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YPROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE DIOXIDO

DE TITANIO FIBROSOM.

FARBENFABRIKEN BAYER AMPIENGESELLSCHAF?, entidad alema
na, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Remiblica Pede-
ral Alemanz.
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La presentc invencidn se refierc a un proce
dimiento para la obiencidn de “whiskers" de Ti0y.  BEzjo
la denominzcién "whiskers" se eﬁtienen monocristales si
mﬁlares a filamentos con una ralacidén de longitud & an—

cho (grado de esbeliez) de 10:1 como minsmo (N.Y%. Rauch,
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W He Sutton, LeR. MoCreight, "Cersmic Ffbers and Fibrous

v,

Composite Materials" pig. 3, 1948, Academic Press New York,
Londres).

Semin un proceso anterior, el didxido de tita~
nio Tibrozo so obliene mediante reaccidén de tetrahaluros

de titanio con una fusidn de sal. Semin éste se pone en

-contacto un tetrahaluro de titanioc o una mezcla de tetra=-

haluros de titanio, en caso daedo en mezcla con uno o va—
rios gases vehiculo, a temperaturas por encima de unos -
600¢C, con una fusidn de una o varias sales de oxidcidos,
que bajo las condiciones de.reaceién son capaces de formar
anhidridos voldtiles, y el didxido de titanio fibroso obtg
nido se separa a continuacidn de la mezcla de réacciéﬁ.

1a presente invencidn se basa en la sorprenden
te copprebzcidn de que, on la obtencidn de whiskers de T
en luzar de los mencionzdos haluros de titanio facilmente
volétiles se pueden emplear ventajosamente otros compues—
tos del titunio, por regla general del tipo de sales.

Se reivindica por lo tanio un procedimiento pa
ra la obtencidn de didxido de titanio fitroso mediante reac
cién de compuestos de titanio, a temperaturas por encima de
unos 6002C, con una fusidn de una o varias sales de osjaci-
dos, Que bajo las condiciones de reaccidén son capaces de
formar anhidridos volétiies, gue se caracteriza porque en
lugar de telrahaluros de titanio se emplean otros compuesw
tos de titanio preferentemsnte de tipo de’'sales.

Los vhiskers de TiO, que se obtiéneh sezin la
presente invencidn se pueden emplear, debido a su estabili
dad a la temperatura, su resiztencia a la traceidn, su mé~-

dulo de elasticidad, asi como su resimtencia contra los a-
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tagues quimicos, para multiples finalidades, talesrcomo,
por ejemplo, como material aislante para altas temperatu—
rasy como componente de refuerzo en los materiales compues
tos y en forma de mechones enmarafiados como material de fi
tro para liguidos y gases calientes y corrosivos.

Los compuestos de titanio a {ransformar en el
Ti0, fibroso se pueden poner en estado sbélido, liguido y/o
gaseoso en contacto con lo fusidn. Los compuestos de tita
nio enlazados preferentemsnie en forma de sal no estan li-
mitados a uns clase de compuestos determinados y pueden se
gin el caso, muy diferentes. Be han acreditado espscial~
mente los fluoruros binarios y complzjos y los sulfat%s ae
titanio. Pero también se pueden emplear oiros compuestos;
tales como sulfuros, hidrdxidos, sulfatos dobles, nitrurcs,
nitritos, nitrates, carbonatos, carboxilatos, alcoxidos, -
tiocianatos, boratos, ésteres o mezclas de estos compues—
108

1o fusién de sal debe ser capaz de suministrar
el oxigeno en caso dado necesario para la transformaciodn
del compuesto en un 6xido. Come fusidén son adecuados los
sulfatos, disulfatos o bisulfoto, asi como otras sales de
oxiacidos del azufre que se puaden transformar en sulfato,
tales como, por ejemplo, el sulfito, gue mediante despro-
porcionamiento a temperaturas altas se puede itransformar
en el sulfato, Pero también los sulfatos dobles son ade-
cuados 00mo<fusién de sal, asi como las combinaciones de
las sa]:es mencionadas.

Como componentes de la fusidén se emplean por
lo general aguellos sulfztoes que bajo presidn normal se -

pueden mantener durante un cierto margen de temperaturas
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en estado liquido fundido sin descomponerse en forma esen
cial. S5i por el contrario se emplea un sulfato como pro-
ducto de partida para la obtencidn de los dxidos fibrosoy
entonces éste se h: de poder descomponer al dxide bajo las
gondiciones del ensayo.

Entre los sulfatos se han acreditado especial-
nente los siguientes representantes, pava la fusidn de od:
L12304, Ha2304, K2504, CuSO4, MgS0y, ZnSO4, CdSO4, Mn504 y
N304, L2 fusidn de sal supinistre el oxigeno no solc ne~
cesario para la transformacién del compuesto en el 6xido,
s8ino que sirve simultaneamente como medio de cristalizacidn
para las fibras del 6xido, -

Al emplear compuestos de partida en forma de va
por se observd que el proceso de cristalizacidn se desarro-
1la principalmente en la superficile de ia fusidén, Para go-
rantizar un buen resultado de la reaccidn se le deberd ofre
cer al gas a reaccionar por lo tanto ﬁna superficle de fu-
sién lo més grande posible. La fomiacidn de las fibres &
bxido se efectda por regla general sin dificultades hajo
una temperatura constante de la_fusién. Un programz de tem
peraturas especial para la formacién de gérmenes y el creci
riento de las agujas no es por lo tanto necesario. la vélo
cidad- de formacidn de Jas fibras de 6xido on las fusioﬁes a
cuplear segin la presente invenciéﬁ es grande. Segin la ex
periencia es suficiente una duracidén de la reaccidn de apro
ximadaments una hora pura desarrollar fibras largas en buen
rendimiento.

Bl procedimiento se efectua convenientemente a
presién normal, pero también se pucde apliecar una presidén

mis elevada o mis reducida. las temperaturas se encuentran
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preferentemente entre los 600 y 12002 y depende de la con-

posicidn de la fusidn y de la reaccidn guinica en la tramg

formacidn del compuesto en ol dxido. Ventajosamente ue &n

plean compuestos de partide voldiiles en mercla con un =8

vehfculo., Como gases vehiculo son adecuados, por ejemplo,

el nitrégeno o el aire. Tanmbién es posible sin embargo tra
bajar sin gas vehiculo,

Lo ventajoso en el procedimiento de la presen-
te invencidn es que la fusidn residual, una vez terminazdo
el ensayo, se puede retirar fdcilmente de lss fibrus %e oxd
do. Por ejemplo, la fusibn se disuelve facilmenie en!agua
fria. DPero también es posible sepsrar la fibra de éxilio -

{
formada de la fusidn de tajs viscosidad a temperaturas' mds
altas. S

La elaboracién de lus fibres de Ti0p es senci-
la. Ia fusién residual se disuelve en aguz fria o calien
te y en forma sencilla sé pueden separar las agujas obteni
das de la fase acuose mediante filtracidn o decantacidn.

En caso dado se pueden dividir las agujes por sedimentacidn
¢ tamizado en las fracciones deseadas.

Loz ejemplos siguientes explican con mas deta-
lle el procedimiento de la presemte invencidn.

Ejemplo 1

' 1,1 & de TH080,, 1,5 & de TaHSO, y 28 g de Ma,S0,
se mezclan intimamente, en un crisol de platine se calienia
en el plazo de tres horas a 1200¢C y se deja enfriar en el
horno. La torta de fusidn solidificada se eluye con agua.
El residuo coniiene hasta un 97 ¢ eproximadzmente de agujas
de rutilo cbn una longitud de 50 & 700 micras y una anchura

en promedio de 2 a 5 micras. Il resto se compone de nmate~
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rial isométrico.

1,35 g de KQTiF6 se mezela con 29,5 g de Na2804
y en el c?isol de platino se calienta en el plazo de 2 ho-
ras a 1050°C. Después de un tiompo de reaccidén de 3 horas
a gata temperatura, se enfria la fusidn, se disuelve en a~
gua ¥y se Tiltra. la torta del £iltro se compone de agujas
de ratilos

HoT4

Deserita suficientements lo naturaleza del ir
vento, asi como 1a manera de realizarlo en la précticJ, de
be hacerse constar que las disposziciones anteriorment% ine
dicadas son susceptibles de modificaciones de detalle ;n -
cuanto no alteren su principio fundamental. Tambien se ha
ce conastar que el invento corresponde a la solicitud de pa
tente presentada en Alemania bajo el n® P 20 07 521.2 de 19
de febrero de 1970, acogiéndose por 1o tanto a los benefi-
cios que conceden los Convenios Internecionales en vigor,
siendo lo que constituys la esencia del referido invento y
por lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
Espafis. sobre: " Procedimientc para la obtencidn de didxi-
do de titanio filroso"; caracterizéndose por 1o siguiento:

1¢,. Procedimiento parz la obtencidn de didxi-
do de titanio fibroso, mediante reaccidn de compuestos de
titanio, a temperaturas por encima de uunos 6002C, con una
fusidn de una o varias sales de oxiacidos, que bajo las =
condiciones de reaccidn son capuces de formar anhidridos
veldtiles, caracterizado porque como producto de partida
se hacen reaccionar compuestos de titanio, transformables

en didxido de titanio, diferentes a los tetrahaluros de ti
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tanio voldtiles.

20y~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterigado porgue como compueston transformables en el
6xido, se hacen reaccionar hidrdxidos, haluros, sulfuros,
sulfatos, sulfatos dobles, nifruros, nitritos, nitratos,
carbonatos, carboxilatos, alcdzidos, tiocianatos, boratos
o ésteres de titanio, sblidos, liquidos y/o gaseosos, y/o
sug mezclas, con excepcion de los tetrulnluros de titanio.

3%,~ Procedimiento segin una de las reivindi-
caciones 1 - 2, caracterizado porque la reaccidn se efec—
tua a temperaturas de 600 a 120000,

42.~ Procedimiento segin una de las reivindi-
caciones 1 - 3, caracterizado porque como sales de oxfaqg
dog se hacen reaccionar Li2504, Na2504, NaH564, Na25207,

4
K2504, KHSO4, K28207, CuSO4, MgSOA, ZnSO4, Cd804, MnSO4,
NiSO4 0 mezclas de estas sales.
5%.~ Procedimientc para la obtencidn de didxi
Go de titanio fibroso, tal y como queda substancialmente

descrito en la presente memoris.

Esta memoria consta de T hojas escritas a md--

gquina por una sola cara.

5, GOMEZ ACERO Y MODEY
. Finondos F, Hemdndex Rule
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