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MEMOTTA DESCRITTIVA
que se presenta pars wnir & la solicitud
d e
PATENTE DE IVNVENCION
formulada el 21 de Agosto de 1962, con el Mo 280.166
en
EsPaAfa
por TVEINTE afios
a nombre de TITANGESFILSCIAPY m.b.r., entidad alemana,
establecida en: Teverkusen 1, Alemania, por:
"UN PROCEDIMITNT(O PARA PRODUCIT UN PIGMENTO DE DIOXIDO
DI LTIANIOY

Ta presente invencibén se refiere en géﬁeral a la
produccidén de pigmentos de dibdxido de titanio, v mis
particularmente a vn procedimniento nverfeccionado para
la produccidn de piguentos de (idxzido de titanio de gran
pureza y brillo de color.

Generslmente, los nigmentos ¢e Gibxido de titanio
ge nroducen comercialmente sezsfin métodos va conocidos,
vor el llamado '"procedimiento del sulfato', en el cual
wn naterial titanifero tal como una mens de hierro tita

nifera, un concentrado de mens o una escoria de titenio,
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se calienta a temperaturas elevadas, con Hcido sulfﬁ&igo
councentrado, para formar una torta poross, conocida a
veces en el ramo como "torta de digestién"™, que contie—
ne sulfatos de titanio y hierro. Se dejo curar la torta
de digestidn para consepguir le méxima recuperacidén de su
contenido en titanio al disolver. Desvués de curada, la
torta se disuelve en agua o &dcido Gébil, con agitacidn,

para formar una solucién de sulfatos de titahio y hierro.

"Bl contenido de la solucibn en swlfato férrico se con =

vierte en sulfato ferroso ror udicidn a 1z golucidén de
un agente reductor, tal como chatarra de hierro con o
sin 6xido de antimonio. A continuacidn se clarifica la
solucidn.

Bl propbdsito de la clarificacidn es eliminar, nor
gedimentacidn N filtracibn, esencialmente toda la mate-
ria gélida contenida en la solucién, con una pérdida mi
nina de TiO,; ¥y se realiza por adicibn & la solucibn de
un agente clarificante, tal como hidrosulfuro, que reac
ciona con el &cido liberando sulfuro de hidrbgeno. Este
altimo rescciona con el antimenio solulle de la golu -
cibén para formar un floculante pesado que actla como
principal ayude a la sedimentacibn vara le elininaciédn
de lodos ¥y resicuos no digueltos. Durante la clarifica-
cidén se usa también cola nara recoger y coagular las par
t{culas residuales muy finas. A medida-que transcurre
la clarificacidn de la solucidn de digestidn, la mayor
parte de los s6lidos forman una especie de capa o barro
de circulacidén inferior en el rondo de los tanques Ce
clarificacibén, y puesto gque este bario vpuede contener

hasta un 104 de titanio, una puarte Gel %isrg ée d.equl-
- L G :ﬁ {;
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ve para recuperar la mayor canticdad posible de su con-
tenido en titanio. Ias soluciones de circulacidn supe-
rior de los tanques de clarificzcibn y sedimeutacidn
ge Tiltran haciendo vasar las soluciones a través de
filtros de nlomo adecuados.

pespués de la filtracidn, la solucibn se crista-
Iiza y filtra pars eliminsy la mayor parte de su con—
tenido en suliato ferroso, ¥y a contimuacidn se concen
$ra para eliminar el exceso de agua, sienco necesarios
ambos pasos para preparar la solucidn nara le hidrdli-
sis.

La cristalizacidén del contenico en hierro de la
solucibn de sulfatos tiene lugar en cristaelizadores de
vacio de fonco cénico y revesticdos de goma, con agita-
cibn, mantenicendo la temperatura de la solucibn dentro
de un margen de unos %C a 409C; le cristaligzacidn del
contenido en sulfato de hierro como sulfuto de hierro
séiido (FOSO4.7 Hp0) se completa en aproximnadamente 1
6 2 horas. Tos cristales de suliato de hierro sdélido,
conocidog a wveces como cayarrosa verde, se eliminan de
la solucidn regidual ce sulfato de titanio nor filtra-
cibn.

intes de que la solucidn residual de sulfato de
titanio se pueds hidrolizar pare producir hidrato de
7i0,, debe eliminarse ce ella varte del aguc., ¥ ésto
se realiza por evaporacidn en concentradores que traba
jen en vacio y a tempersturas elevadas. Ja concentra -
cién se continta basta que el peso especifico de la so
lucidn sea al menos 1'5, con un contenido en ©i0, de

al. menos 200 gramos mor litro y, nreferiblemente, de
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250 a %00 gramos por litro. Ia solucibén concentrad
sulfato de titanio se hace »asar, vor hidrllisis, del
estado soluble & hidrato de Ti0; insoluble, v este cam-
bio se realiza en general pbr dilucibn ée Juo solucibn
concentrada de ilmenita con agua & tenmperaturas eleva-
das. De egta forma una contidad nredeterminscda de solu
cién de ilmenita con un contenico de Ti0, de al menos
200 gramos por litro se precalients & una temperatura
de al ienos 90¢¢ v se aiiade a velocidéd ceterminada,
con agitacidén, sobre asua clara esencialmente a la mis-
ma temperaturs, v en la proporcidn de 3 a 19 nartes de
gsolucidén por una narte de egua. Dhurante lz sucesiva ebu
11icibn, el Mi0, precipitado forma inicizlmente una es-
pecie de particulas coloidales, que a continuacibn flo-
culan produciendo un hidrato filtrable de Mi0, que con-
tiene de 309 a 365 de sblidos.

Fn relacién con éste se hia visto oue les velocida~
des de filtracibn menores de la normal indican malas pro
priedades de pigmentacidn en el pigmento acubado y, por
tanto, se tomen peribdcicamente muestras del hidrato pre
cipitado, cuya filtrabilidad se ensayz por mec¢io del si-
guiente ensayo normal de laboratorio:

50¢ ml de hidroligzado con un L0 de 155 de s6li -
dos ¥y a 80-90¢(¢ ge Tiltran en un embudo de Tuchaer a
través de dos paneles de Tiltro Yhatmen ne 3 de 185
e, bajo un vacio equivalente o 46 cm de mercurio. Se
anota el tiempo en segundos que turde en oblenerse una
torta ¢e Tiltracidn sin licuido. 4 continuecién la for-
ta se somete a un andlisic de Tiﬂ? v 8e determine la

cantidac de ’l‘iO2 en la torta. Tea velocidaed de Tiltracidn
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se expresa entonces como gfamos de Ti02 por gegundo.
Ta velocidad normal de filtrado de hidratos de tita-
nio »nreparados vor nrocedimientos sctuslesn, enpleon-—
¢o goluciones clurificacos y concendrados, con un con

tenido de 200 & 300 gramos de Ti¢, por litro, esn de

2
100 a 150 seguncos; o de ¢,5 a 0,7 granos de Ti02 por
segundo.

| A fin de satisfacer los severos requisitos gque
ge exigen a las calidades comerciales de pigmento, se
recurre a la adicidén de nlcleos que pueden formarse
*in situ" durante la hidxdlisis o ser procducidos sena,
redamente v affadidog a lo solucidn de sulfnto de tita
nio auntes de lao hidrélisis. Desnubs de 1a prqcipitacién
¢el hidrato, este Gltimo se filtru, leve vy blangues p2
ra, eliminar impureses, v rveclbe trutemiento de jprecal-
cinacibn, gleunco luego calcinado ¥ acebuito sezln los
métodos caracterf{sticos del ramo.

“¥n relacién con esto, como se apreciard con las
etapas Ce tratamiento arriba indicadns ©dlo se ilustran
ligeramente alzunas de las consideradas hasta ahora co-
mo necesarias para la recuperacidn de hidrato de Ti0o
de calidad comercial, o partir de moteriales titanosos
de contenido relativamente alto en titenio ¥y bajo en
impurezos. Sin embargo, con algunas de las calidades
inferiores de materisles titauniferos, es Ceciw, nateria
les que tienen un nivel de inpurezas relotivameute al -
to, ha sido virtualmente imposible, con ios métodos ac-
tuales, producir econdmicamente hicratos de Tio2 COnpa,=-

rablesg, a escala comercisl.

Aungue con los procedimientos anteviores a este
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invento, ilustrados tipicamente, por el proce&imiénto
del sulfato anbteriormente descidto, se wuede protucir,
a partir de rateriales titanosos de alta calidad, pig-
mento de Ti0, con nroporciones razonablemente bajas
de imnurezas desralantes del color, es conveniente dis
poner de un procedimiento que redurnca la cantidad de
impurezas retenides cn el nigmento o un punto en el
que las impurezas no actlen ya en detrimento de la ca-
lidad del nigmento. Bs también conveniente tener un
procedimiento que requiera un menor nﬁmero'y conplica-
cidn de etupus, un equipc menos cos toso, ¥ due segy ca-
paz Ge prodéucir nigmento de grun calidad en éscala co-
mercial, a vartir de menas gue btengsn grances cantida
des de impurezas cegradantes ¢éel. color. He hun hecho
hasta ahora varios intentos ners consegulr estos obje-
tivos deseados, pero ninguno ge ha nositrudo satisfacto
rio desde un nunto de vista prictico y econdmico.
Unlobjeto, nor tanto, de lo nresente invencidn,
es proporcionar un srocedimienlo »ara la "J@ducclén de
plgnento de didxido de titenio e pureza y brillo de
color superiores, conteniendo imnureszas degradantes
del color en menor provorcibn de lo aue hasta alora
ha sido pogible por anteriorves procedimientos industria
les; siendo a la vez el mnrocedimiento simple v econémi-
co pura ser empleado bajo un punto ¢e viste comercial.
0tro objeto mids consgiste en un vrocedimicnio cue no sé-
lo hace posible la nroduccidu de nigmento de calidad su
perior a partir de materiales titaniferos de toda cla-

se, sino que ademfs elimina algunos de los pasos o eba-

pas de tratemiento, controles criticgipv o(l"no oo toso
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que hasta ahora se crefs necesario

de pigmentos de ¢ibxido de titanio de gran calidad.
Botos v otros objetos se aclararéin por medio de .la
gsiguiente descripcibn, més detnllada, del presente
invento,

En un sentido emplio, la wregente invencién
peréigue uné mejofa en la nanufactura de pigmento de
dibxido de titanio, segln la cual una solucibén ini ~
cial de swlfato de titanlo, ¢ue be sico prevarada a
partir de uns torta de digestidn solubilizada, sin
las etapas usuales de clarificacidn, cristalizacidn
y concentracidén, y que comprende no mig de 180 gra~
mos de 10y MOY litro, es hidrolirzada en nrgsencia
de nficleos, foxmando un hidrato de titanio inieial
que, después de Tiltrar y lavar, yprodujo uns torts
de filtracidn inicial conteniendo un 4075 a un 60 (e
gblidos. Tata torte de filtracidn inicial se diglere
a continuacibn en 4cido guliirico concentrsco, sien-
do la relaqién de dcido sulflrico a ¢idxido de tita~-
nio, en diche cigestidn, de 1,3 - &,5 partes de dci-
do sulffrico para wne parie de ¢idxico de titanio,
hasta formar una forta de digeﬁtién que se Gipuelve
a continuecibn en wna canticad predetérminada de ne-
dio acuoso dando unz solucidn Tinal de suliato de ti
tanio de una densidad de 1,5 a 1,7 y con 200 a 300.
gramos de TMi0,, por litro. Hsta solucibén final se il
tra parse eliminar cualquier residuo de impurezas ¥y
se hidroliza en presencia de nlicleos, formando un hi
drato de titanio final. 13 hidrato de titonio final

asi obtenido se lauva y blanquea obteniéniose un hidra
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to que estd esencialmente libre de impureszas uegrauuu-'
teg del color, ¥y cuando se elubors en la forme normal
de acabado del hidrato de titunio ¢a un pigmento de
dibéxido de titanio de pureza y brillo de color superio
res.

Bl procedimiento perfeccionado de la vresente
invencidn vars producir »nigmento de i (o de gran pure-
za y brillo de color & nartir de todas las calidades
de meteriales titaniferos, se caracterizs vor unas
etapas inicial y ¥inal, cada una de las cuales compren
de las fases ¢e tratomiento ceracteristicas de la nre-—
paracién del producto Ge esa etapa en particular.

nicia con la digestidn del

'_I-

T2 etapa inicial se
material titanifero en Ja forma corrientemente emnlea
do en la industria; es decir, ¢l materisl titanifero

se calienta a temperaturas elevadas en presencis de

je1N
Q
o

1; ico concentrado, purs digerir el naterial
titanifero, v formar a partir de &1 una torta de di -
gestibén poroéa que contiene suwliantos de titanio vy
hierro. Después deé curada, se disuelve & Lorta en
una canticad predetermineda de agus o feico ¢ébil,
formanco una solucidn de sulfutosg de Liervyo v titanio
que contiene de 80 a 180 gremos de tiv, nor litro, en
la cunl se sumergen limaduiras de hileryo pare reducir
el. contenido de ibén férrico & hierro ferrogo. ¥n lo
sucegivo se @ludird a esta solucidn redwcica con el
nombre de golucidn injicial de slisto Ce titanio.

De acuerdéo con el nrocediniento nreferido cde la
presente invencidn, esto solucidn inicial de sulfato

de titanio se hidrolizs directomente formendo wun hidra

280166
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gsolucibn & los pusos o etonns ususles de clarifica-
cidn, cristulizacibn v concentracidn. ge aprecinrd,
sin embargo, que la golueibn ialeial de mliatos asi
5 Formada contiene todos los lofon, neterius sdlidas no
disueltes o impuresssn (ue normolnente se eliminen con
las etanas normales ¢e clarificacidn v, por tanto, si
se da el cago de emplesy un materizl titanfifero que
contenge una cantidad desusadamente grande ce impure
1o zag, de manera cque se forme una cantidad excesiva de
lodos y vesidéuog no {disueltos, we puece envlear cle-~
rificacibn, ¢i se degea, bien marcisl o totalmente.

Aungue los lodos vy residuos no cipueltos que se

Torman durante la digestién de la nayoria de las cali
15 dades de moterinles titaniferos Hermanecerin eu la so

Incibén injcial de sulfato de titanio, se he visto aue
éstos, junto con el coutenico en Liervo ferroso, que
también queds vetenido en solneidn, no tienen aceidn

nociva sobre el hidrato inicial producicdo. sdemds,

-

20 mientras que los »Hrocedimientos convencionales emplean
un costose puso de evanerscidn en el cual la golucidn
clarificaca y cristolizads se calients Lujo vacfo, du

rante un esmwacio de tiemno suficiente, mrocucicnco una

golucidn que tiene una dénsi&a& de ol nenos 1,5, v una
25 concentrucibn de 'J_‘io2 comprendida entre 200 y 300 gra-—
nos de~$i02 vor litro, el yresente nrocediniento nreg-
cinde de pute coslboso maso, formendo la solucidn simplg
mente vor solwbilizacidén de le tovts de Gigestidn en su
fliciente nedio acuwoso, ¥ cdando una golucidn une tiene
30 de 80 a 180 granos Ce Y10, por litro y un neso especi-~
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fico comnrendido entre log limites apronirw.dos de

a l,7. Ia omisidn cde los nusos o eltanas usuales de

rificacidn, cristalizacidn v concentracidn redundsa en

un zhorro apreciable en costosos resctivos e clurifi-

cacibn v crigtalizacibn, aci como un equino de trata-

miento v en jorneduss de trabajo necegorios pere vrodu-—

cial de sulTato de Hitenio.

[

cir la solucibn in

nesnués de la preparacidn ce le solucidn inidcial
de sulfato de titanio, estu (liima se hicrolisza, calen
t4ndola primero a una temperstuve de unos 9qe(, y alia-
diendo después la solucibn caliente sobre asguw calenta:
da a la misma temperatura aproximadamente, estando la
relacién entre la soluncidn inicial de sulfato de tita-
nio y el agus comprenéida entre 1 y 2,% partes de solu-
cién por una vurte de agzuw. .Como suele hacerse en lus
etapas xsuﬁles de hidrélisis, se nueden emplear nQicleos
para favorecer la formacibn de los cristules Ge 10, ,
aiendo losg nficleos fornmados "in gitu” durante la hidrb-
lisis, o bien producidos senaracamente v afiadidos a la
solucidn antes de la hidrdlisis.

11 hidrato de TiC, inicial, formado por hidréli-
gis de la nmencionads golucibh inicitl de sulfato de ti-
tanio, comprende una nase graiular relativamente gruesa

-

Atrabilicad, de la foima ans~

o

que, cuznco Se engaya su 1

=5
I

teriormente descrita, filtva ranidamente, es decir, tie
ne una velocioad de Filtracibn conprendida en el inter—
yalo de 1,0 & 2,0 gromos de Ti()2 PO segunco, en contrqg
te con una velocidad de filbtracibn coﬁprenﬁida entre 0,5
v 0,7 gramos de miog nor sepuncto, pare los hidratos pre-

parados vor métodos usuales. To gran Filtrabilidad del

30 - 281166
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hidrato inicial hecho de acuercdo con lu presente inven-—
cibén es absolutamente sorvrendente v totalmente inespe-
rada en vista del. hecho de cue los lodos, residuos no
disneltos ¥ grandes cantidales ¢Ge contenido de hierro
estdn presentes en la solucidn de gul.fatos dursnte la
hidrbélisig.

Tas Wltimas etapas del vrocedimiento ¢e la nresen
te invencidn se inician lavando el hidrsto inicial de
filtracibn répida en agua o Acido (&1l vave eliminar
el contenido en hierro solubilizacdo y otras impurezas
solubilizadas, después de lo cupl se senara el liguido
por filtracién w otro medlo acdecuado, formanio una tor-
ta de filtracibén inicial gque contiene de 4075 a 60 de
s61lidos, llamcda o veces torta de filtracidn "himeda".
Ta torta de filtracidén inicial se mezcla entonces con
fcido snliGrico concenfrado en la »rovorcidn de 1,3 a
2,5 parteg de ﬁzso4 por cada narte de Ti02 vy se calien-
ta o uha temperatura comprendida en el intervalo entre
170 y 180¢C para digerir la torta de filtracibdn ini -
cial ¥ obtener una torta de digestidn final, L& cual,
después de curads, se disuelve en una cantidad nredeter
minada de agus o 4cido débil procuciendo una solucién
final de sulfato de titanio.

B digno de observarse que en esta digestidn f£i=-
nal la torta de filtracidn inicinl reacciona con &cido
sulffrico concentrado y caliente de una forma mucho més
comnleta que l& torta de filtracidn €e un hidrato usual.

.

Aéemds, cuando se emples una torts de ¥iltracidn himeda,

- es decir, una cuyo contenido en sblidos esté comprendido

entre 40¢) a 607 de materia sdlicda, la councentracidn d61

- 11 - :2 ég ’




fcido sulflrico empleado en lo dipestibn cebe ger oupe—

rior al 983, mientras que si la torta de filtracibn ini

ciel se somete primero a un tratamiento de secado tal
que eleve el contenido en s86licos & una cantidad com-

prendida entre los limites de £0¢: y 9075, pueden emplear

|

ge con éxito en la digestilén concentraciones de &cido
hasta de. s6lo un 805 a 98%. $i bien pueﬁen usdrse con
igual éxito tanto la torts de Tiltracién himeda como
le seca, con tal de que la relacibn de HpS0, & 10, se
10 mentenga dentro de los limites egnecificados anterior-
mente, es preferibtle trabajar con una torta de filtra-
cibn seca, desde el punto de vista de la concentracidn
de 4cido necesaria y de la facilidac cde manipulacién.

o

Haciendo nuevemente referencia & la disolucién
15 de la torts de digestidn finsel, eata Gltima se disuel=
ve en medio acuoso suficiente para formar una solucibn
final de sulfatos con 200 a 300 granes de 1i0, por li-
$10 y una Gensidad comprendida entre 1,4 v 1,7, filtrdn
dose a continuacidn la solucidn final de sulfaitos para
20 eliminar cualquier materiul resicual no disuwelto, e hi
drolizénGose en lu forme snteriorneite Geserita paATa
los métoCos comerciales ya conocidos hasta Gar un hidra
to final de i, . Eate hidrato final se lava, blanguea,
trata y calcina de acverdo con las técnicus emdlealas
25 en el ramo, proéucién@ose un pirmento de Tioz acabaubo.
Para determinar el indice cde brillo de color del
pignento de Tioa, expresaco en reflectoncia norcentual,
el »igmento se dispersd en aceite de lirgza de uso gene-

ral, ¥y el valor norcentunld de la reflectancia de verde

20 de la paste hiimeda se midid en un colorimetro diferen—~
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cial "golormagter", del tino construido en la Ilanufactu
rers Ingineering Bguipment Oorporation, de Iatboro,
Penngylvanisa,

ror medio de este ensayo se determiné que los
valores de brillo de color de los nignentos Ce 'j)io2
producidosg de acuerio con el wnrocedimiente mejoraco de

la invencidn, expresaios en reflectancic porcentual,

47

gon al menos del 931 y llegan haste wn 93,8, nientras

gue los nismentos de 'zio2 fabricafos geslin métocos ya
conocidos tenlon valores de reflectancia norcentual
hasta de 561lo un 91,84,

Tl contenido de vunadio y cwromo (impurezas de=-
gradantes del color) en los hidratos finales y en los
nignentos acabados de T102 se determind en un espec-
trégrafo reird Research de lecture directsn, y se vid
que era ol menos un 50 ; menor oue el contenido por-
centual C¢e cromo y vanacie hallsdo en pigmentos he-
chos por métodos comerciwles yu conocicos,

Para ilustrar de moCo nmés completo la presente

invencidn, se dzn los ejennlos sisuientes:




pjemplo 1

i

mn este ejemplo se wtilizd wna merw de ilmenita
finsmente molica que (i al enflisls la composicién si

gulente:

5 Cconponentes . i
7105 59,8
Fe20—5 23’7

eC 10,

10 ¢a0 3,63
910, 0,98

‘ A0 2,0
v 0,15

Cr 0,10
15 otros 0,€EC
Ta mena fué tratada de lu siguiente maneras
Se tomaron 1500 partes de lu mens molida y 2250
vartes de feido sulfirico al 96,8, ¥ se caldearon a
1250¢. A esta mezcla se le aifacieron 1%5 partes de agua,
20 para poner en marchs la reaccibn. Ta adicidén de agua re-
dujo la fuerza del &cido a 917;. Casi immedistamente la
temperaturs subibé @ 190e¢, y pronto gse alcunwzd una tem-
perastura de 209¢¢. Ja nasa Ge cigestidén resultante se
nantuvo a 1700¢-160¢¢ durante cos horas hastz formarse
25 wne torte de digestidn "secav. lo torta se rompid luego
y disolvid en agua, en la relacibén ce 1500 veries de tor
ta mor 1WCO partes de apusn, hoste fornar una solucidn
inicial de sulfato de titanio aune fud trptela con 70

partes de hierro en nolvo durante un nerfodo tal qgue

30 todo el contenico Férrico de lu SOlUCfIfI;QHEQEUjg al
3 NG f E & :f,' 2 >3
& Ry
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estodo ferroso, aseguracs,
la presencin, en Ja solucidn, de & grarmog por litro
de titonio trivalente. Ta solucidn reducica ¢id sl

andlisis 1o composicidn siguiente:

5 ' golucifn inicizl de sulinto e titunio
pi+3 (como Ti0,) ¢ g/1 (gramos por litro)
T':Lo2 140 g/1
Peso, 224 g/1
Ho80, 308 g/1
10 HpS80, /710, 2,2
Tes0, /110, 1,6
Densi.dag 1,540 a 60eC
Todos y meteria sdlida 52 g/l
De esta solucidn inicinl de sulfato de titanio se
15 tomaron 2200 ml, se caldearon & 96¢C v se echaron gota

a gota en 1100 nl de agus caldeaca a 96ed, a raczén de
80 ml por minuto. Segin se iba echanco solucidn en el
. agu@ coliente se formaron "in situ’ nficleos de titanio.
Ta solucidn se hirvid luego cdurante 1,5 horus hasts
20 formar un hidrato de titenio inicizl, de vinids f£iltra
cidu, que, a peser de que contenia el loGo ¥ resituos
sin disolver nrocedentes de 1o op@racién o diges stibdn,
gse Tiliraba con gran ranidesz {esto es, o 1,72 gramos

de Ti0, por sesunco), ¥ »or tanto »uco laverse rinida-
2 i . ¥

n
i

mente., Pespuds de lavedo el hidrato con 10 lituos de
10 acidulada celiente, se $iltrd obteniént.ose una tor
ta de filtracién que contenfa 52,7 de materia sélida
¥ did las siguientes cunticCades de impuresus degra-

dontes del color, calculudas o bage del 210,
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Impurezas degradantes

(%2}

10

15

20

25

30

or
Ia torta de filtracidn

a 877 de materia sblida, wor

te 18 horus. De euts torta Ge

gramnog, equivelentes o 320
ron lentamente w B77

(Lp80, /110,

185¢c durant

del color en la torta de filtracidn inicial

315 ppm (partes por milldn)
190 pom

inicial fué luego secada
curan-

coléeo & LEC-1LT0e,

+iltracidn se tomaron 415

premos de M0, ¥ se afiadie~
gramog de fcido mulflrico al 96,8
= 1,8) con agitacién, sienco la mezcle cal-
rostién fué luego cuvada &

deada o 1000¢. Yo masa ¢e¢ dig

e 3 horas, formindose una torta sb6lida fi-

nal de Gigestidén. De egte torts se disolvieron luego
©

)
938 gramos
dose una

que degvuds fué Ffilirado

en 750 ml de agmw, en 1,5 horas, obteniéne
solucidn de Ticz relativanente concentrado

vufe senarar los residuos que

guedaban sin éisolver. Ia solucidn de sulfatos Filtra=-

¢a ¢i6 al anllisis lo siguiente

golucidn Final de

sulfato de titanio

fsts solueibn final de

luego caldeada a 960 de

225 g/1

452 g/1

2,01

1,448 o 600C

lfato de titanio Fué

gto solucibn se echaron

luego 960 ml en 170 nl de agzuc calentads a 9600. T.&

velocidaud de adicidn fué de 60 ml nor minuto. Al ca=

bo de 16 minutos Ce estur &7
mewela hests lo ebullicidn,
rante

nio. La suspensidn fvé Ivego

ol iendo, se calentd la
yoge tuvo hirvienco Gu-

%3 horas para hldroliuar ¢l contenico cCe tita-—

enfriada (2\(8’}@ ﬂlﬁ-ﬁ




U1

10

trada para

fué lavado con 8 litros de agas aciculada caliente.
Bl hidrato filtrado contenis 34,54 de materia sdlidca
¥ tuvo una velocidad de Tiltracidn de 1,) gramos de
'_}?5.02 »or segundo.

Bl hidrato final -lavedo se bluneued a continua-
¢idn, a 207 de materia sblida, en fcido gulfiifico al
1075 durante una hora & 80¢q. Como agente requctor se
utilizdé oluminio en polvo. La cartided ée aluminio en
polvo empleada fué de 0,1, & base del 7i0,. E1 hidra-
to filtrado, lavado y blanqueacdo contenia las siguien-
tes impuregas degracantes del color, determinzdas a ba
se del Ti02:

Impurezas degradantes del color en el hicrato final

v 1,6 pon
or 1,4 ppm

%l hidrato de titanlo Tfinal, lavado y blangueado,

fuéd tratado de modo usual hasta obtener el plgnento
acabado, como sijue: el hidrato fué renulpado, trata-
do con un sol »romotor de rutilo ¥y con agentes adecua—
dosg de acondiclonamiento, desvuébs de 1o cunl el hidra-—
to tratado fuéd secaco v caleinacdo. Desvués del enfria-
miento, el nroducto calcinaco fué molido cn himedo,
clasificaco, cougulado, tratado con un acecuanuo vgen—
te de acondicionamiento, luvaco y secaco. Tespués de
una concienzuda molturacidn, el pigmento poseis una
fina contertura y buena fuerza de tinecidn. Tl pignen-

to tenia un gran brille, sicndo de 93,855 su indice ge

reflectancia. s
.. 284166
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Bjemplo 2

Este ejemplo se llevd a cabo utilizando el pro;
cedimiento del ejemplo ), salvo en que la solucibn fi-
nal de titanio fué hidrolizada en presencia de nficleos
preparados por separado. 1os nicleos utilizados en es-
te ejemplo se prepararon del siguiente modo: o

Se tomaron 1845 gramos de suspensidn de,hidratb
de titanio (equivalentes a 436 gramos de TiOQ) y se
afladieron & una solucidn al 50+ de hidréxido sbdico
(equivalente a €55 gramos de nNaQl), con vigorosa agi-
tacibn. Ta mezcla.fué céldeada o 85e¢ y mantenida a
85e¢ durénte una hlora. ia suspensidén fué entonces en-
friada ripidamente en un volumen iguel de agua fria, y
luego lévada y filtrade concienzudamente para eliminar
las sales solubles. La torta de filtro lavada fué re-
pulpada y diluida a 100 g/1 de Ti0,.

De la solucidén final de titénio se tomaron 2000
ml, preparados de manera semejante & la descrits en
el ejemplo 1 y que conteniun 242 gramos de TiC, por
litro, se calentaron a 55¢¢, y a esta solucidn se le

afiadieron 24,2 gramos ¢e nficl.eos preparados exterior-

. mente. La mezcla fué caldeads hasta Jw ebullicidn, y

hervida durante 3 horas para hidrolizar y precipitar
el contenido de titanio en forms de hidrato final. El
hidrato final fué filtraco, lavado v blanqueado de la
manera normal, v tenfs una velocidad de filtracibn de
1,15 gramos de 110, por segundo.

#1l pigmento de 140, obtenido de este hidrato fi-

nal tenis propiedades semejantes & las del obtenido en

el ejemplo 1. T ﬁ»i P
20190
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Liemplo 3

En este ejemplo se prepard un pigmento de dibmi-
do de titanio utilizando el método comercisl ys conoci
do arriba indicado; la operacibén se hizmo como control

para efectuar ung comparacién entre el pigmento hecho

Ul

en el ejemplo 1, por el procedimiento de la presente
invencién, y un pigmento producido 1por el método ya

conocido, anterior a este invento. H1 pigmento ante-
rior a este invento ge nrepard del siguiente modo:

10 Se tomé una porcidn o partida de lu misma mens
utilizada en el ejemplo 1, y se puso en digestidn con
fcido sulfGrico concentrado, de la misma manera indi-
cade. en el ejemplo 1, 8alvo en que se afivdieron tumbién
4 partes de tridxzido de antimonio a la mezcla de mena

15 y &cido, para tener el antimonio presente durante una
etapa sucesiva de clarificacién. Ta torta de digestibn
formada fué disuelta de igual maners, el contenido de
hierro se redujo con hierro en wolvo, y el anflisis
de la solucibén did esencialmente la misma composicidn

20 indicada en el ejemplo 1.

La solucibn fué Juego clarificaca meGiante adi-
cibn de 20 partes de hidrosulfuro sbdico y 4,5 partes
de cola, y los fldculos de sulfuro de antimonio forma-
dos se dejaron sedimentar déursnte toda iz noche a 50¢ -

29 - 60¢eC paré eliminar los lodos y materia en suspensibn
que habiz en la solucibn., Bstu solucidn clerificada se
dejé luego enfriar a 18¢C para cristolizar en forme de
caperrosa verde la mayor parte del contenido de hierro.
Después de la filtracién, la solucidn cristalizada 6ib

30 al andlisis le composicidén siguiente:

DRNeEND
- 19 - ;Q"'gt}ﬂ




golucidn de SUlTato e titanio clarificuds vy cristalizads (control)

10

Yy

2%

30

S+
7 (cowmo 1i0s ) 1,7 8/1

Ti0s 154 g/1

Ip80, 255 g/l
Tes0y 1475 g/1

Ha »04,T10q 1,66
85304 /110, 0,93

Densgiang 1,420 a 609C.

Después de petirar la cavarrosa verde cristaliza-
da, se ajustd la relacidn de feico de 2o solncibn a
2,00, v la concentracibén de ia solucidn o un conteni-
do de 240 gramos ce 10, por litro.

Ta goluciln ¢id &l sndlicis lo siguicnte:

Solucibn cristalizada ¥y coucentruda (control)

Ti+5 (como TiOQ) 2,5 g/l
730z 240 g/1
Ho80y 463 /1

FeSO4 229 é’;/l

T2804/7305 2,0
SO4/T102 0,95

Dengidad 1,646 o 600C

‘De esta solucibn ge toneron 2080 ml ¥ se hidroli-
waron mediunte caldeo a 960¢ y adicibn o 520 nl de agua
calentuda o 9620. Ta volucidn se echd en el grua u roa-
zbn de 122 ml por minuto. 4l cabo CGe 1os 17 miautos de
tiemno de ndéicidn, se colentd 1o nesela o lu cbullicidn
y e hiszo hervir cdurante treg lLores. U1 hidrato de tita-
nio formedo ©e iltrd v lavd con s veicnlado. M1 hie

drato ¢id una velocicad de Filtrecibn e 0,55 groamos

de Ti0» por segundo. M1 hidrvuro lavado fué a continua-

- 20 - 280166




cién blanquendo, filtrado, tratado con un ol promo-
tor de rutilo y agentes éde acondicionamiento, calci-
nado y molico en himedo, de lu miema maners gue el

descrito en el ejemplo 1. 1l »producto obicnido era

5 un nignento de cidxicdo de titonio de calidanl comer-
cial, ﬁl byrillo del coloi, MNecido noy 1o reflecton~
cia pofcentual, ¥y les sroporeciones ¢e Yoy (r presen

; tes en el vimento se registren en I vebla 1, Con-

Ge son comnareCos con los resultacos obienivos porw
el wismerso wwepsyalo en el ejemplo 1. ¢omo se verd,
el pigmento »rolucico mediante el méiolo (el ejemplo
1 tiene un nevor indice vorcentusl de reflectoncia
¥ menor »rohorcidn de impuresas degracontes Gel co-
lor, como ¥V ¥ nr, que el pigmento Tfabricado por el
. 15 nrocediniento comerciul anterior a esta invencidn.
TABLA T

Propiedudes 6el pigmento (e wioz

Ljemplo 1 hjemnlo 3 (contrel)

heflecteanciu 9% ,355 . 92,0%
20
Tmnure zos ;
v 1,6 ppm 3,4 ppn
(65N 1,4 npm 2,9 ppm
mjemplo 4
e prepard uns solucidn ¢e sulfato de titanio a
25
buse de una mens éistinte cuwe contenfs canticdades re-
lativamente wltos de cromo, poniendo en digestibn la
rnenu con dcido sulfirico concoentrado, vy ¢isclvienco
la tor,d de digestidn en upuo, wbilizenco egencialmen
30 te el mismo procedimiento descrito en el ejemplo 1.

280166
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Ta solueibn dib wl anflisis lo siguiente:

golucidn iniciul de sulfato de titanio

1% (como mio,) 5 g/l
130, 146 z/1

5 Teg0, 522 g/l
Ho80y 290 g/1
Hp80, /230, 2,0
TeBl, /Ti0, 2,2
Dengidad 1,550 a 60¢c

10 Lodos y materian s6lida 136,0 g/1

De esta solucibn se tomavon 3000 ml y se calen—
taron a 960C, echiéndolos en 1500 nl de apue culentada
a}96sc, a razén de 100 ml wor minuto, formfindose "in
situ® nicleos de titanio sl i echando 1s solucidn en

15 el agun. Lo solucidn fué.luego celéeacn hrgta 2o ebu-
1licidén y hervida durante 1,5 bhoras haste formar un
hidrato de titanio inicial, de rfpida tiltrucidn, que
fué filtrado y lavado con azua zciculada caliente pa~
ra eliminar las impurczas Cisueltas, siendo la velocl

L)
)

20 dad¢ de Ffiltracién del hidrato inicial de 1,17 gramo
de 110, vor segunco, aun conteniendco log residuos sin
disolver de la reaccibn de Aigestidn. Bl hidrato la-
vado fué filtrado, y la torta de filtracidén inicial
resultante contenfs 51,1 de materia blida r el si-

25 guiente contenido de impureras degracantes del color:

Inpurezas degradantes del color en la torta de filtracidn inicial

v 54 ppm
or 359 ppm

a- 280166
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Ta torta de filtracibn inicin) lavats fué cai&éé;
da a L6Qeq durante 20 horvasg, pura elevar el contenido
de materin sélida del 51,10 al 86,4<, Ta torta se pu-
80 Juego en digestidn con Acido sulfarico concentrado,
obteniéndose una torta final de digestidn que se disol

vibé en una determinada cantidad de ague hasta dar una

golueibn concentrada de Ti0s, realizéndose lus etapas

de digestién v disolucidn de manera similar a la des-

erita en ol ejemnlo 1. Ia solucibn final de sulfatos
resultante ge Filtrd luego nara eliminsr lo nateria

sin disolver, y ¢i6 al snflisic lo siguiente:

Solucibn final de sulfato de Hitanio

mig, 249 g/).
280, 547 g/1
1,80, /16, 2,2

Densidad 1,487 a 6oge

De esta solucidn final de suwlfato filtrade se
tomaron 3200 ml y se calentaron a 96e¢, echéndolos
en 200 ml de agua caldeadsn a 96G0Q. Ta velocidad de
adicién fué de 200 ml por minmuto. 41 cabo de 16 minu-
tos se calentd la mezclea hasta la ebullicién y se hir
vié Aurante 7 horas para formar vy precipitar el hidra
to de titanio final. Deswués de enfriacdo, el hidrato
final fué filtrado y lavado con 4 litros de ague aci-
dulada caliente. Bl lLidrato filtrado contenfu 32,4:;
de moteria pélida.

Bl hidrato final fué luemo blanqueado y lavado
de igusl nmaners aque el descrito en el ejemplo 1, y el

andlisis did las siguientes Prororcionys 4§

SUTEE

i

5wt
et
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degradantes del color, basadas en TiﬂQ;

Imphrezas degracantes del color en el hidrato final

v 2,1 ppm

Cr 1,0 ppm

Ui

Bl hidrato de titanio final fué luero tratado
conforme al procedimiente descrito en el ejemplo 1
hasta obtener un nigmento cemejante &l nroeducido en

el‘ejemplo 1.
10

-

ge prepard un pigmento de (idxiceo de %itonio
utilizando la mena descyits en el ejemplo 4 y el pro-
cedimiento comercial ya conocico descrito en el ejem—
15 plo 3, a fin de obtener un control de comparacidn de
los resultados del ejemplo 4 con los obtenidos usan-
do un método comercial anterior a este invento.
TLa mena molida fué puesto en digestidn con Aci-
do sulfirico concentraco, la torta de digestidén se di
20 solvié en agua, v la solucibn ohtenida fud clarifica-
da con sulfuro de antimonio y cole. ILa solueién clari
ficada fué cristalizada a fin Ge eliminar la mayor
parte del contenido de hierrc en forms de caparrosa
verde, y luego concentrada hasta obtener una solucibn
29 de titanio con una concentracibn de 249 pgramos de 710,
por litro. Ista solucidn tué luego hidrolizada con
arreglo al vroceso de hidrdlisis descrito en el ejem-
plo 3, y el hidrato obtenido fué filtrado y lavado con
agua acidulada,

30 El hidrato lavacdo fué luego blanaueado y filtra-—

-2- 280100




do y, al ser analiszado, ¢i
nes de impurezasy degradantes del color, basadus en el

’.1'.‘5.02 :

Impurezog degradantes del color en el hidrato (control)

5
v 12 ppm
Cr <3 ppm
Rl hidrato de titenio blanquenco vy lavado se some
: ti6 luego = tratamiento haeta obtencr un wnigmento de
10 didézido de titanio, nor el métoco desciito en el ejem-—
_ Plo 1. W1 pigmento nrocducido fué inferior al nroducido
‘ en el ejemplo 4, como se refleju en los resuwltados que
K .
: ge indican en la tabla 2,
TABLA 2
: 15
: Propiedacdes del nigmento de 7iQ,
: Yol 1lo 4 Ejemplo 5 (cont
' Tjemplo 4 5 Jenr 2 ntrol)
-
: Inpurezas
v 2,1 ppm 12 ppm
¢r 1,0 ppm 23 ppm
20
Bjemplo 6
|
5 ge prepard una solucidn de sulfato de titano a
hage de un concentracdo de titsnio con poco contenido
de hierro y mucho de vanadio, poniendo en digestidn
25

al concentrado en fdcido sulMrice de alta concentra-
¢ibn hasta obtener una torta de digestibén inlcial, y
disolvienco la torta de digestidn en unsz determinada

cantlidad de agua, a hage de egencialmente el mismo

-

ne
w1
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procediniento Gegcrito en el ejenplo 1.

o solucibn @id al unflisie lo sifuiente:

Solukidn de sulfato de titanio inicial

.
3 - ]
. it ¢ g/l

mi0, 170 g/1
Pefl 4 €O g/
Moi0y 323 g/1
IIQS()ZL;/TiOz 1,9
¥e50,/1i0,, 0,4
10
Densidad 1,501 a €0o¢
De esta solueidn ée Gigestidén se tomaron 2700
ml. y se calentaron a 96eC, echén¢olos gota u gota en
1350 ml de apgua caldezds a 9600, a rasbn de 90 ml por
15 minito. Ta solucidén se hirvié luego curante 1,0 hors,
formandoge en este tiempo un hidreto de titenio ini—
cial que se separd de la solucibn vor nrecinitacién.
Iste hidrato contenis losm lodos Vv reoiduos gin (isole
ver de la operacidn de digestibn, mero a nesar de ello
20 f11%r6 répidemente. W1 hidrato inicial lavaco fué lue
go Tiltraco, y la torta de filtrecibn contenis 49

~,
(r
167

de materia sélide y did las nroporciones siguientes

av S

de impureszas degradantes cdel color:

Impurezas degracantes del color en la torta cde filtrucibén inicial

v 387 ppm

Cr .03 ppm

T.a torta de filtl"e'.’-.cj.(sn inicianl Mg lu@é';-o geocads,

a 1602-170¢¢ durante 18 horas, tiemy»o en el cunl el

30 contenicdo de materie 86lida numentd o 25,75, De esta

280160
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torta inicial se tommron 1437 gramog, equivale

230 gramos de Ti0,, ¥ se ocharon lentemente en 2210
gramos de fcido sulfbrico ol 97,25 (11,80,/710, = 1,8)
con agitacibn, v lo merzele fué caldeuca o 1000C.
masa de digestidn fué luepmo curada dursnte £ ho
1700, hosta formar una torte sblide (e Gigestidn.
esta torta se tomaron entonces 3254 gromos y se disol
&ieron en 2300 ml de agus hasta obtener vna solucibn
concentrads de .05, aue Méd ouesta en ogitacidn du-
rante 1,5 hores, desrués e lo cuul & uoliciln fué
filtrade »aro clininer todo regicwo oin Cisolver. La

¢l gismuiente

on

solucidn finel de swlfoio Filtrada <3

0.0

golueidn de cwlfato T4

-

110, 255 /1
Hp80, 560 £/1
H2804/Ti02 2,2

Densidad 1,537 a 60¢C

De esta solucidén de sulfato final se calentaron
2900 ml a 960C v e echaron en 720 ml de agua caldea-—
da a 96e¢. Ya velocidad de adicibn fué ¢e 182 ml por
minuto. Al cabo Ce )& miput ¢e adicidén 1lu mescle
fué celdeaca v hervica durente 3 horas. Io solucidn
fué Juego enfriads a O0¢g, v el confenido de titanio
hidrolicado ™é filtrado v Lloveco con 3 Litros de
agun aclduladas caliente, W1 hidrato contenfa 37,70
de materin sb6lids,

Bl hidrato lavado fué luese blungueado a 2007 de

moteria e6lida en fcido snliirico al 1(v;, durente 1

- 27 - ", 2%
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‘4_. SEYHN
hors a @0eC. Cono aecente reductor se nEilind wulurindolless

en volve, siendo lo centidad de sluminio en mlvo em=

>

Pleada é¢e 0,1 a base de ™i0.. ¥L hidrato filtruco,
N .

In

lavaco y blanqueado, contenis lans siymientes hrovor-

ciones ¢

7

v innurezas Cegradéantes Cel colors

impureras degradentes del color en cl hicrato final

Y hy1 pom

ar 1,5 pom

3,

Bl hidrato blanqueado y lavedo fud Iuego tratado
coro en el ejemplo 1, obtenidéndose un pigmento de ¢ibxi
do de titanio que tenis rroviedaces semejuntes a lag

del pignento »rodmcico en el cjemplo 1.

Ejemplo T
aleistoreper—

Titilirzando el mismo concentrado de titanio del
ejemplo 6, se hizo una oneracibn con el nftodlo comer-—
cial anterior & este invencidn, pura »nroducii un nige-
mento o conmvarar con el pigmento obtenico en el ejem=-
nlo 6,

Bl concentracdo de titanio fué vuesto en diges-
tidn con feido sulflrico, clerificéndose luero la so-
lucibn obtenida. Mete di6 sl anfilisis la composicidn

glendente s

golucidn de sulfuto de titonio clarificada (control)

'.f.‘i+3 (como 'j_‘ioz) ‘ 2 g1

Ti0, 136 g/1

HA80, /10y 1,84

Densidad




193

10

i~
Ul

o
L,

.13

Feto solucidn fué concentrada o 228 gramos de M
210, por litro, y tenfs una densicad ce 1,642 a €02C.

Ne esta solucidn se tomuyon F5CGO ml y se caldea
ron & 96eC, echéndolos lucmo en 788 nl de aguw calien
te a 96¢¢, a rasbn de 219 ml vor mimto. A1 cabo de
un tiemmo de acicidn de 16 minvtos se enlentd lu mez-—
ele haste 1o ebullicibdn y se hirvid durante 3 horas,
para hidrikizor y nrecivitar el conteniéo de titanio
en foymée de hidraio, gue fué luego filitrado, lavado
Y bloagueado de la manera usucl, M1 hidrato blanguea—
do se sometid luego o tratam’ento como en el ejemplo
1, hasta obtener un vigmento de didxido de titenio.
como se indica en la tabls 5, el pigmento procucido.

resultd inferior ol obtenico en el cjemnlo 6.

TABTA 3

Propiedades del nipmento de Mi(.
kY . ) 3

njemplo 6 Bjennlo 7 (control)

neflectancia 93, %% 91,8

Impurezas:

v 5,1 ppm 18,0 ppm
Cr 1,5 ppm 4,4 ppm.

Por la descripeidn que antecede y los ejemplos
presentudos resulta evidente que los pigmentos ée ¢idxi
do de titanio preparacos necisnte el sroced¢imiento per-—
fecciona¢o de esta invencidn tienen incices de brillo
de color superiores a los de loo nimientos producidos
por los nétodos ususles va coﬁocifon, v contienen en

nenor proporcién impurezas depradantes del color, ta-

les como vanadio y cromo, sienio nor tanto de pureza

“m- 290156




relativanmente elevadsa.

71 wrocedimiento de lu nresente invencidn cs sen-—
o ¢illo ¥ econdmico de empleur, v nuede caracterizarse
como un método =n dos etenas en el cuul una solucidn

inicinl de sulfoato de titanio ¢me contiene sulfato de

(93

hierro, lodos e inpurezas sin disolver, y 10, en po-
ce concenbracibn, es hidrolizata hosts obtener un hi-
drato inicia). basto de rinicn Tiltracibn, de 40-60:
de materia s6lida v alta conversifn ¢e 7i0,, el cual
10 A es Tiltraco pars eliminsr les impuresss aisueltas, ¥y
a continuscifn redisuelto, iiltlraco e hidrolizalo hasg
ta obtener un hidrato final ¢e gran pureus, siendo es
te Wtimo lovado, blanguendo, tratado v csleinado a
continuoeibn, obteniéndose un nigmento de nio, de

15 - gren pureza y brillo de color.

T2

g9i bien egta invencidn se ho deserito e ilustra
do nediante log ejemnlos indicedos, no se tiene la
1nten016n de limitorla estrictamente a ellios, nudien-
do emplearse otras molificaciones ¥ varisntes dentro

20 del fimbito definido nor las reivindicaciones que o8i-
guen.,

Reta solicitud, que correspbnde o la gentada
en los Hstados Tmidos de América el 14 ¢e gentiembre
de 1961, bajo el ¥o 173 .99?, se acoge a los beneficios

25 del articulo 51 dei vigente Istetuto scbre Propiedad

Tandustrial.,
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Tos runtos de invencidn vropis y nueva gue se pre
sentan nara que sean ohjeto de ests Patente de Inven -
clbn en Tepafic, por VEINIH afios, son los sigulentes

l.~ Un procedimiento nura nroducir un pigmento de
Ti0s» a vartir de nateriales titaniferos (igiriende el
material titanifero en 4cico sulfbrico concentraco pa—
ro formar una torta de digestidn v éisolviento la tor-
ta de digestidn en medios acwosos w.ra vroducir wns ub
lucibn de sulfato de titunio, caracterizaco norque la
relacibén de la torta de digestidn & 1oy neéios acuo-
sos ge ajusta de manera gue se obtenga unw golucidn
inicial de gulfato de titanio con 00 a 180 grumos de

Tioz por litro, cuye golucidn se hidroliza nura preci-

s

pitar de ella un hidrato de titonio inicial de filtra-
cibn répicda, siendo deslicundo el hicrato de titunio
inieial nara producir una torta de filtro iniciazl que

I

tiene vor lo menos 405 de gblicvos ap

»4

voximnadawente, se
digiere Ja torta de Filtro en {cido sulilrico concen-
tracdo en la relacidn de 1,3 a 7,7 partes en wesc Ce

4cido sulffirico nor cada »orie en pego ce "i0y de la
torta de filtro para formar unw torte de Gigestidn fi-
nal, se disunelve Ja torte de Gigestidn f£insl en medios
acuoOsos Nara nroduclir uns solucibn Tinal de suliato de
titanio con 200 a 300 gramos ce 9iC 5 por litro, se hi-

drolima 1o solucidn Tinsl de sulfato Ce titenio vara

precipitar un® hidrato de titanio Zinel substencizlmen-

te evento de impurezas (deprudecolts e coloy y luego

280166
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se separa el lLidrato de titanio finel v se le trata de
la manera conocica para obtener wa pigmento de Mi0..
[
2.~ Un procedimiento segtin el punto 1, co racteri-
..

zato voroue le relacidn de la torta de digestidén ini -

ial o los medios acuwosos, se ajusta pore Cor o la so-
?

Q

lucidn inieianl (e sulfato de titanio un pesgo esyvecifi
co de 1,15 = 1,7C.

3.= Un wrocedimiento neshn log ~untos 1 6 2, ca-
racterizado norque 1 torta de {iltro inicisxl se. some-
e a wn tratamiento de gecado Hary elevar el contenido
Ge s0licos a 80~90¢ antes de ser digerida.

4 .~ Tn nrocedimiento segtn cusliuiera de los nun
tos unteriores, curaclterizai o norque i voria de Fil-

tro iniciel, Gespule de secorli, se Cigiere con Lcido

sul#lrico ¢e wne concentracibn de 8OG a 90

Je

B am Uh nrocedimiento sestn cunlaquiers Ce los nun
tos enteriores, curacterizedo novcue laz relecibn de la
torta de Gigentidn Finogl a log nedlos wouos0s se ajusts
para que ¢& o la solucidn Fintl Ce sulfvto de it
w neso esnecifico de 1,4 o 1,7.

6.~ 1n procedimiento ase; st ow.laulers (e lop han
tos anterviores, caracterisodo Hoveue 1o solucidn ini -
cinl de sulfato de titanio se Lidérolims vow calentamien
to de la golucidn o 500-1000¢ y affedienco la solucidn
calentada a una velocidad predeterminada o anua que tie

ne una temperatura de 50¢-100¢C en la relaci

Os
—
s
<
3
[}
-
(e

-2,3 partes en volumen de solucidn celentaca Doy una
parte en volumen cde armaea calenbidn,
7.~ T nrocedimiento sesGn cusloviein Ce log vun-—

tos anterioves caractervizaco vorgte lu polveidn final

-2- 280166
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ne Badrolize eslentendo la solu-

de sulfeto &o
cidn a 00e-1000¢ v aiadiondo Lu ¢olneidn culentaca &
une veloeilnd redeterminads © oot que tiene une tem-—
peratwra Ce 9Gt-100c¢ en le relo :26n de 3-10 partes en
voluwmen ¢e solucidn celewihada nor uns Hurie en volumen
de agun calentacso.

8.~ ' procediniento sesin cusloeniers e log pun
tos snterioresn cm‘&xote:r_‘j“_:;::L(,'io norave las soluciones ce
sultato de titanio se Fildrun &n
Genl o

0,.— Un mrocediniento nora Lroduciy un pigmento de
dibdxico de titanio.
-,

el y como se ha degerdito on o Femoriu que snte-

'

cede v con lom Tines gue ge Juan esvecilicudo.

<k
Ay
o
fm—f
S

Hemoria consgta de treinta y tres hojas, escri
tas o mdquing vor mne sola culél.

liadiid, 14«,: EB 1963

.
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