las partículas de 
dióxido de t itanio tengan un t amaño de par tícula predeterminado. Debe apreciarse que la etapa de ul trasonicación 
puede realizarse ya sea antes o bien después de la molienda en húmedo del pigmento en aglomerado. Por ejemplo, 
el tamaño de partícula predeterminado puede lograrse cuando al menos un 94 por ciento de las partículas de dióxido 15 
de titanio tengan un tamaño de partícula menor que o igual a 0,63 micras. A continuación, se trata la superficie del 
pigmento de dióxido de t itanio con al menos un recubrimiento de óxido metálico hidratado depositado en la misma. 
Las partículas de dióxido de titanio pueden entonces flocularse o filtrarse y lavarse para retirar cualquier impureza. 
Después de eso, el pigmento se seca y opcionalmente se reduce aún más su tamaño mediante molienda adicional, 
por ejemplo, utilizando molienda en molino de chorro. El uso combinado de la desaglomeración mediante 20 
ultrasonicación y molienda en húmedo, previo al recubrimiento de las partículas, t iene como resultado la reducción 
de la cantidad de tiempo de molienda en húmedo y de los requerimientos de energía, lo que se traduce por tanto en 
el ahorro de costes en el proceso de producción final del pigmento, a la vez que se mantienen las propiedades de 
dicho pigmento. 

Otra realización, no representada, es la combinación de las realizaciones descritas en referencia a las Figuras 2 y 3, 25 
e incluye dos etapas de desaglomeración utilizando las etapas de ultrasonicación y el tiempo de molienda reducido. 
Por ejemplo, en referencia a la F igura 3, e l pigmento aglomerado se somete a molienda en húmedo durante una 
cantidad reducida de tiempo. Por ejemplo, el tiempo de molienda puede transcurrir durante el tiempo suficiente para 
lograr que las partículas de dióxido de titanio tengan un tamaño de partícula predeterminado. Se realiza una primera 
etapa de ultrasonicación, según se describe en referencia a la Figura 3, del pigmento aglomerado sin recubrimiento. 30 
El pigmento de dióxido de titanio se trata a continuación con al menos un óxido metálico hidratado depositado en el 
mismo, se recupera y se lava según se ha descrito anteriormente en referencia a la Figura 2. El pigmento lavado y 
recubierto es desaglomerado utilizando ultrasonicación, según se describe en referencia a la Figura 2. El pigmento 
se seca posteriormente y se somete a molienda en molino de c horro para proporcionar un pigmento de dióxido de 
titanio final según se describe en referencia a la Figura 2. Esta realización combinada es capaz de lograr las 35 
ventajas y beneficios descritos con respecto tanto a la Figura 2 como a la 3. 

Ejemplos ilustrativos 

Los siguientes ejemplos proporcionan un detalle adicional y se utilizan para ilustrar las realizaciones descritas de 
esta divulgación sin intención de limitar o r estringir el alcance de la misma. Las concentraciones y porcentajes son 
en peso a menos que se indique lo contrario. 40 

Ejemplo 1 

Las partículas del pigmento de dióxido de t itanio particulado obtenidas a partir de la oxidación en fase de vapor de 
tetracloruro de titanio, con un contenido de un 1,0 por ciento de alúmina, se dispersaron en agua en presencia de 
0,15 p or c iento en pe so ( en bas e a l pi gmento) d e un d ispersante de h exametafosfato de s odio, j unto c on un a 
cantidad suficiente de h idróxido de sodio para ajustar el pH de l a dispersión a un valor de 9,5 o mayor, para lograr 45 
una dispersión acuosa con un contenido en sólidos del 35 por ciento en peso de partículas de dióxido de titanio en 
base al peso total de la suspensión. La suspensión de dióxido de titanio resultante se somete a molienda en molino 
de arena durante 17 minutos utilizando una relación de arena de circón con respecto al peso del pigmento de 4 a 1, 
hasta que s e l ogró un volumen de tamaño medio de partícula en  donde más del 94 por c iento de las partículas 
fueron menores de 0,63 micras (mm o micrómetros), según se determina utilizando el equipo Microtrac X100 Particle 50 
Size Analyzer (de Microtrac Inc., Montgomeryville, PA). 

La suspensión resultante, di luida al 30 por c iento en peso de las partículas de dióxido de titanio, en base al peso 
total de la suspensión, se calentó a 75°C (grados Celsius) y posteriormente se trató con un 3,0 por ciento, calculado 
como sílice en peso del pigmento f inal, de s ilicato de sodio, se añadió durante 20 m inutos como una solución de 
silicato de sodio acuosa a 250 gramos/litro (SiO2:Na2O = 3,5). Mientras se mantenía la temperatura a 75ºC, el pH de 55 
la suspensión fue disminuido lentamente a un pH = 5,5 durante un periodo de 55 minutos mediante adición lenta del 
36 por ciento de solución acuosa de ácido sulfúrico. A continuación de un periodo de digestión de 15 minutos a un 

E14763359
16-06-2017ES 2 628 854 T3

 



 

 8 

pH = 7, se añadió alúmina al 2,0 por ciento en peso con respecto al pigmento final, durante 20 minutos como una 
solución acuosa de aluminato de sodio a 180 gramos/litro, a la vez que se mantuvo el pH de la suspensión entre un 
valor de 7 y  8,0 mediante la adición concomitante del 36 p or ciento de u na solución acuosa de á cido sulfúrico. Se 
añadió una cantidad suficiente de al úmina al 2,0 por ciento para depositar la alúmina hidratada en la superficie de 
las partículas de dióxido de titanio. 5 

La dispersión se dejó equilibrar a 75°C durante 15 minutos, punto en el cual el pH de la suspensión se reajustó a 
5,5, si resultara necesario, antes de la filtración mientras seguía caliente. La torta de filtración resultante se lavó con 
una cantidad de agua, que había sido precalentada a 60ºC, igual a 1,5 veces el peso estimado del pigmento 
recuperado. 

La t orta de f iltración s emi-sólida l avada, f ue r e-dispersada posteriormente e n ag ua c on ag itación, y  f ue 10 
desaglomerada utilizando ultrasonicación con un equipo UIP2000 de Hielscher Ultrasound Technology en un modo 
de flujo continuo. El material sometido a ultrasonicación se secó en un horno a 110ºC durante la noche, para 
producir polvo del pigmento seco. 

Tal como se muestra en la Figura 4 en la Tabla 1, la distribución del tamaño de partícula del material alimentado es 
bimodal con un tamaño medio de partícula mayor (Mv). El tamaño de partícula medio de la suspensión del material 15 
compuesto ultrasonicado y l a s uspensión ultrasonicada seca, t ienen un tamaño medio de partícula m enor que e l 
material a limentado y  el  tamaño de par tícula, que cambió de bimodal a m onodisperso tal como se muestra en la 
Figura 4. 

Tabla 1 – Datos del tamaño de partícula de las muestra antes y después de la ultrasonicación 

 Mv (µm) 
% pase en µm 

1,06 0,63 0,486 0,446 

Alimentación (antes de la ultrasonicación) 2,78 45,1 30 15,7 10,4 

Suspensión del material compuesto ultrasonicado 0,57 98,2 76,4 29,8 14,8 

Suspensión ultrasonicada seca en horno 0,91 84,4 55,9 30,5 22,1 

 20 

El polvo de pigmento seco obtenido se micronizó por vapor en presencia de 0,35 por ciento en peso en base al 
pigmento de trimetilolpropano, en diversas relaciones de vapor con respecto al peso del pigmento, con una presión 
del inyector de vapor ajustada a 146 psi (libras por pulgada cuadrada) y una presión del anillo micronizador ajustada 
a 118 psi, completando la preparación del pigmento terminado. 

Las propiedades ópticas se evaluaron en una pintura de látex acrílico hidrosoluble en una concentración volumétrica 25 
del pigmento (CVP) de 21. La muestra del pigmento y un pigmento estándar se incorporaron cada uno en porciones 
separadas de un vehículo de látex acrílico recién preparado a una CVP del 21 por ciento. Se aplican ambas pinturas, 
una al lado de la otra, en una tarjeta Leneta. El brillo de las películas secas se mide a partir de la luz reflejada en un 
ángulo de sesenta grados utilizando un medidor de brillo. El poder colorante de la película seca se determinó como 
un poder colorante relativo y se calculó a partir de los valores de Y, y el tono de color se determina a partir de los 30 
valores de b* medidos con un espectrofotómetro de esfera integradora. Se proporciona a continuación en la Tabla 2 
una composición habitual de la pintura realizada con resina de látex acrílico. 

Tabla 2 – Acrílico brillante exterior CVP 21% 

 Lbs (libras) Gals (Galones) 

Disolvente 50,08 5,77 

Dispersante 10,01  1,18 

Agente humectante 5,26  0,63 

antiespumante 0,98  0,14 
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Tabla 2 (continuación) 

 Lbs (libras) Gals (Galones) 

Agua 12,02  1,19 

TiO2 250,38  7,30 

Agua 28,17  3,57 

Agua 40,89  4,90 

Resina de látex acrílico 544,47  62,12 

Biocida 0,97 0,11 

Antiespumante 0,97  0,14 

coalescente 18,32  2,31 

Agua 42,25  5,07 

Espesante 45,32  5,43 

Ajuste del pH 1,03  0,14 

 1051,10 100,00 

Para ay udar a determinar el  grado d e i ntegridad d el r ecubrimiento de óx ido hi dratado, s e det erminó l a ac tividad 
fotocatalítica del  pi gmento ut ilizando l a t écnica do cumentada en  T. I . B rownbridge y J. R . B rand, " Photocatalytic 
Activity o f T itanium Dioxide Pigment," S urface C oatings Australia, S eptiembre de 1990, p áginas 6-11 ( artículo 
presentado en l a 32nd A nnual S CAA Convention, P erth, Wash., S eptiembre d e 1990), según s e r eferencia y  s e 5 
describe en la patente de Estados Unidos 5,730,796. Esto implica las etapas de: (1) colocar aproximadamente 0,2 g 
(gramos) del producto de TiO2 en aproximadamente 40 ml (mililitros) de isopropanol de grado espectroscópico; (2) 
exponer l a s uspensión de TiO2 / isopropanol a l uz u ltravioleta; (3) monitorizar l a f ormación de acetona en la 
composición de ensayo en e l t iempo; (4) determinar, m ediante un análisis de  r egresión l ineal, una tasa l ineal de 
formación de acetona en la composición de ensayo; y (5) multiplicar el valor de la tasa calculada por un factor de 10 
1000. El valor resultante, descrito como el gradiente de la actividad fotocatalítica de alta sensibilidad (HSPCA, por 
sus s iglas en inglés), e s pr oporcional a l a r espuesta f otocatalítica de l p igmento a nte l a ex posición a la luz 
ultravioleta, y proporciona una medida de rendimiento ante efectos climáticos acelerados de los recubrimientos o 
plásticos que incorporan el producto del pigmento. Los valores menores indican una supresión mayor de la actividad 
fotocatalítica inherente del pigmento de di óxido de titanio, y  por  l o t anto una mayor durabilidad, o una mayor 15 
resistencia a la de coloración, donde a mbos de el los s on el  r esultado di recto d e l a i ntegridad mejorada d el 
recubrimiento de óxido hidratado sobre las partículas del pigmento. 

La Tabla 3 proporciona los datos del procedimiento descrito anteriormente para un pigmento de dióxido de t itanio 
terminado formado con la utilización de ultrasonicación (indicado como “Ejemplo 1 – ultrasonicación”). La tabla 3 
además incluye resultados comparativos de dos muestras de pigmento terminado. La primera muestra comparativa 20 
se preparó utilizando el mismo procedimiento descrito anteriormente, excepto porque la ultrasonicación no se realizó 
(indicado como “Ejemplo comparativo 1A – sin ultrasonicación”). Un ejemplo ilustrativo del proceso de producción de 
la primera muestra comparativa se representa en la Figura 1 a lo largo de la vía A. 

La segunda muestra comparativa se preparó utilizando el mismo procedimiento descrito anteriormente, pero en lugar 
de la ultrasonicación, las muestras de suspensión se molieron en molino de perlas utilizando un equipo DCP-12 SF 25 
Draiswerke, NJ (indicado como “Ejemplo comparativo 1B- triturado utilizando molino de perlas"). 
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Tabla 3 – La comparación de las propiedades del pigmento terminado obtenido mediante micronización a diversas 
relaciones de vapor con respecto al pigmento. 

 
Ejemplo 1 – 

ultrasonicación 
Ejemplo comparativo 1A – 

sin ultrasonicación 
Ejemplo comparativo 1B – triturado 

utilizando molino de perlas 
Relación de vapor 
con respecto al pigmento 

1,2  1,5 1,8 1,2 1,5 1,8 1,2 1,5 1,8 

Brillo WB 58  61 65 57 59 63 61 62 64 
Fuerza colorante 107  108 108 107 109 109 106 107 108 
HSPCA 2.6  2,6 2,9 2,4 2,9 2,6 8 9 11 
 

Tal como se muestra en la tabla 3, la desaglomeración utilizando ultrasonicación mejora las propiedades ópticas del 
pigmento y la micronización puede realizarse bajo condiciones menos intensas. Tal como se muestra en la Tabla 3 5 
anterior, los valores del brillo del material ultrasonicado son mejores que los del material no ultrasonicado (Ejemplo 
comparativo 1A ) a l a m isma relación de v apor con r especto al  pi gmento. E n r eferencia a l a Tabla 3,  l a m uestra 
ultrasonicada micronizada a una relación de vapor con respecto al pigmento de 1,5, muestra un valor del brillo de 61 
en comparación con el Ejemplo 1A, que muestra un valor de brillo de 59. Para lograr aproximadamente el mismo 
valor de br illo en e l E jemplo c omparativo 1A, la r elación sin u ltrasonicación de v apor con r especto al pigmento 10 
necesita incrementarse. Como resultado, el  exceso de v apor se encuentra ahora disponible para suministrar más 
pigmento a través del micronizador y así lograr un mayor rendimiento para el proceso de producción y además 
ahorrar en el consumo de energía y en costes. 

También como se muestra en la Tabla 3, los valores de HSPCA inferiores indican que la durabilidad se mantiene en 
el material ultrasonicado mientras que la durabilidad del Ejemplo comparativo 1B se vio afectado de forma adversa 15 
debido a la molienda con perlas como resultado del desprendimiento del recubrimiento de óxido hidratado durante 
una m olienda intensa en molino de per las. P or c onsiguiente, l a ul trasonicación n o af ecta d e f orma adv ersa a l 
pigmento con superficie recubierta con óxido hidratado. 

Ejemplo 2 

El producto intermedio del pigmento de dióxido de t itanio particulado, obtenido a p artir de la oxidación en f ase de 20 
vapor de tetracloruro de titanio, que contenía un 1,0 por ciento de alúmina, se dispersó en agua en presencia de 0,5 
por c iento en p eso ( en ba se al  pi gmento) d e di spersante de hex ametafosfato d e s odio, j unto c on un a c antidad 
suficiente de hidróxido de sodio para ajustar el pH de la dispersión a un valor de 9,5 o mayor, para lograr una 
dispersión acuosa con un contenido en sólidos de un 35 por ciento en peso de partículas de dióxido de titanio en 
base al peso total de la suspensión. La suspensión de dióxido de titanio resultante se sometió a molienda en molino 25 
de arena durante 12 minutos en lugar del periodo estándar de 17 minutos, utilizando una relación de arena de circón 
con respecto al peso del pigmento de 4 a 1, y posteriormente se sometió a ultrasonicación hasta lograr un volumen 
de tamaño de partícula medio en donde más del 94 por ciento de las partículas eran menores de 0,63 micras, según 
se determinó utilizando un equipo Microtrac X100 Particle Size Analyzer (de Microtrac Inc., Montgomeryville, PA) y 
los datos se presentan en la Tabla 4. 30 

Tabla 4 – Datos de tamaño de partícula de muestras de descarga de molino de arena 

 % pase en 

 0,63 µm 0,63 µm 0,486 µm 

Molienda en molino de arena durante 17 minutos 94,6 52,7 29,6 

Molienda en molino de arena durante 12 minutos – sin ultrasonicación 91,2 43,5 22,8 

Molienda en molino de arena durante 12 minutos – seguido de ultrasonicación 94,1 52 29,3 

 

La Tabla 4 demuestra que la molienda mediante una etapa de ultrasonicación permite una reducción del tiempo de 
molienda de 5 minutos a la vez que se mantiene la calidad del pigmento. La molienda en molino de arena se realizó 
en el modo por lotes y la etapa de ultrasonicación se realizó bajo el modo de flujo continuo. 35 
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La suspensión resultante se diluyó hasta un 3 0 por c iento en pes o de p artículas de di óxido de t itanio, en base al 
peso total de la suspensión, calentada a 75ºC y posteriormente tratada con un 3,0 por ciento, calculado como sílice 
en peso del pigmento final, de silicato de sodio, añadido durante 20 minutos como una solución acuosa de silicato de 
sodio a 250 gramos/litro (SiO2:Na2O = 3,5). A la vez que se mantiene la temperatura a 75ºC, el pH de la suspensión 
fue reducido lentamente a un pH =  5,5 durante un periodo de 55 minutos mediante la adición lenta de un 36 por 5 
ciento de una solución acuosa de ácido sulfúrico. Tras de un periodo de digestión de 15 minutos a un pH = 7, se 
añadió al úmina a l 2,0 por c iento, en peso de l pi gmento f inal, d urante 20 minutos como una solución a cuosa d e 
aluminato de sodio a 180 gramos/litro, a la vez que se mantuvo el pH de la suspensión entre un valor 7 y 8,0 
mediante la adición concomitante de un 36 por ciento de una solución acuosa de ácido sulfúrico. 

Se dejó equilibrar la dispersión a 75ºC durante 15 minutos, punto en el cual el pH de la suspensión se reajustaría a 10 
5,5, si fuera necesario, previamente a l a filtración cuando aún esté caliente. La torta de filtración resultante se lavó 
con una cantidad de agua, que había sido precalentada a 60ºC, igual a 1, 5 veces el  peso estimado del pigmento 
recuperado. 

La torta de filtración semi-sólida lavada se secó posteriormente en un horno a 110ºC durante la noche. El polvo de 
pigmento seco obtenido se micronizó con vapor en presencia de un 0,35 por ciento en peso en base al pigmento de 15 
trimetilolpropano, a un a r elación de v apor con r especto a l pigmento de 1, 8, c on l a pr esión del  inyector de v apor 
ajustada a 1 46 ps i y  l a pr esión del  an illo m icronizador aj ustada a 118 p si, c ompletando as í l a pr eparación d el 
pigmento terminado. El producto f inal obtenido se caracterizó y los datos se presentan en la Tabla 5 y  se indican 
como “Ejemplo 2 – molienda en molino de arena durante 12 minutos y ultrasonicación”. 

Tabla 5 – Propiedades del pigmento terminado 20 

Atributos Ejemplo 2 
Molienda en molino de arena durante  

12 minutos y ultrasonicación 

Ejemplo comparativo 2A  
Molienda en molino de arena durante  

17 minutos y sin ultrasonicación 
Tamaño de partícula; % pase a 
0,63 µm 

95 94 

Brillo WB 66 65 
Fuerza colorante 106 106 
Área de superficie(m2/g) 13 13 

 

La tabla anterior indica que las propiedades del pigmento no se ven influenciadas por el método de molienda, pero el 
ahorro en energía y  e n c oste se logra m ediante l a c ombinación de  l a m olienda en m olino de ar ena y  l a 
ultrasonicación. 

Los procesos descritos s e adaptan bien para realizar l os objetos y  l ograr l os pr opósitos y  ventajas mencionadas 25 
anteriormente, además de las inherentes a l os mismos. Aunque las realizaciones preferidas y los ejemplos se han 
descrito en la pr esente memoria par a l os pr opósitos d e es ta di vulgación, ot ras r ealizaciones d e l a presente 
divulgación resultarán obvias para los expertos en el arte a partir de la consideración de esta especificación o de la 
práctica de los contenidos divulgados en l a presente patente. De es te modo, la anterior descripción se considera 
simplemente un ejemplo, estando el alcance de la misma definido por las reivindicaciones adjuntas. 30 
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REIVINDICACIONES 

1. Proceso para la producción de un pigmento de dióxido de titanio, donde el proceso comprende las etapas de: 

(a) preparar una suspensión acuosa de partículas de dióxido de titanio; 

(b) molienda de la suspensión acuosa de partículas de dióxido de titanio; 

(c) después d e l a etapa (b), tratar l as par tículas de dióxido de titanio par a depositar al m enos u n 5 
recubrimiento de óxido metálico hidratado sobre las mismas; y 

(d) después de la etapa (c), desaglomerar las partículas recubiertas utilizando ultrasonicación. 

2. Proceso según la reivindicación 1, en donde las partículas de dióxido de titanio se producen mediante el proceso 
de sulfato o bien mediante el proceso de cloruro. 

3. Proceso según la reivindicación 1, que además comprende: 10 

 filtrar y lavar las partículas de dióxido de titanio recubiertas. 

4. Proceso según la reivindicación 1 o 3, que además comprende: 

previamente a l a et apa d e d esaglomeración, di spersar l as par tículas de dióxido d e t itanio en u n m edio 
acuoso para proporcionar una suspensión que comprende de aproximadamente un 30 por ciento hasta 
aproximadamente un 60 por ciento en peso de dichas partículas de dióxido de titanio, en base al peso total 15 
de la suspensión. 

5. Proceso según la reivindicación 1, que además comprende: 

secar las partículas de dióxido de titanio desaglomeradas para proporcionar polvo seco de un pigmento de 
dióxido de titanio. 

6. Proceso según la reivindicación 5, que además comprende: 20 

molienda del polvo seco del pigmento de dióxido de titanio. 

7. Proceso s egún l a r eivindicación 1,  en do nde l a s uspensión ac uosa f ormada en l a et apa ( a) c omprende d e 
aproximadamente un cinco por ciento en peso a aproximadamente un 65 por ciento en peso de dichas partículas de 
dióxido de titanio, en base al peso total de la suspensión acuosa. 

8. Proceso s egún l a r eivindicación 7,  en do nde l a s uspensión ac uosa f ormada en l a et apa ( a) c omprende d e 25 
aproximadamente un 15 por ciento en peso a aproximadamente un 45 por ciento en peso de dichas partículas de 
dióxido de titanio, en base al peso total de la suspensión acuosa. 

9. Proceso según la reivindicación 7, en donde la suspensión acuosa formada en la etapa (a) comprende de un 25 
por ciento en peso a aproximadamente un 40 por ciento en peso de dichas partículas de dióxido de titanio, en base 
al peso total de la suspensión acuosa. 30 

10. Proceso según la reivindicación 1, en donde el óxido metálico hidratado se selecciona del grupo que consiste en 
aluminio, boro, fósforo, silicio, titanio y circonio. 

11. Proceso según la reivindicación 1 o 8, en donde el óxido metálico hidratado se deposita sobre dichas partículas 
de dióxido de titanio en una cantidad de aproximadamente un 0,5 por ciento en peso hasta aproximadamente un 25 
por ciento en peso en base al peso total de dichas partículas de dióxido de titanio. 35 

12. Proceso según la reivindicación 1, en donde dicha suspensión se tritura para ocasionar que al menos un 94 por 
ciento de partículas de dióxido de titanio tengan un tamaño de partícula de menos de o igual a 0,63 micras. 

13. Proceso según la reivindicación 1,  en donde la etapa de desaglomeración utilizando ul trasonicación se realiza 
para ocasionar que las partículas de dióxido de titanio tengan un tamaño de partícula predeterminado. 

40 
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