‘\‘;\
L

KA A
h ' ————

NUMERO 18,236

[T PP L LR T T

#(Twb?)®

MiMORIA  DESCRIPIIVA

para solicitar .
PATENRTE DE INVENCION
en
E8PA l} A
por VHEINTE afioe
por " Mejoras en los métodos de fabricer
M cémpuecstos de titanio *
A nombre de: .
Titanium Pigment Company, Inc.
esteblecidn en; ‘ .
1, 8idney Straeet, St. Louis, Misaouri,
' SSTADOS UNIDOS Di AM4RICA,

il presenta invento se relsciona cen
los compuestoe de titanio y los métodos pora su fow
bricecién econdmics, los cuales compuestos tienen

us0e variados en lss artes industrisles, refiriémdo-



sg‘méﬁ principalmente s los métodoes mejorados pera
la produccidn econdmica de'uh pigménta de éxido de
titanio esencimlmente puro, con eielugién prictica
d§ t6daa las impureszas 1nconvenientéa,Aaspacialmsntc
compuestod de hierro, cl okal pigmento es de color
excepcionalmente blanco y poses u poder de cubrir
sumentando en cnmparacién,eoﬁ otroslyigmentns actuale=
mente en uso, El1 producto de pigmento aqui mejorado

. .,w_;\' 8o varacteriza tambiéndpor la excepcional rinura;

susvidad y elasticidad, cuslidades éstas que le hacen

gréndemente dtil y convﬁniante cuando taelss productos
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8¢ efiplean como pigmentos para.pinturas y otros fines,

( Se cree que el poder de cubrir de los
pigmentos de titanio se debe, snirs otras razdimes, al
grado de diepereién de lae particulss individusles,
En la fabricseidén de pigmentos compusatos, esto es,
de los que contienen una base tal ecomd el sulfalo de
_bgrio sobre la euai ee han fijade los compuestos de
titanio, el poder de cubrir se ha desarrbllado con
un grado éisVade. ﬁébido aparentamamte al efecto
dispersador de la base y a su sgregacidn preventiva
de lasg particulae precipitadas de titanio,

Esos métodos de fabricacidn ds pigmene
tos oampﬁeatoa de Sxido de titanic 56 describen en
las patentes americenas Louis E. Barton N° 14,289
(rexpedidn) del 24 de abril de 1917 y N° 1,409.648
del 14 de ﬁarze de 1922, Las,bases contenidas en
estos pigmentos compﬁeltae da titaaio-pneéen dentmi=
naree agentes dispersores insolubles,

Hemos descubierto métodos nusvos y mew
~Jorados de precipitar el titanioc de las soluciones

que lo contiensn sin lp presencia de en6s agentes dips
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persorse insolubles, pero de tal maners gue, on la
ealotnacidn, resulta un éxido de titanio esencialmens
te pure que tiene nnid#des de poder de cubrir por ca-
de unidad de ¢xido de titanio, que se aproximan, ei
no son completemente igusles, s 1a ds los pigmentos
compuastos antes mencionados. il método me jorado
objeto ds la presente solicitnd.bué¢e caraoterizarse
por consistir en 1a lenta adicién de wna solucidn de

éci&o minersl de tita#ie.a una aelnet&n'diluida caw

liente de un acido orginico o dévuﬁ_compuelto de fcim

do orgénicé, como por ejemple, el dceido ténico, el
4cido tartarico, al écide citrice, el scido oxdlice
el Acido gﬁlioo, el tartrato sddico, el ciirato amé-
nico u otros, ‘

‘ Como método alternative, el Acido ore
génico o el cénpueata de dcido orgénico puede agregar-
g6 a la solucidn de Zoido minersl de titenio y sgmwes
garsa‘antancea lentamente esta solucidn al agua caw
lieaté. Estos'eompuestoa orginicos, que llamaremos
agent es diapéraorea sclubles,”tienan'evidentamnnte un
efacto algo.éimilar al de 1os agentes dispersores
insolublaz.’ Las particulss individuales do titanio
del precipitado son uniformemente de tal estrusturs

¥y dimensién y se dispersan de tal manera que, en la

- ealcinacidn, se desarrolla un poder de cubrir mucheo .

ayor del que hasta ahdra se ha alcanmado, Este
poder de cubrir sin precedentes que es posible pro=
dﬁcir en 8l producto de'pigmanto, le stribuimos =2 1a
prg:enciavde'laa compuent os argénicaa'duranta 1a hie

drolisis y Lambién a la forma en que s¢ hace que la

‘hidrolisis temga lugar. Se necesitan cantidades re=

lativamente pequefias de estos agentes dispersores so-



Iubles, mucho menores de las gue se precisan para une
resco1én de descomposicién dobls con todo el titenio.
La composicidn del products defimitive varia ligern~
mentgAéan ia vgriécién.de ls condie¢idn de su pree
paracién, | |
' Un anélieis tipico es el siguiente:
oxide ﬁiténi-ao . 98,75 %
Anhidriﬂo éhifﬁriéo .;.5}.;.;..‘ ”0112 %
| ARR1dTido fOBLETICO eeireeeeas 0,60 B
Pérdida en la caleiﬁanién.;....: 0.43,%

Con sl fin de que el método e pree
paracién‘delkproduc£o~qpe nos ocups puedn comprendere
Be nmis fécilmente, daremos env&gtallevébs ejemplos,
edn cuanao no es nuestro propdésito limitarnos = éstosm,
El procedimiento es susceptibhe de variscién considee
roble para la produccidn del preducto deseado.

?ueéen'usarse directamente algunos mi-
nerales de titanio, como el rutilo, pero hemos coms
probado que se obtienen resultados més uniformes si
se emplesn 6xido de titenis comercial que contenga Bo«
lamante peqaeﬁns.aagtidades de impurezas.

Bl titanie se pone en splneién en un
véetda,mtﬁeral, como ol deido sulfirice, y todo el

hierrs presente es reduce a.eaﬁ&igtén.ferrona. Esta

reduccidn pusde realiszarse por ounlquiera de los méto-

dos conocidos, como por ejempleo, mediante la introw
dugcién de zinc metdlico, Com el fin de asegurarse
de que no se formarsi ningin hierro férrico durante

la precipitecidn, preferimos llevar la reduccidm de

‘1s solucidn hasta el punto en que contenga wio o dos

gramos porllitrn de titanio, csleuledo como dxido

de titanio, en estado titamnoeo,

o 4 w



.‘O

LIJEMPLC 1. Teniendo 3,000 librss de
solucidn de sulfato que conterige un 7% de Sxido de
titanio yil.ﬁoﬁ golones de un 0,3% de solucidn de
boido o0xilico a unn temperstura de unos 90°C, =e

agrege la solucidén de titanio a la solucidén de Scido

| oxalico darante 8l tramscurso de una hora, Ia tems

peraturs #e mantiene aproxiaaaaaenta constante ¥y la
agitacidn es continun. in el momento en que les so=
lucionss se hayan mezclado por complsto, ge habré gren
cipitado aproximadamente un 95% del titenio como sule

. fato bépico en un estado extremadamente fino de sube

_divi.ién,'pero en tal forma'§de #e deposits bien y

puede filtrarse y lavarse prontamente, Después de la
filtracidn o soparaoiéﬁ §or otros medios del 1igquido
madre, ei préciyitadoLse enlcina a ﬁna temperaturs de
700° a 1.000°C, | |
GISMPLO II, A 3,000 1ibras de solus

cién de sulfsto que sontenga un 7% de 6x1do de titae

 nio, se agregan 32,3 libras de Gcido oxAlico, Se

ponen 1,600 golones de agua a una temperatura de 90°C,
La aolucién de sulfato que contiene el deido oxéliéb,
.13 agrega>entonaen al agua durante el tranucurso de
una hora, La agitacidn es continua y la temperaturs
so mantiene casi constante, Hn el memento en gque
las so;ucxgnga'astén mazcladaavpnr completo; resulta
yreuipﬁ%aﬂp un 95% #prcximadamante del titanio como
sulfuyo bésico en un estado extremadamente £ino de
subdivisidn, pero en tal forma_qué'ta asienta ¢ de«
poBita bien 5 puede filtirarse y lavaree con prﬁntiﬁuﬁ.
Deepués de la féi@racién o separasidn por otros medios
del) liguide madre, el precipitedo se calcins s uha |
temperatura de 700° a 1,000°C. ’



‘ @l preducto objeto de esta solicitud
Be waracteéiza poer ser un polvo blande y suave, en
un estedo uniforme y fino ae sﬁbdivisié# con las pare
ticulas 1a§ividnalas‘ae éxido ds titanio uniformemen=
te dispersadas por el producto de la precipitscidn
hidrelftica con compusst 08 ds 4cido orgénice que actdan
de agentes dispersores solubles antes 66 la caleinaw
¢idn, segin hemos expuesto antes. En ousnto a colox,
‘tal producto es mis proximements blanco que 1o que
hasta ahora ee ha producido por cualquiers de los mé-
todos que conocemos,
' La finufa excepcional del producto gue

nos ocups se muestra oon el_examaavmiaruacépico-eri-

tico, le medicidn y el ealeulo qﬁe, en la calcinacidn

acusan aproximadamsnte wn 75% en peso del producio de
part icula con tamsfio inferior a;o.BQ micrones de did-
metro medio, en comparacidn con 1,47 a 10,00 micro~
nes psra un nimero de otros dxidos de titanio que hae=
mos examinado.
i8ta soiieitu&. qué edrrespﬁpﬂe s la

presentads en los Eetadd§ Unidos de Amarica, el 27 de
marzo de 1928, bajo el mimero 265.213, se acoge & 1o®
benaficios del articule 16 de la Ley de Yropiedsd Ine
duairial.
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Loe puntos de invencidn propisn ¥y nue=
¥a que 88 presentsn pars que sesn objeto de esta Pae
tente de VEINTHE afios, son los siguientes:

1° - #n 1s precipitacidén de compuesntos

de titanio por hidrolisis de una solucidn de dcide mie
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 531 o aersl que contienec titanieo, la eteps que consiste en
mezglar dicha 8olucidn a una tempersturs elevada con
una solucidnm de un 4cido orginieco, |

2° - In ls procipitacidén de compuestos
de titenio por hidrolisis 4e uns solucidn de dcide
Mineral que contiene titanio, la etapa que consiste
en megolar dicha solucifn a unos 90°C com una solucidn
de un acido orgénisce, . \

3% - in la pracipit&¢ién-de’comyueitogl
‘de titanio por hidrelisis de una solucidn de Scido

mineral que contiene titanio, la etapa gue gconsiste

en megelar dicha solucidén a una températnxa elaveda

con una solucidn de un compuesto d= dcido orginico.

AN

EEEOALM 4° - @ 1a precipitacidn de compuestos

= ~ de tiﬁénio por hidrolisis de una solucidn de dcido
mineral que contiena titanie, la~e€apa'QQe consiste

on mezclar dicha solucidn a wnos 50°C con wna solusidn
de un compuesto de fcido orginice. (

5° - Bn la precipitacién de compuestos
de titanio por hidrolisic de uns solucidn de Acide
minersl gus conticone titanio; ls stepa que ccnaiaté
en mszelar dichs solucidn a una tempefeatura slevada
cen una solucidn de dcido oxélico,

6% = In 1o prseipitacidén de compuestos
de titanic por hidrelisis de uns solucidn de dcido
mineral que cenilene titante, la etaps é;e consiste on
mezclar lentnmanie dicha selucidn a una temperaturs
elevada con uns solucidn de un £foido orgénice mientras
‘56 agits la solwcidn resultante, -

7® =« Bn 1la preeipitacldn ds compueitﬁaA'
de tptarieo por hidroliazﬁ de uns solucién de écido sule

firice qus contiens titanio, la ctapa que consiste en
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mescliar dichs selucidn a una temperatura elasvada con
una solucidn do un dcidc orgénice. -_

§9 =« En la‘preaigitgciéﬂ de compuestos
de titanio por hidrolisie de una solucidn de dcide |
gulfﬁrieo que cvntiena‘titanio; ia atapa que §onsieto
on Mozclar dicha solucidén a una temperatura elevada
gon una soluoion de &eido oxblico, |

9° - in la yracipitacion de coapueatol

- de titanio por hzdroliaia de uns ‘solucidn de acido

mineral que coniieme titanio, las etapas que. sonsiatan
e mezolar dicha solucidn e ura temperdtura elevadsn
con una soiucidén de un Acido orginico, en separsr el
precipitade formsdo y en.culciﬁnfics

10° -~ En la precipitsaciédn de compuee~
t0s Ge titanio per hidrolisis do'ﬁna solucién de écie
do sulflrice que contiene titaﬁib, las otapae que conw

eisten en mezclar dicha solucién a una tempermbura

-elevada con una selucidn de dcido oxAlico, en meparar

el precipitado formzdo y en calcinarlo,

11° - In la precipitacidn de compuess
toe de titanio por_hidralinié de un zcido mineral gue
cont tene titanie, las atapaé gue consisten en disole
ver un éeidovargénico en la expresada aolucidn y en
agrégar después l1la solucidn resultante al agua aalieafe.

12° - Zn: la precipitacién de compuese
tos de titanio por hidrelisis de un Acido sulfdrice
gue onntisne titanie, las otapas quo consisten en dieole
var &cido axéiicb sn dicha eolucidn, y en agisgér desg=
pués la solucidn resultaﬁta al égua.calienta.

~ 13° - Bn ls precipitacidn de compuesw

tos de titanio por hodrolisis de un acide mineral que

eontiene-titanio, les otapns que concisten en disolew
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ver un compuseto de £cide orgénico en la expresads
solucidn, y en agreghir despuée lo solucién resultante

al agua caliente. » _
14° « 3n 1ln precipitacidén de compuese
tos de titanio por hidrolisis de un 4oido minmeral que
contiene titanio, 1la etaps que aonsiaté en agregar
dicha solucidn a una eolucidén diluida de un édcide
orgénico a una temperatura olaevada,
| 16° « Bn le precipitacidn de compuess
tos de titanio por hidrolisie de un dcido mhneral que
cont iene titanio, la'etaya que consists en #greaar
dicha_solucién-a una solucidn diluida de un sompuests
de 4cido orginico a una tLemperatura elevedm.
16® « En la precipitacidn de}comyueuﬁ
tos de titanio por hidrolisie de un bcido mineral que
contiena titanie, la etspa que consiste en agregar
dicha solucidn a uns aoluvoidn diluida de un dcido oxie
lico a unos 80°C, N
19° e in ls pracipiizcidn de‘eompues-
tog de titanioipor hidrolisde de un fcido mineral que
contiene titanio, la etapa que consiste en agreger
lentanente dicha saluciénfa una solécié£ diluida de
ur acido orgénico a ung temperatura elevaﬁa, mant ew
niendo entretsnto essncialmente constante la i-eﬁgﬁ
reture de la solucidn resultante y agiténdola,
1lg® « #n la produccidn de compuestos
de tiienio de una solucidn de‘écido sulfirico gque
éontiene titanio y agentes diaperearee'aOIubiea, la
estaps que conzisie en precipitar el titsnio de ella
como sulfate bésico, ‘ |
~13° « En la produccidn ds compuestos
do titanio de una esolucidn &a'éeido sulférico que cone=

tiene titenlo y un fcide erginice, 1lao afapa que conw
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siste on precipitar de #llp el titanio como sulfato

védsice,

20 -~ Mejoras en 1og mstodos de fabris
car compuestos de titanio,

Tal y como me hp descrito en la Mew
moria qus anteceds, y con los finas que #e han espe«
cificado,

Esta Nemoria consta de diez hojas asw

eriias por una s0la cara, ,
Hadrid, 22 de marzo de 1929,
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