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" Procedimiento de obtencidn de didxido de titanio"
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LAPORTLE TITANIUM LIMITED, entidad inglesa, residente en

Henover House, 14 Hanover Square, Londres, Inglaterra.

Este invento se refiere a la preparacidn de
dibxido de titanio en forma especiaslmente adecuada va~-
rg su incorporacidn como opacificador en esmaltes y bar-
nices vitreos. 4 parte de lg libertzd de impurezas que

5. comunican la decolorgcibn y la reflexidn reducida al
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esmalte en el que se incorpora el didxido de titanio,
este cuerpo, 8i ha de ser adecuado para los fines an-
teriores, debe tener propiedades de movimiento lbre,

en estado seco, ha de ser capaz de mezclarse con faci-
1idad en el mismo estado, con los ingredientes de lg
frite del esmalte, debe disolverse bien en ellg durante
la fusidén y no ha de producir polvo, con las ventajas
congiguientes tanto parg el fabricante como para el
usuario.

Este invento proporcionz un procedimiento pars
la fabricacién de dibxido de titanio adecuado para su
incbrporacién en esmeltes y barnices vitreos, en el que
se prépara un precipitado de didxido de titanio hidroso,
por zdicidn de una solucién acuosa de sulfato de titanio,
de una concentracidn de titanio del orden de 120 & 180
g/litro, calculada al estado de Ti05, ¥ a una temperatu-
ra del orden de 402C a 70¢C, s a una proporcibn de agua
celiente tal que despuds de lg mezcla completa, la con-
centrgeidn de titanio disuelto y sin disolver estd
comprendida entre 70 y 95 g/1, calculads al estado de
TiOz; la temperatura de la mezcla se mantiene por encims
de T02C. durante la mezcla y un periodo posterior, su-—
ficiente pare completar la hidrdélisis; uns pequefia pro-
porcidn del precipitado asi{ formado se separy, y libe-
rado précticamente del ibn sulfato, se peptiza por tra-
tamiento con geido clorhidrico pars formar una suspensién
con un pH de 2 aproximedamente; el didxido de titanio
hidroso peptizado, se mezcla con el resto del precipitado
de dibxido de titanio hidroso, y la mezcla, ys libre de

dcido sdilfurico libremente acoplado, se somete a la
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Las condiciones de calcinacidn pueden ser las

calcinacidn.

corrientemente usadas para calcinar precipitados de did-
xido de titanlio hidroso, y las tempergturas de cglcina-
cién estdn comprendidas ventajosamente entre 7009C y
1.1502C., siendo con preferencia de 7002 a 9CCeC y gse
comprenderd que las condiciones de calcinacidn deben
ger tales gque den lugar a un producto que contenga, como
minino, 977 de T102 v, con preferencia, como mimino
98,5% de TiO,.

La solucidn de sulfato de titanio desde la que
se prepara el didxido de titanio hidroso, es ventajosa-
nente, la que se obtiene por sulfatacidn de ilmenita o
ung mezclg de ilmehitas y/0 un material enriquecido en
titanio, preparado partiendo de ilmenita © de ung mez-
cla de estos materigles. Bl liquido de sulfatacidn en
este caso tiene ventajosamente un factor de acidez del
orden de 50 & 807 y, con preferencia, de 60 a 707, y una
relgcién de Ti0, a hierro, de 1.2:1 & 3:1, y preferible-
mente 1.8:1, 4 2.2:1.

Bs conocido que el didxido de titanic hi-
droso no-puede peptizarse a menos que estéd pricticamente
libre de ion sulfato, ¢ sea, prdcticamente exento de
sulfatos y de dcido sulfdrico. Asf, pues, para este ob-
jeto,; la menor proporcidn del precipitado de didxido de
titanio hidroso, antes o después de separsrse, y antes
de:peptizarse, puede lagvarse para eliminar el dcido sul-
fdrico libremente acoplado, trautarse luego con un gl-
cali, por ejemplo, amonfaco o carbonato sddico, para
neutralizar el dcido residual, y lavarse para separar la

sal formeda por la neutralizacidn

vy
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Con objeto de que la mezcla del didxido de
titanio hidroso peptizado con el regto del precipita-
do de didbxido de titanio hidroso, esté libre de dcido
sulfdrico libremente acoplado, antes de la cglcinacién,
la parte del precipitado que no se ha peptizado, puede
lavarse para separar el dcido sulfidrico libremente aco-
pledo e la misma, zntes o después de separar las pro-
porciones menores. Si se deses, la parte de precipi-
tado que no se ha peptizado, puede hacerse tembién prdc-
ticamente libre de idn sulfato, por neutralizacién y la-
vado para eliminar la sal resultante, como antes se
describe con referencia a la propoicién menor del pre-
cipitado.

Por ejemplo, el d&cido sulfdérico libremente
acoplado, puede separarse del conjunto del precipitado
antes de separer la proporcidn menor del mismo. Después
de separarse, la proporcidén menor precisard ser neutra-
lizada y lavada para eliminar el dcido residual, antes
de peptizar esta parte del precipitado, Como variante,
la proporcién menor del precipitado puede separarse sin
lavar prinpero todo el precipitado, y lavarse a continua-
cién, neutralizarse y lavarse nuevamente, sntes de pep-
tizarse. Zn este caso es véntajoso lavar el resto del
precipitado despufs de haberse mezclado con el mgte-
rigl peptizado, dado que en este caso el idn cloruro del
material peptizado puede tambidn reducirse o eliminarse.
Se comprenders desde luego que, si se desea, puede lavar-
se todo el precipitado,neutralizdndose y lavéndose luego,
otra vez.

La proporcidn menor del precipitado que se se-
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para para veptizacidbn, es ventajosamente del orden de
5 4 40% de todo el precipitado, y con preferencia es
del 207 gproximadamente.

La parte menor separada de los precipitados,
puede peptizarse con dcido clorhidrico, de modo conoci-

do. S5i la pulpa separada es inconvenientemente espesa,

es ventgjoso diluirla primero con sgua hasta una concen=-

tracién del orden.de 200 & T0C g. de Ti0,, por litro,
efiadiendo luego deido clorhidrico concentrsdo hasta que
el vaior del »H es de 2 gproximadamente.

La temperatura de la solucibn de sulfato de
titanio, cuando se afiade al agua caliente, esg, ventajosa~
mente, del orden de 602C 4 652C. La proporcidn en que
se aflade la.solucidn es ventajosamente tal que dicha
adicidn se termine dentro de un perfodo de 5 4 40 mi-
nutos y, con preferencias, de 15 &4 25 minutos.

' La concentracidn de la solucidn de sulfato de
titanio es, con preferencia, de 140 4 160 g. por litro,
gproximadanente, calculzdo al estado de Tic2 y, después
de mezclur la solucibn con el agua caliente, la concen-
tracidn de titanio disuelto y sin disolver en la mez-
cla, es con preferencia de 80 4 85 g/litro calculado
el esgtado de TiO2. La temperatura de la mezcla durante
v deepués de realizarse esta,es con preferencis desde
90eg, g la del punto de ebullicién de dicha mezcla.

©i se dcsea, pueden imorporarse con el pre-

’

cipitado de didxido de titanio hidruso, degpuds
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edicidn de meterial peptiZadé, uno o més 6xidos, por
ejemplo de tungsteno, tentalio, molibdeno o antiwmonio,

‘que se spbe que medifican la capacidad de reflexién de
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log esmgltes vitreos que contienen didxicdo de titanio.

1 proceso a que este invento se refiere, propor-

ciona didxico de titanio pricticsmente incepaz de pro=-
ducir polvo, y tiene otras numerosas ventajas. aAsf, por
ejemplo sunque el precipitado final csté constituide
por didxico de titanioc hidroso de dos clases, solawente
se precise una etzpa de precipitacidén, y toda le pulpa en
formg de cdrriente dnice @ la etapa de calcinacidn.

Los ejemplos ciguientes aclarsn este invento

UIECPLC = T.-

Se calenteron a 652C.; 545 litros de solucidn
de sulfato de titanio, obtenide por la sulfatacidn de ile-
nita y que contenis, por litroc 151,7 de Ti0,, 3 g de TiCp
(en egtado titanoso), 75,8 g de hierro, 5 g. de sulfeto
de manganeso y 442,5 g de dcido sulflérico, (el 1figuido
en estas condiciones tenfe un fector de acidez de 65¢) ¥
luegobse hicieron pessar en proporciones uriformes, dﬁrante
21 minutos, al interior de 430 litros de agua, a ung tem—~
nergtura de 902C. La concentracidn final de +titanio, ai-
cuelto y gin digolver, en lg mezcls, era de 80 g./litro
calculsdo al estado de TiC,e Terminade la adicién, todo
¢llo se elevé a la temperaturs. de ebullicidn en ls que se
conservo gurante 2 horas. £l rendimiento de precipitado

hidroso fué de 95,5%. L1l precipitado presentabs lz forms

altonente floculsda, tal que cuando se dejaron posar 250 nl.

de hidrolizado, en un cilindro graduedo, durante una hora,
se obtuve un volumen de posado de 28 ml., para el dxido
de titanio hidroso precipitado.

21 precipitedo se lavd de modo conocido en un

filtro con aguas ligeramente acidificada (19/50 de dcido sul-
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flrico) y luego estaba pridcticamente libre de sulfatos
de hierro y de manganeso, pero contenfs una peguefia pro-
porcién de dcido sulfdrico adsorbido. Una proporcidn que

constitufe el 20;% del total se separd y neutralizé hasts

un pH de 6,8, con solucién de amonfaco. ®e gepard por

filtrecién y se lavé pare liberarla de culfatos, con
agua destilada, y luego se diluyd con zsgua destiladas
hesta una concentracidn de, eproximsdamente, 400 g por
litro, de TiO,. Por la adiciém de §cido clorhfdrico
concentrado pars obtener un pH de 2, se logrd una sus-
pensidn de didxido de titenio hidroso peptizado, que
luego se mezcld intimamente con el resto del precipita-
do lavado. Después de retirar el asgua, el precipitado
se calcind a 860, durante 1,5 horas después de lo cual
se obtuvo un didxido de titanio de movimiento libre,

aue contenfa el 08,5% de Ti0, y era susceptible de

2
aplicarse para la incorporacién en esmaltes vitmos.

»l didxido de titanio asi{ obtenido, tenfa un
contenido de polvo de 9,4%., Esto corresponde muy favorsa-
blemente con el contenido de polvo de‘diéxido de titanio
al 75/ obtenido calcinando el precipitedo sin afiadir
material peptizado.

LJEMPTO 2, -

Ln este ejemplo el procedimiento es el misme
descrito en el ejemplo 1, excepto que la porcidn menor
del precipitado se separo, lavd, neutralizd y lavé
nuevanente gin laver primero todo el precipitado, ¥y
el precipitado se lavd despuds de la adicidn del na~
tefial peptizado. ¥1 lavedo en esta etapa, tiene la

ventaja de que reduce o eliming sdemds el ién cloruro
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contenido en lg parte peptizada. DLa presencia de idn
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cloruro es indesesble, especialmente desde el punto de
viste de la corrosidn, al llevar a cabo la subsiguiente
caleingcidn del precipitado.

Los "contenidos de polvo" antes citados, se
determingrén insuflando un gas en proporciones fijas
durante un tiempo dado, a través de un peso conocido
del producto en estado fluidificado, en un tubo vertical,
del modo siguiente; el tubo de vidrio tenfe una longitud
de 52,5 ¢, y un didmetro de 2,5 cp y en el extremo infe-~
rior del mismo y por un menguiro de caucho, se mantenia

en posicidn un disco de vidrio sinterizado con poros de

un tamafio de 20C g 250 micrones, y de un espegor de 5 mm.

Elproducto g ensayar se tamizaba a travds de un tamiz de
60 mallas de la norms briténica, ¥ en cgso necesario se
secaba a unos 1108C. durante une horg. Se colocgban en
el tubo de vidrio, sobre el disco de cristal sinterizado,
20 g. del material tamizado. Se hacia pasar oxigeno de
una bombona, a través de una vdlvula de sguja de un ré-
tametro y del disco de vidrio, al interior del material
a ensBayar. Las proporciones de circulacidn del oxigeno

se gjustaban a 5 litros de Sxigeno por minuto(medido a
20e¢, y 760 mnm. ). Bsta proporcidn de corriente de oxi-
geno, se mantenia durante 5 minutos. Le pérdida de peso
del materigl debida al polv%ﬁrrastrado por el oxigeno, se
determinuba pesando el material que perumanecia en el
tuboe. 81 durante el ensayo el magteriel gcusabg sefiales de
formgeidn de canales pars permitir que el gas lo gtrave-
sarg sin fluidifiecarlo adecugdamente, el tubo de vidrio

se golpeabe ligersisente.
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Descritg suficientemente lg ngturalezs del

N O T A

invento as{ comc la msners de realizarlo en la prictice
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
indicadas son susceptibles de modificaciones de detelle
en cuanto no alteren su principio fundamental. Tapbién
se hace constar que el invento corresponde g ung soli-
citud de patente presentada en Inglaterra con fecha 17
de marzo de 1.960 ne 9.564 acogiendose por lo tznto a
los beneficios que conceden los Convenios Internscionales
en vigor y siendo lo que constituye la esencia del re-
ferido invento y por lo qﬁe se solicita patente de in-
vencién por 2o afios en Espefla; "PROCEDILTLNTO DE OBTENCION
Dr DIOXIDO D TITANIO" carscterizgndose por lo siguiente:
&,~ Procedimiento de obtencidn de diéxido de
titanio, caracterizado por ser este adecuado para su
incorporacidn en esmaltes y barnices vitreos, Y por pre-
parerse un precipitsdo de titandio hidroso, afiadiendo ung
solucidn geuosa de un sulfato deHtanio de una concentra-
cién de titanio del orden de 120 & 180 g./litro camlculado
al estado de TiOe, ¥ a una temperatura del orden de 40¢C
a 70eC a una proporcidén de agua caliente tal que después
de lg mezcla completa la concentrecidn de titanio disuel-
to y sin disolver es del orden de 75 & 95 g./1litro cal-
culado gl estado de Tioz; la temperatura de la mezclg
se mgntiene superior g 708C. durante la preparacidn de
diche mezcle y por un perfodo ulterior, suficiente pa-

ra completar la hidrolisis; una pequefla proporcidn del

.precipitado asi formado se separe Yy, una vez practicamente

separado del idn sulfato, se peptiza tratdndola con deido
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clofhidrico, para formesr uns suspensién con un pH de 2,
aproximadamente; el didxido de titanio hidroso pepiizsdo,
se mezcla con el resto del precipitado de didxido de
titenio hidroso, y la mezcla, ya libre de dcido sul=-
férico libremente acoplado, se somete a la calcinscién.

28 .- Procedimiento, segin reivindicacidn 18,
caracterizado porque la mezcla se somete a la calcinacién
mientras se halla prdcticamente libre de ién sulfato.

38.- Procedimiento, segin reivindicacidn 12 §
28, caracterizado porque después deAla hidrolisis, 1a
pequefia proporcidn delprecipitado se separa sin lavar
primeramente éste; la pequefia proporcidn separada, se
lave y luego se neutraliza y lava de nuevo para libe-
rarla prédcticamente de ién sulfato, y la mezcla del did-
xido de titanio hidroso peptizado, y del resto del pre=-
cipitado, se lava para eliminar el 4cido sulfirico li-
bremente acoplado, 0 se neutralize y lava de nuevo para
liberarla del idn sulfeto prdcticamente.

48 ,- Brocedimiento, segin reivindicacidn 18, 28
$ 32, cargcterizado porque la pequefia proporcidén de pre-
cipitado que se separa para la peptizacidn, es del orden.
de 5 & 40% del precipitado totale.

58.,~ Procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicaciones 18 ¢ 42, caracterizado porque la pequeiia
proporcidn separada del precipitado, ya précticamente li-
bre de idén sulfato, se diluye con agus hasta una concen-
tracién del orden de 200 a 700 g. de Ti0, por litro, y
luego se peptiza afiadiendo deido clorhidrico concentrado

e la pasta diluida, hasta que esta dltima tiene un pH de

‘2, aproximgdamente.
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68,- Procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicaciones 12 § 58, caracterizado porque la tem—
peretura de la solucidn acuosa del sulfsto de titanio,
al afiadirlo al agua caliente, e¢s del orden de 60°C &
65¢C,

| 78.- Procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicaciones 12 & €&, caracterizado porque la solu-
cibn acuosa de sulfato de titanio se afinde gl sgua ca-
liente durante un periddo de 5 a 40 minutos.

' 8.- Procedimiento, segin cualquiera de las
reivindicgeiones 12 4 78, caracterizado porgue la solu-
‘eién acuosa de sulfato de titanio tiene una concentra=-
cidn del orden de 140 4 160 g./litro, calculeda al esta-
do de Tioe.

98,- Procedimiento, segin cualéuiera de las

reivindicaciones 12 £ 88, caracterizsdo porgue después

de mezclar la solucidn de sulfato de titanio con el agua

caliente, la concentracidn de titanic disuelto y sin
disolver en la mezcla, es del orden de 80 £ 85 g./litro
calculado al estado de Tiog.

108.- Procedimiento, segin cualquiers de las

80eC, al punto de

ebullicidn de &sta, dursnte\l cién de la misma

escritas e
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