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PATmNTE DE INTRODUCCION

o 4“”'"Prooedimienxo de fabricacién de di6xido de tttanio,para

incorporarse en esmaltes vitreos"_J

gW I.APORTE TITANIUM LIMITED,

entidad briténlca, domlclllada en.;

Hanover House, 14 Hanover Square, LONDRES,-

Este 1nvento se refiere a 1a fabricacién

de diéxido de titanlo en una forma espeeialmente adecuaf_

da para su 1ncorporacion como opaoificador en esmaltes.“

“fxvitreos. A parte de la esenci6n de impurezas que comuni‘“"f

”’é,f f " can la decoloraclén y la reduomda de reflectancia al es;fwfmw
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’"'315, esté constltuido por particulas finas que experl- -

- 25,

50

w’.por 1ltro, calculado en forma de T10

malte en el que el dléxido de titanio se 1ncorpora, el

d16x1do ‘de tltanio adecuado para el obgeto anterlor,

'_ha de tener propledades de fluencla 0. movxmlento llbre

. en estado seco, ha de ser capaz de mezclarse facllmen-'

te en estado seco con los 1ngredien$es de 1a frlta 0

‘mezcla del esmalte, y ha de dlsolverse bien en la frlta

‘.durante la fusién.

EL diéxldo de tltanio tal como es adecua—

do péra pigmento, se optiene corrientemente por hidréli~_

" sis de una soludién'acuosavde sal titénica, en general

-“sﬁlfato’de titanio o a veces tetraolorurb de. titanio,

de una conoentra01on de sal de tltanlo suporlor e 150 g

o seguida por la

;calcinacion del pre01pltado resultante de dléxido de tl

'ftanio hidroso. El preclpitado resultante de la hidroli-.

'mentan‘la aglomera01on y el ainxerizado durante la cal~

”ﬂcinaolén. Los aglomeradoa resultantes de la calcinacibn -

se desintegran por molturacion, en particulas de un tar‘,;ji

maﬁo 0o superlor a l mlcrén, y a veces que no excede de,wV‘

| ,de 0,6 miorén, y corrienmemente en particulas de 0, 2 é ;5
””w O 4 miorén aproximadamente.‘Las particulas calclnadas

',1:y molidas son adecuadas para 1a apllcacion como plgmenm'

tos, ba tlenen aprox1madamente el mlsmo tamano que 1as_-(

particulas del nrecipitado hidroso, las particulas cal- o
"~01nadas y molidas son solo llgeramente menores a causa ‘

"1de la oaloina016n. Este materlal no es adecuado para

1noorporarse a. los esmaltes vitreos, aado que se "apel,ﬂ;'

'”'maza" cuando -1 mezcla en estado seco. con los 1ngred1en“'"’

tes de la frite ‘@61 esmal Le, ¥ es‘bo da por resultado 1a
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S 'cxén, y el secado que precede a ella para formar un ma- 3

v‘terial pulveri&ado fino, que faollmente se transforma en

':polvo.bﬁsta naturaleza pulverulenta del material es alta~,

B soluci6n incompleta del dléxido de tltanlo durante la

fu31on. Es p031ble separar del d16x1do de t1tanio cal- : i‘
clnado, antes de la molturaclén, una fraoclon de mate-'
rial relativemente més basto denominado de calidad gre
nular que, puede usarse para incorporarse en los esmal

tes vitreos, pero este materlal tampoco ‘se disuelve bien

'&durante la fu516n.

Es. también p051ble obtener, por la hidré—.

llsls de una solucién acuosa de una sal de titanio, un
‘ preclpltado de dléxido de tltanlo ‘hidroso de tamafio de‘J

fﬂ,partlcula nés oasto, tal que, después de la caloina01on

N preparacién,esta constltuido total ] princlpalmente

por particulas del orden de 5 & 20 micrones.

Las particulas de este prec1p1tado hldroso,

son aproximadamente del mismo tamaﬁo que las calclnadas

oy prepar@das, slendo estas ultimas llgeramente inferio—
“'}res tan solo, a causa de la calclnaclon. La denomlna01an S
 '"preparac16n" se conoce en la técnlca y 51gn1flca los :
ﬂ:métodos de desintegraclén menos enérgicos que la moltura S
7c16n, que g8 apllcan por des1ntegr301on en un. mollno de N

7Mmartillos 0901lantes o bocarte, o por tamizado.- L

- 9in embargo, cuando se calcina un precipi-'_-ﬁ t

”aftaao de este tamano superlor de particulas, se presenta

una aglomeracién insuflolente, y 1a mayor parte de los o

» avrenados mas bastos se desintegran durante la caloina~

“ﬁf_mente recusable y hace que el materlal resulte dificil de

"1maneaar, por ejemplo en refrlgeradores rotativos. Ademas,_;_,
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- cuando el prec-ipitado hldroso se - calclna en un calclnaaor*"_'

’ se arrastra con los Uases y desaparece del calclnador. vs"

- .para la fabrlcaclén de d16x1do de tl’ta.nlo adecuado parsa

'avmayor de tal modo que antes y despues de la ca101nacion
'_y preparaclén, con519ta total o pr1n01palmente en par- ;f
Liticulas del orden de 5 & 20 mlcrones aproximadamente, se 

‘mezola con un preclpltado hidroso de’ d16x1do de’ tltanlo

o exceda de 1 micrén, la proporc1on del dléxido de ti~ o
fiﬂtanio ultlmamente citado; es. de 2,5 & 50% de’ la mezcla,
_calculado en. estado de T102 y 1a mezcla se somete & la

5calc1na016n.

,.6x1do de tltanlo hidroso, la temperatura de ca101naclon
« esta comprendlda entre 60090. y 1, 100909, y ventaaosa~

irmente es de 70090. 8 90090, y se oomprenderé que las;

5’_fesultado un producto que contenga, oomo minlmo 97p de

“/'=T102, y con prefereneia 98 5% Qe Tio

x.el dléxldo de titanio de particulas bastas y flnas, Pue

rotatlvo en el que el precipitado se’ desplaza en contra-k'
'corriente con la circuladién de gases de"dombustién e~

lientes, el materlal pulverulento, resultante del secado,,",
Este 1nvento proporclona un procedlmlento

1ncorporarse en eamaltes vitreos, en el que un preclpitg

do hidroso de-dléxido*de—tltanio:de:particulas‘de tamaﬁo-’

4de particulas de tamaﬁo flno, tal que antes y despues de. .
_la calcinacién y moltura016n esté formado por particulas

de un tamafio no superior a 3 micronas 0, sl se desea,

Las oondiciones de calcinacién son las:7

corrlentemente usadas para calcinar precipitados de di—

condlclones de calcinaclén deben ser tales -que_den por

2 D . i
Las sales de tltanio de 1as que precipita




den ser el sulfato de tltanio 0 el ﬁetraoloruro de tlta-,if

'nlo. Los pre01pltados se preparan ventagosamente por la L:;

; ?;»;}:g;u;7';j;h1drollsls de 80 uciones acuosas de sulfato de titanlo,
| 1:"nobten1das por la sulfata01on de ilmenita 0 un mineral

’501" ,"enrlquecido en tltanio, preparado partlendo de 1a ilme

,nita, por ejemplo escorla Sorel.

L R ; "" - Un método preferido para preparar el di—
- $xido de . titanlo hldroso antes cltado de tamano de par |
) 'jtieulas vastas, consiste en hidrollzar una soluclén acuo 11
' IOo,“: sa,de»sulfato de titanlo en condlciones“tales que practi
| camente toda o'la mayor parté'de la‘hiarélisiS}j é réé—
lice a una concentraclén de tltanlo (disuelto y 81n di-
_solver) del orden de 40 & 125 g. por litro oalculado al
o | estado de T102, y con un factor de acldez no superior ;f;'
115§:1fﬁj_al 100». La tamperatura a que se practioa 1a hidrollsls,
o vha de ger por lo menos de 8090., aunque la hldrollsls -
4es lenta a esta temperatura minima. Asi pues, se prefie
" re una temperatura de 908C. o superior hasta ol punto o
» - de ebu11101on de la.solucién. E1 factor de. aczdez ventg.
E°26;1—1"3 Josamente, esté comprendido. entre 40 8 70p. Les condi~ -
» “_:01ones que tlenden a favorecer la formacion del producto
~de particulas déltamaﬁo flno, deben ev1barse deede luego
—en cuanto sea posiblea Asi por eaemplo, resultan inde=
£ "1_ :} jseables la presencia de grandes prcporciones de nﬁcleos ‘
‘f‘25;“.?‘~de 616x1do de titanlo hidroso, tales que resultan venta~.-'
>' \ lff ;f; écir precipitados gue den lugar a plgmentos de dloxido

=7fde tltanlo, y la proporcién de ‘egtos grubos, ‘81 se ha— .

'f;llan presentes, no. ha’ de exceder del 2% del tltanlo to”
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"cualquler metodo conocido para hldrolizar une soluci6n

"las de tamafio fino, puede llevarse a cabo de modo cono-

:f Vde la calclnaclén los preclpitados pueden tratarse Eon
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Un proeedlmiento ventajoso que favorece

'fflla produccién de grandes partieulas, con91ste en aﬁa-"-’

S dir uns. solucién de sulfato de tltanio que tenga una conk1'"
"'-_,centraclén de tl'tanlo superlor a. 125 g/lltro, calculado
"Len estado de Tioz, lentamente,.a una proporcién de agua”5, 

icaliente, tal que después dé la mezcla completa, la cmnﬁrifj
Vﬁloentracién de tl;anlo (disuelto y sin disolver) esté |

.comprendida entre los limites cn.tados de 40 a 125 g/li-»:
mtro ¥ después de la. adlcién de la soluclén de sal de 1
 _t1tan1o, completar la hidr61191s, pgr eaemplo, por ebu,---";_i;-':'~
?'llicién de la mezcla.La velocidad de la adlcién es con -

preferencia tal que se termine dentro de un periodo de

'5 é 40 minutose

S " El diéxldo de tltanlo hidroso, antes 01t8P

do, de particulas de tamaﬁo fino, puede preparasse por

_de sal de titanlo con objeto de. precipitar un’ cuerpo

'-aaecuado para la fabricaclén de plgmentos. La hldroli-

sis se realiza a una conoentra016n de tltanio (dlsudxo

"iy sln dlsolver) superior a i%o g/litro ¥y ventaaosamen

te, de 180 a 230 g/iltro caloulado al estado de Tioz, ¥

”’;venjajosamente en presencla de nucleos de diéxido de tl

“tanio hidroso. Como varlante el precipitado de particu—

viﬁcido, por precipltacién con alcali de uns, solucién de L

al/de titanio.x {T;rf'.#_,(’» vf.;, L
Antes de la calcinaolon, ‘los precipitados..

"’se lavan del moéo corriante, y pueden lavarse antes o‘

'despuea de mezclarse entre si. Después de lavar, y antes”“’
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) rarse, antes de la calclnacién de los preclpitados, una_;? s
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B lino de martillos oscilantes, un booarte u otros medios,

tal como el tamlzado, en grado tal que todo el material

"vo, se mezcla faeilmente con 1os ingredientes de las fri—f

l 'tOe : . .- .
”‘WEJEMPLO 1l - (a) Se calentaron a 65QG. 4500 lltros de una

"_.»de Tiog, 60 g.. de PFe, 66 g. de MnSO4 y 460 g. c'le sto
- (factor de acidez de 58,5%), ¥ 1uego s0. mezclaron, en.
" grafo uniforme durante 30 minutos, Gon 5. 625 li'bros de

egua a una temperatura de 909C Durante toda la adicién,

un alcali, por eaemplo carbonato de amonio o de sodio,
para nsutralizar el écido residual en aquellos presen-f*” :
te, y lavarse luego para eliminar la sal formada por la

neutrallzacién. H;AA;:ZQL;{T‘

Si se desea, oon la mezcla puede 1mcarpo->

pequeﬁa proporc1on de un agente acondlcionador, para neu };
trallzar la acides r691dual del producto, por e;emplo carq;'

bonato potésico, carbonato sédlco 0 fosfato de sodlo,

borax. 0 rtIon

Despues de la calcmnaci6n, loa macro—agre- e

gados, de los que se compone 1a mezcla ealcinada, se de-;”

sinﬁegran preparandolos, por ejemplo, por medlo de un mo— -

‘atraviese un temiz normal britanico de 60 mallas ¥, con
preferencia, todo o la mayor parte del mismo atraviese S
un temiz normal briténlco de 100 mallal. El producto asi

obtenldo 86 .MUEV6 | conxelativa facilidad, no produce pol=

;tas para el esmalte, y se dlsuelve blen durante la fusiénﬂfj

Los eaemplos sigulentes aclaran este 1nven*"

soluclén de sulfato de tlmanlo obtenlda por sul‘"

fataclén de ilmenata, y que por litro, contenia 180 go 3“

4



la mezcla se conserv6 a esta temperatura. La concen-jlﬁ$ﬁ"

tracién flnal ‘del tltanlo, por tanto, era de 80 g /lm—

tro calculada al estado de Tioz. Una vez tenmlnada 1a fi}

dimiento fué del 90%. El preclpitado asi obtenido era,255'

de un tamauo basto de particulas, tal que, después def

la calcinacién y prepar3016n estaba constituido prin~~

, clpalmente por particulas de 10 a 20 mlcrones.”' ‘
'f*ip;i?%ﬁimf;”ﬁfﬁ“f: (b) A 900 litros de una soluclén de sul-'

fato de” tltanlo, obtenuda por sulfataclén de ilmenlta,

Ly que contenia, por lltro, 210 g. de T102, 70 go de Fe, o

7 7. ge de MnSO4 v 537 g. de H250 (Factor de acidez, 59%);j{5
) ;’se 1e aﬁadlé un. liquldo de nuelea016n, preparado mezclan_;f’
/; iSa" - do a 6590., con una, parte de dicha soluoi6n de sulfato o
i " de titenio dilufde & 30 g. /litro de. T:LOZ, una ca.n‘tidad |
de una. sola016n de sosa cauutlca que contenla 100 g de;g;f
NaOH por. litro, tal que la mezcla tenia un pH de valor
3 5., La cantided de 1fquido de nuoleaelén aﬁadlda, fud

”20; el que. ge 1ntrodugo el 0,25% de tltanlo gobre la baeeA'
' del oontenldo de titanio deﬂla solucién de sulfato de

2

'a:%’;‘f ‘ tltanmo calculado en forma’ de 740 JEL liquido nucleadofﬁr?‘“
P se elevs a la temperatura de ebullioién,_en el trans-;'"‘

E:wg;,‘“jfflil,ourso de ‘una hora y se hlrvié a volumen constante du-ﬁ;f:-ﬂy
“ii“?556i¢'  rante otras 3 horas. Luego 39 d11uy6 con agua, en el ":
transcurso de 30’ mlnutos, ‘a-una conbentracién de t1ta~”
nio de 180g. de lez por 11tro, y todo ello se hlrvié'g"
durante otros 30 minutos. Se obtuvo un rendlmiento del 
97% El preoipitado asi obﬁenido era de un tamafio fino“‘

: éb.'_ -~ de particulas, tal que después de la calclnacl6n y JQ:




partidas preparadas como aoaba de descrlbirse, se cap”

lent6 en un-oalcinador rotatlvo. El periodo total de'

pasos a’ través del calcinador, fué de 12 horas, duran-ﬁ

te 14 2 horas de ege. periodo, el materiai B0 conserv6

’Lfifg;‘z 8 80090. R dléxido de tltanlo resultante contenia alre' >‘
- dedor del 5% de. rutllo, y se observé ung perdida despre-fg'?f
ciable debida g la reducclén a. polvo en el ea101nador,°
) # refrlgerador y durante el maneao ulterior. El producto cal
u‘éb;df'fﬁ 01nado e pasé a. continuaclén a través de un molino de
o martlllos oscilantes, y se obtuvo ﬁn producto de circu;i
laoién libre de una densidad magiva de l 5 y todo &1

_ susceptlble de pasar a través de un tamiz normal brl—_‘  ;
,iljf" ténlco de 100 mallas v que estaba constituido principal_:;"i

o 2§.¢‘,:¥ mente por particulas del orden de 10 é 20 micrones. 8

Y

'l Era especialmante adecuado para incorporarse en esmal-

B tes citreos. ;f;i . fv“; ]ﬁ[, ; (’“”

e Guando el precipitado obtenido como se des

. crlbe en (a) anterior 8o ca101naba golo en 1as mismas con N

_l3o;47  .udiQ1ones, se perdéa,aproxlmadamente el 25% del matermal




204 -

25.;_

B -;::fvﬁ de Tioa, de 0 7% del titanio contenldo en: la solucién j
300

fconvertido en polvo en el calcinador y el equlpo de re— ffAf

i°mfrigera016n b manego.»

'ﬁfEJEMPLO 2 - (a) Se calentaron a 6690.;
LT1 sulfataci6n de ilmenita y que contenia,&por litro,‘l62 9 =
gode. mioz, 4, 1 g, e 140,
'de S0, 3 436 rs de 1 5
7jluego, dgrante 22 mlnutos se vertié,en 40387 5 litros de"'"
”por lltro. Todo ello se elevé a‘la temperatura de ebulli

“}oién, h1rv1éndose durante 2 horas. El rendimlento fué de.

”'95 4% y el precipitado asi obtenldo ‘g dep051t6 répida”"

fcipalmente por particulas del orden de 10 20 micrones

'f‘nlo dlluida hasta un contenido de !I.‘iO2 de 30 g./litro,

" pH de valor 315¢ la cantldad de- liquido de nuolea01on
7"1ntroduc£a una eantldad de tltanlb, calculada al. estado

‘.de sulfato de titanlo. El liquido nucleado se elev6 &

40540 litros de S0

1u016n de sulfato de- titanio obtenlda por la*

l(tltanoso). l 6" g. de Fe, 6 g°f~~

2. :
SO (faetor de'acidez 61 77) Y

2z

'agua a 909 La ooncentraclén final era de

‘82 5 g* de TlO

2;

‘";;E: f';f‘ (b) A 8.100 lltros de una soluoién de sul- b
fato de tltanio idéntica a la descrlta en (a) anterior sele
aﬁadié un llquido de nucleaclén preparado mezclando a

5°C. una parte de la misma soluci6n de sulfato de titar' )

con una cantldad de solucién de’ soga caustica, tal que

contenia 100 g. de NaOH por lltro ¥y la mezcla tenia un

afiadida a la solucién de sulfato ‘de titanlo, era tal que




ticulas de tamano finotal, que despues de lavarse, cal

'*f?clnarse y molerse tenia particulas de un tamaﬁo de 0 35

;5:wdida desprec1able debida a 1a formaclon de polvo dé
Z;031°1nad0r ¥ del refrlgnrador; y durante el manejo_ul»
‘%terlor. 1 producto 03101nado se obtuvo en forma de pro
vffducto de circulacién o movimiento llbre con una den81~- 

’”“dad masiva de l 44 v todo él atfavesaba un tamlz nonmal}~

‘;!;La proporciénude polvo de diéxmdo_de tltanlo de parti- o

o

brltanlco de 100 mallas ¥ egtaba. constituido,nrlnc1pal—fif'

mante por particulas del orden.ue -10 a 20 mlorones. Era.",.i

~“f,_i'1_;25915”71”un diéxido de tltanlo de mov1m1ento llbre, que contenia?'"‘

.91 98 85 de Tioz, ¥ era adecuado para su 1ncorporaci6n fJ“

a Yos esmaltes vitreos. Utilizando un ensayo arbitra- X

krlo, descrito a conxlnuacién para determinar el oonte-‘,f;

nido de polvo del producto, se comprobé que era de llA
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'”ffvé que era del 810. f'““ l “:“*

ffi;minutos, y se hirviémdurante“thoras, paré;completér
"‘ii;la oPera016n de hldrollsls. El rendimlento
vffEl precipitado asi obtenldo, sg 1av6 se calc1n6_a
‘:nijﬁgsoec. A se m0116, 7 el producto resultante estaba f,
jconstltuldo por particulas de tamaﬁo varlable desde

:0 5 a3 micrones, y consistia principalmante en parti

pensién obtenldos como se descrlbe en (a)en proporciones

culas de tamaﬁo nmag basto, después de la. calclnacién

K

rsolamante, se determlné por el mlsmo ansayo y se cbser

:fué de 96,3%~

culas de 2 microneso

Se mezclaron entre si hldrolizados en’ sus

' tales que el 12% del d16x1do de tltanio presente en T._7;,..
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S 'V’f'f' la mezcla estaba oonstituldo por el dioxido de tltanlo -

-

S wa“ﬂ?—' -varon para eliminar ol hlerro, del modo corriente. Cal-

*oimando a 86020, el precipitado mez°1ad°' e obiuvo un.

5  ,1 diéxido de titanio de’ mov1miento libre y exento de ‘pol-

vo, adecuado para 1ncorporarse a eemaltes cltreos. Su

tos citados en los ejemplos anterlores, se determlnaron

insuflando un gas en una corriente determinada y duran-_,v

del dlSCO de vzdrlo, al 1nter10r del materlal a ensa-

A?fffﬂi;flfasy Las propor01ones de clrculaclon del oxigeno se 5
a;ustaban a5 lltros de oxigeno por minuto (medldo e

Lo 208Ce a 760 I ) « Esta proporcién de ciroulacién de, i,fl-

oxigeno ge- conservaba durante 5 minutos. La pérdida d
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peso del material deblda al polvo arrastrado por el oxige-';

no ge determlnaba pesando el material que permanecia en

M””jel tubo, §i qurente el ensayo, ol materlal acusaba seﬁa

1es de formacién de canales para permltir el paso del

7’5;_1: gas a su través sin fluidizarlo, el tubo de’vidrio se.

. golpeaba ligeramente. " 1;4  ;u”;,A L ;:ﬁ.”” . ;ﬁ
‘ oo RO T L

Descrita suficlentemente la naturaleza del




_ 7 23 - Procedimiento, seguh relvindicacién 19
C caracterlzado por. usarse diéxido de tltanio hidroso, prevf;
‘-oipitado, de partioulas de tamaﬁo fino, tal que antes y
'”jdespues de la calcinaclén v molturacién, esté constituiil

?”fdo por particulas de un tamaﬁo no superlor a un micrén.

f';;ffh“"wﬂ-j/’ 3. Procedimiento, segun relvindlcdclon e

fo Za,caraoterlzado por usarse precipltados hidrosos pre~

parados por hidrolisms de soluciones acuosas de sulfato

L FTQT;ifde tltanlo obtenidos Por- sulfataclén de 11men1ta o un mag?"

"10.5‘";ffterial enriquecido en tltanio, preparado partiendo de;

éstas.

—~

?;i4§ ofﬁé caracterizado porque la hldrolisis ‘88 réallza




, tracién de titanlo disuelfo y 91n disolver es délfordan _
S '-de 40 a 125 g./iltro y luego se. completa 1a hidrolisis.‘i:
. oL _f>'l;;— ( . 78 - Procedlmiento, segﬁn cualqulera de las
v" ,reiv1ndlcaclones 18 a 62y . caracterizado porque el dloxido
_;; 4'j;5}“ﬁ£¢' de tltanlo hldroso de partieulas de tamaﬁo flno, es tal

foque se ha preparado hldrollzando una solucién acuosa de‘i“

8B - Procedlmlento, “segln reiv1ndlcaci6n,;

,lbg' ?};,75, caracterizado porque la hldrOllBlS se, reallza ‘en pre= f"

tsencia de nucleos de u16x1do de titdnlo hldroso.

S '1;_»§»‘-- . 98 - Procedlmiento de fabr1cac16n de d16x1-_>

e J~-“"7}ff:';}do de titanlo, para 1ncorporarse en- esmaltes vitreos, ﬁal

jty como queda sustancialmente descrlto en la presente Me-

”ueriﬁgs
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