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Ia presente invenciodn consiste en un procedimien
to para la produccion de didxido de titanio pigmentario.

El procedimiento més cominmente usado para la pro
duccidn de didxido de titanio pigmentario es mediante el
llamado procedimiento "al sulfato", en el que un mqfe?}al
de partida titanifero que contiene hierro, tal comg.ig'i;
menita, es atacado directamente con acido sulfurico cehcen
trado para former una torta sdlida que consiste principal-
mente en sulfatos de titanio y de hierro. Esta torive se dl
suelve en agua o en dcido sulfurico diluido para formur
una disolucion acuosa doida de sulfatos de hierro y ds ti
tanio. A continuacion la disolucidn se reduce normalmente,
por ejemplo con limaduras de hierro, y puede ser ccncentra
da antes de ser sometida a una hidrdlisis termica pars pre
cipitar el didxido de titenio hidratado. Las aguas madres;
que contienen sulfato de hierro y acido sulfurico, consti~
tuyen un producto de desecho y su evacuacidn presenta con-
sidersbles dificultades cuando hay que evitar la contamina
cién del medio ambiente. Al dioxido de titanio hidratado
se le adicionan normalmente pequefias proporciones de otros
compuestos éntes de la calcinacion para formar el deseado
dioxido de titanio pigmentario. Después de la calcinacidn
el material se somete a diversos tratamientos tales como
molienda, clasificacion, recubrimiento y/o molienda final,

por ejemplo en un molino de energia hidrdulica.
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Un objeto de la presente invencion es proporcio-
nar un procedimiento mejorado de este tipo, particularmen-
te en relacion con los problemas de efluentes asociados con
el mismo y/o en relacion con la calidad del dioxido de tita
nio pigmentario producido.

En consecuencia, la presente invencion caﬁgiste
en un procedimiento para la produccion de dioxido dé-t{tg
nio pigmentario que comprende convertir un material titani
fero que contiene hierro en tetrafluoruro de titanin, hacer
reaccionar el tetrafluoruro de titanio con acido sulfurico
para formar sulfato de titenio, formar de una disolucion
acuosa acida de sulfato de titanio, someter la disoluciodn
de sulfato de titanio a hidrolisis térmica para precipitar
el dioxido de titanio hidratado y después de ello caleinar
el didxido de titanio hidratado.

El material titanifero que contiene hierro emplea
do como material de partida en el procedimiento de la presen
te invencitn es preferiblemente le ilmenita, aunque tembién

{

pueden ser adecuados otros materiales tales como'las esco-
riag de fundicion de ilmenita o de leucoxeno. Dichos mate—
riales estan normalmente en una forma finamente dividida,
y 8i no lo estdan suficientemente pueden ser molidos, por
ejemplo en molinos de bolas, antes de ser usados en el pro
cedimiento de la presente invencidn.

El metodo preferido para convertir el material



10

15

20

25

116,73,

Ryl

titanifero que contiene hierro en tetrafluoruro de titenio
es mediante reaccidn del materiel titanifero conm fluoruro
férrico, como se describe ¥ relvindica por ejemplo en lg
solicitud de Patente Espafiola N2 412.909. En este procedi
miento el fluoruro férrico se calienta con un materiglati
tenifero que contiene hierro, tal como la ilmenita,:ghé pue
de haber sido previemente oxidado o no pero que pre%éiiblg
mente ha sido previamente oxidado hasta que todo el hiérro
este en el estado ferrico, a una temperatura en el inférvg
lo desde 5009C hasta 15002C en aire seco para formar tétpg
flururo de titanio en forma de un vapor que despuéS‘se“cog
densa y se recupera y oxido ferrico (Qque puede ser conire'rti
do en fluoruro ferrico por reaccidn con el fluoruro de hi-
drégeno obtenido como subproducto en la ultima fase del pro
cedimiento, como se describe en esta memoria descriptiva)
Sin embargo, el tetrafluoruro de titanio puede también ser
obtenido por otros procedimientos, por ejemplo por la flupo
racion del mineral rutilo en un lecho fluidificado.

El tetrafldoruro de titanio, puesto que se recupg
ra en forma de vapor, esta relativamente libre de impurezas,
particularmente de aquéllas que producirsn una decoloracion
del Ti0, pigmentario producido como producto final, y asd
el T102 pigmentario es normalmente de una excelente brillan
tez y pureza.

Bl tetrafluoruroc de titanio se hace rescclonar con
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el acido sulfurico de tel manera que se obtiene un sulfa-
to de titanio hidratado solido y acido fluorh{drico acuo-
g0. Convenientemente, el dcido sulfirico es un scido sul-
furico acuoso que tiene una concentracion de entre 20% y
95% de HZSO4 ¥y preferiblemente uno en el margen de 60% =
90% de H,yS0,. le proporeion de titanio, expresado{como
Tiﬂa, a gcido Bulfurico estd comvenientemente en éi-interg
valo 1:1 a 1:3, y preferiblemente en el intervalgui:1,6
a 1:2,0., Si se emplean proporciones superiores deué;ido
& titanio se puede necesitar menos acido para disoivér el
sulfato de titanio hidratado resultante (para asegurar la
proporcion mas deseable titanio/dcido sulfurico en la di-
solucidn resultente para que sea térmicamente hidroliza=-
da a una pulpa de dioxido de titanio hidratado).

La temperatura de reaccion puede estar en el
intervalo desde 702 hasta 3009C y esta preferiblemente
en el intervalo 1502 a 2502C dependiendo, al menos hasta
cierto punto, de la concentracion del acido sulfurico ini-
cialmente usado.

La torta puede ser disuelta en agua b en acido
sulfurico dilufdo y se prefiere emplear suficiente agua
o &cido para dar, junto con el acido retenido en el sul=-
fato de titanio solido, una disolucidn acuosa dcida de
titanio que tiene un contenido en titanio (expresado co-

mo Tiog) en el intervalo desde 150 a 250 gramos/litro y
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particularmente una en el intervalo desde 200 a 300 gra
mos/litro, y una concentracion de dcido sulfurico en el
intervalo desde 300 hasta 600 gramos/litro y perticularmen
te una en el intervalo desde 350 hasta 550 gramos/litro.
Es ventajoso filtrar la disolucion antes.de co-
menzar la hidrdlisis puesto que esto asegura que ég'é;iw
minan los sélidos no disueltos y ge evita la oonsiédignte

contaminacidn de la pulpa de TiO, hidratado.

2 e
Se ha encontrado deseable, antes de hidroiizar
termicamente la disolucion de sulfato de titanio, eiiminar
el fluoruro del sulfato de titanio todo lo que éea posi-
ble pdesto que la presencia de una centidad excesiva .de
fluoruro puede afectar adversamente al rendimiento en
diéxido de titanio hidrstado y puede ser necesaria una se-
gunda © incluso una tercera hidrolisis para obtener un sle-
vado rendimiento en dioxido de titanio hidratado después
de que el dioxido de titanio hidratado procedente de la
hidrdlisis previes haya sido separado y recuperado.
Cuando se elimina el fluoruro se prefiere que
la disolucidn de sulfato de titanio tenga una proporcién
de acido & titanio en d intervalo entre { y 3 y preferi-
blemente en el intervalo entre 1,6 y 2. (EL acido a que se
hace referencia en esta memoria es el que puede ser valo-
rado con una base tal como el hidrdxido sddico hasta el
viraje del naranja de metilo empleado como indicador).

Dichas digoluciones son normalmente bastante viscosas. Pre-
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feriblemente la disolucion se calienta, por ejemplo a

una temperatura en el intervelo entre 1102 y 1402C para
eliminar algo del fluoruro en forma de fluoruro de hidrd
geno gaseoso. Durante este calentamiento la disolucidn
puede espumarse y su viscosidad puede sumentar, posible-—
mente despues de una disminucion inicial, y partiéular—
mente si la espuma persiste. En este momento debe!re@ucir—
se O pararse el calentamiento directo, si se ha aplipado,
para impedir o reducir al minimo la formacidn de sulfato
de titanio anhidro, y se hace pasar vapor de agua a tra-
vés del l:(quido° Se prefiere que la temperatura del vapor
esté en el intervalo entre 1509C y 2209C y preferiblemen-—
te alrededor de 180¢C,

A medida que continua el paso de vapor de egua
la viscosidad del liquido puede egumentar y puede producir-
se una solidificacion. Se prefiers que el producto consis-
ta en un material cristalino blanco o blanco-parduzco,

La formacién de un "vidrio" s6lido negro por enfriamiento
prematuro del producto debe ser evitada, puesto que este

a menudo retiene una cantidad substancial, por ejemplo has-
ta el 8%, de iones fluoruro que son dificiles de eliminar.

Es deseable que el paso del vapor detagua ¥y el
enfriamiento subsiguiente del producto se lleven a cabo
de forma que el material resultante contenga tan poco fluo-

ruro como sea posible y ciertemente no mas de 1,5% en pe-
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so (expresado como idn fluoruro). Se prefieren concentra-
cicnes por debajo de 1% en peso y parece gque por el proce
dimiento antes mencionado pueden conseguirse concentracio
nes por debajo de 0,5% e incluso por debajo de 0,1%.
Cuando se somete la disolucion acuosa ég@dg de

‘e

sulfato de titanio a la hidrdlisis termica, la digplqcién
se callenta a una temperatura en el intarvalo des&é{éogc
hasta 15090,Ay Preferiblemente a su punto de ebulliéién
a presion atmosférica, hasta que substancialmente'tb&o el
titanio se ha precipitado en forma de pulpa de didxido de
titanio hidratado. Si se desea, pueden hacerse adiciones
de agua y/o de scido dilufdo durante la hidrélisié.y/o se
puede variar la temperatura durante la precipitacion pe-
ra mejorar el producto de la precipitacidn. Normalmente
las condiciones de precipitacion seran tales que la pre-
cipitacion tenga lugar en un periomo de desde 1 & 6 horas
y preferiblemente en un periodo de desde 2 hasta 5 horas.
No obstante, estos tiempos son para hidrdélisis convencio-
nales & presion atmosférica. Las hidrdlisis a temperaturas
mes altas o que implican un retraso durante la hidrolisis,
por ejemplo por cese del batido y/o de la sgitacion duran-
te un clerto periodo, pueden requerir periodos mas cortos
o mas largos para completar la hidrolisis.

Pueden ser afiadidos, desde luego, nucleos indu~

cidos de anatasa o de rutilo, normalmente preparados ex—
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ternamente a partir de una disolucion acuosa de tetraclo-
ruroc de titanio por ajuste del pH mediante adicidn de dci
do o de alcali, a la disolucion acuosa acida de sulfato de
titanio antes o durante la hidrdlisis, como es bien cono-
5 cido en tales hidrolisis en el procedimiento "al sulfato".
Normalmente se adicionan cantidades de nucleos
(expresados como Ti02) en el intervalo desde 0,1 % a 10 % y
particularmente en el intervalo desde 0,2 % hasta 5.% ba-
gsados sobre la cantidad de titanio (expresada como iioe).
10 Después de gque el dioxido de titanio hidratado
gse ha precipitado, se recupera, normalmente por filtracion
o mediante el empleo de una centrifuga, y se lava ruen pa-
ra eliminar las sales solubles y otras impurezas. Si se dg
sea, el lavado puede ser precedido por una suspension de
15 la pulpa en agua en presencia de un agente reductor tal co
mo el cinc o el titanio trivalente (como es bien conocido
en el procedimiento al sulfato) puesto gue esto ayuda a la
aliminacion de las impurezas durante el lavado. Normalmen
te se usan cantidades de agente reductor en el &ntervalo
20 de 0,05 % a 0,5 % en peso sobre el titanio (expresado como
TiOz).
Despues del lavado de la pulpa y entes de su cal
cinacion se le pueden afiadir aquellos compuestos, y en can
tidades tales, que confieren mejoras al pigmento después

25 de la calcinacion, como por ejemplo fosfatos, metales alca

1296073- - 9 —
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linos, sulfatos, alﬁmina, cine y/u otros compuestos que
se afladen frecuentemente con tales fines & la pulpa obte
nida & partir del procedimiento "al sulfatoM,

El material con los aditivos se calcina seguida.
mente, por ejemplo calentandolo a temperaturas en &l inter
valo de 7002 a 1.0002C durante periodos de tiempo}eﬁ:;l
intervalo desde 12 horas hasta 24 horas, es decir, %ﬁflas
condiciones que son bien conocidams para las pulpas‘dﬁten;
das por el procedimiento "al sulfato". ‘

Después de la calcinacion el didxido de $itanio
puede ser sometido a tratamientos conocidos pare mejorar
sus propiedades pigmentarias subsiguientes, por ejeamplo a
la molienda por via seca o por via humeda, a la clagifica
cién, al recubrimiento con oxidos de metales o de metaloi
des y/0 con compuestos orgénicos ¥, finalmente, a una nug
va molienda, normalmente en un molinc de energia hidrauli
ca. Alternativamente, despues de un recubrimiento por via
himeda el material puede ser sometido a un secado por pul
verizacion y/0 a una granulacién despueés del secado.

Durante la reaccion entre el tetrafluoruro de
titanio y el dcido sulfurico (en la formaciom del sulfato
de titanio) se genera fluoruro de hidrégeno y puede ser
recuperado, enfriado y absorbido para formar acido fluor-
hidrico acuoso o puede ser recuperado como vapor anhidro.

El fluoruro de hidrdgeno anhidro y/o acuoso puede ser con

- 10 =
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venientemente recimulado pare reaccionar con oxido férrice
(formado a partir de la reaccion entre ilmenita y fluoruro
férrico) para producir més fluoruro férrico con el cual se
hace reaccionar mss ilmenita, proporcionando asi un proce-
dimiento ciclico. Bl fluoruro férrico producide por la reac
cidn del Oxido férrico y de un acido fluorhidrico mds dilui
do, por ejemplo de alrededor de 40 % o menos, puede estar
en forme de hidrato, que se cree ser FeF;.3H,0, y este pue
de calentarse con fluoruro de hidrégeno acuoso mEs concen-
trado o con fluoruro de hidrdgeno anhidro para formar fluo
ruro ferrico anhidro y deido fluorhidrico acuoso, que- pue-
den ser recirculados; el primero para reaccionar con mas
ilmenite u otro material titaniferc gue contenga hierro y
el ultimo para reaccionar con 0xido ferrico para formar mas
fluoruro ferrico, bien como hidrato para su subsiguiente
deshidratacion o bien como producto anhidro para su reac-
cién con mds material titanifero que contenga hierro.

El gcido sulfurico contenido en las aguas madres
procedentes de la hidrolisis de las diplucionesgde sulfato
de titanio es mds puro que el dcido analogo formasdo en el
procedimiento normal "al sulfato" (puesto que substancisl
mente no contiene hierro ni otras impurezas procedentes del
material titanifero de partida que contenia hierro) y por
lo tento, puede ser mas facilmente concentrado para su reu

tilizaciodn.

..11.-
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De ordinavio en el procedimiento de la presente
invencidn se requiers acido sulfurico de dos concentracio
nes, es decir como un acido més diluido para disolver el
sulfato de titanio hidratado solido después de la reaccion
entre el tetrafluoruro de titanio y el dcido sulfurico y

’, ., ’ . ¢
como un acido mas concentrado para reaccionar con el tetra

& -
.

fluoruro de titanio y produecir el sulfato de tﬁaniélgidra-
tado sodlido. El acido con estas concentraciones puedévser
producido bien concentrando parcialmente parte del é¢ido
hasta cierta concentracion y concentrando el resto del
dcido hasta una concentracion mayor o, inversamente, 040
el dcido puede ser concentrado aala concentracion mes alta
v una parte diluida para producir el dcido mds diluido.

Las impurezas presentes en el dcido pueden ser .
eliminadas, por ejemplo por contacto con un material cam-
biador de iones adecuado o por extraccion con disolventes,
segin se desee, antes de la concentracion. Tal paso de pu-
rificacion evita la acumulacidn de impurezas durante la
recirculacién.

Si se desea, la pulpa de dioxido de titanio hidra
tado puede ser lavada y neutralizada, por ejemplo con amonig
co, antes de la calcinacidn, y el sulfato aménico asi produ
c¢ido puede ser descompuesto para proporcionar amoniaco gaseo
so y acido sulfurico. Estos dos compuestos pueden ser recir-

culados a fases anteriores del procedimiento.

- 12 -
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A causa de la purificacion obtenida mediante la
formacion del tetrafluoruro de titanio en forma de vapor
y su subsiguiente recuperacion en ausencia de hierro y de
otras impurezas, la pureza del dioxido de titanio (y de
otros compuestos formados durante el procedimiento;y recir
culados) es mucho mayor que la del procedimiento "al sulfa
to", Ademds, puesto que substancialmente todos los:produc-
tos del procedimiento que no sean el TiO2 pueden sef recir
culados, los problemas de la evacuacion de los efluentes
se reducen mucho o se eliminan.

Los siguientes ejemplos muestran metodos de rea

ligacion de la presente invencidn:

Ejemplo 1

Se prepard tetrafluoruro de titanio (200 partes)
por calentamiento de fluoruro férrico y de ilmenita en aire
seco a una temperatura de 8502C durante una hora y por con
densacion del producto gaseoso. Este material se calento &
200°C en un recipiente resistente a acidos con 177 partes
de acido sulfurico al 98 % (un exceso estequiomé%rico de
10 %) y 29 partes de agua. Se desprendid HF anhidro que se
condenso y recogioc. El calentamiento se continud hastae que
la recuperacion del HF fue del 99,5 % de la cantidad teori

ca.

- 13 -
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ca.

Ia torta sdélida formada en el recipiente de reagc
citn se triturd y se disolvid en dcido sulfirico dilufdo
Para obtener una disolucitn que contenfa 260 grames/litro
(expresado como Ti0,) y 460 gramos/litro de dcido sulfiri
co. ;

Ia disclucion se sembro con 2 % en peso %éiﬁres&
do como Ti0, sobre Tiog) de nucleos inductores de rﬁ%&lo,
preparados adicionando hidréxido sodico a TiC1, BCLOSO pa-
ra formar un liquido blanco lechoso, y la mezcla ge hirvid
durante 3 horas para precipitar la pulpa de diéxido-de'titg

nio hidratado.

Ia pulpa de didxido de titanio hidrato se separd

} por filtracion y las aguas madres se sembraron de nuevo ¥,

se hirvieron para precipitar mds didxido de titanio hidra
tado. Esta pulpa se separd por filtracion, se combind con
la producida en la primera hidrélisis, se lavé, se filtro
y se calcino a 9002C para obtener un dioxido de titanio
pigmentario, 98,5 % del cual estaba en forma de rutilo, y
que era de excelente brillantez y de un tamafio de crista-
les muy uniforme. El rendimiento total en T102 (calculado
gobre TiF4) fue de 80 %.

El HF recuperado de la reaccion inicial entre el
TiF, y el HpS0, se dividio en dos partes, una de las cusles

se diluy6 con agua para dar HF acuoso al 40 %. Este se mez

- 14 -
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c16 con 6xido férrico (obtenido de la reamccion entre fluo
ruro férrico e ilmenita) y se caléntd para obtener fluoru
ro férrico hidratado con gran rendimiento. Este fluoruro
férrico hidratado se calento con el resto de HF anhidro
para formar fluoruro ferrico anhidro y HF acuoso, que se

. . 4 .
gepard por destilacion, se condenso y se recupero.

Ejemplo 2

Se disolvio tetrafluoruro de titanio sodlido
(preparado por reaccion de fluoruro férrico con ilmenita
previamente oxidada a unos 8509C) en deido sulfurico al
87 % pare formar una disolucion viscosa que tenfa una pro
porcidn dcido/titanio de 1,8:1. Esta disolucidn se calen~
t6 progresivamente hasta 1402C durante cuyo tiempo dismi-
nuy6 la viscosidad y seprodujo un vigoroso espumado a me-
dida que se desprendia el HF. Como la espuma persistia, la
viscogidad empezé g aumentar y se detuvo el calentamiento.

Seguidamente se pasé vapor de agua a 1802C a tra
ves del 1iguido hasta que el 1liquido se solidificé en un
golido eristalino de color blanco cremoso que, en el ang
ligis, se encontro que contenia 0,5 % de fluoruros (exprg
sado como iones fluoruro). (

El material cristalino se disolvié en agua para

{ . { : 7
dar un ligquido acuoso gue contenia una concentracion de ti

- 15 =
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tanio (expresada como TiOz) de 260 g/litro y una concentra
cion total de dcido sulfirico de 468 g/litro. Esta disolu-
cion, en la hidrdlisis térmica por ebullicidn durants 3,5
horas en presencia de nucleos preparados externamente obte
nidos como se ha descrito en el Ejemplo 1, formé T}éénhi-
dratado sdlido con un rendimiento de 99 %. EL mategigi era
de excelente blancura y en la caleinacidn como se ha: des-—
crito en el BEjemplo 1 410 un dioxido de titanio qug}ébntg
nia 98,5 % de rutilo, La calidad del producto era por lo
menos igual a la del producido segﬁn el Ejemplo 1. .

La presente solicitud, gue corresponde a la .pre-
gsentada en Gran Bretafia, el 18 de Agosto de 1972, vajo el
Ne 38536/72 (provisional) y 18 de Enero de 1973, con el
N® 2614/73 (provisional), se acoge a los beneficios del

Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencion propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencion en Espafia, por VEINTE afios, son 10s que se re
cogen en las reivindicaciones siguientes:

12.~ Un procedimiento para la produccidn de didxi

do de titanio pigmentario que comprende convertir un mate~

- 16 =
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rial titanifero que contkene hierroc en tetrafluoruro de ti-
tanio, hacer reaccionar el tetrafluoruro de titenio con aci
do sulfurico para formar sulfato de titanio, formar una di
solucion acuosa dcida de sulfato de titanio, someter la dai
solucidn de sulfato de titanio a una hidrolisis termica ra
ra precipitar dioxido de titenio hidratado y posteriormen~
te calcinar el dioxido de titanio hidratado.

8.~ Un procedimiento segin la reivindicacion 18
en el que el tetrafluoruro de titanio se forma por reaceion
de fluoruro ferrico con ilmenita.

8,~ Un procedimiento segun las reivindicaviones
12 0 28 en el que el tetrafluoruro de titanio se hace reac
cionar con acido sulfurico acuoso que tiene una concentra-
cidn en el intervalo desde 20 % hasta 95 %.

48 .- Un procedimiento segun la reivindicacion 38
en el que el acido sulfurico acuoso tiene una concentracion
en el intervalo desde 60 % hasta 90 %

52.- Un procedimiento segun cualquiera de las rei
vindicaciones precedentes en el que la proporcion de titanio
(expresado como 7i0,) & deido sulfurico esta en el intervalo
desde 1:1 a 1:3. {

68.~ Un procedimiento segun la reivindicacion 58
en el que la proporcidn de titenio a dcido sulfurico esta en
el intervalo desde 1:1,6 a 1:2,0.

78.~ Un procedimiento segun cualquiera de las rei

...17..
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vindicaciones precedentes en el que el tetrafluoruro de ti
tanio y el deido sulfurico se hacen reaccionar juntos & una
temperatura en el intervalo desde 702C hasta 3002C.

885~ Un procedimiento segun. la reivindicacidn 78
en el que el tetrafluoruro de titanio y el dcido syifirico
se hacen reaccionar juntos a una temperatura en elé@nﬁervg

« fw

lo desde 1502C hasta 250%C. S

98,- Un procedimiento segun cuelquiera de.igs rei
vindicaciones precedentes en el que se forms una disolucidn
acuosa de sulfato de titanio que contiene titanio (expresa-
do como TiOz) en una concentracion en el intervaloidegde
150 hasta 350 gramos/litro y dcido sulfurico en el intérvg
lo desde 300 hasts 600 gramos/litro.

108.~ Un procedimiento segin la revindicacion 98
en el que la disolucidn acuosa de sulfato de titanio contie
ne titenio (expresado como Tioz) en el intervalo desde 200
hasta 300 gramos/litro y acido sulfirico en el intervalo deg
de 350 hasta 550 gramos/litro. _

118.~ Un procedimiento segun cualquiera de las rei
vindicaciones precedentes en el que los fluoruros se elimi-
nan de la disolucion de sulfato de titanio haciendo pasar
vapor de agua a traves de la disolucidn calentada.

128.~ Un procedimiento segun la reivindicacion 112
en el que la proporcion titanio/dcido (como ha gido defini-

da) de la disolucidn estd en el intervalo de 1 a 3.
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134.~ Un procedimiento segun la reivindicacion 128
en el que la proporcion estéd en el intervalo de 1,6 & 2.

l42,- Un procedimiento segun cualquiera de las rei
vindicaciones 112 & 138 en el que la disolueion se calienta
a una temperatura en el intervalo desde 1102C hasta 140¢C,

lsé;- Un procedimiento segun una cualquiera de
las reivindicaciones 112 a 148 en el que el vapor:de agua
estd & una temperatura en el intervalo entre 15024 hasta
220eC,

168,- Un procedimiento segin cualquiera-ds las rei
vindicaciones precedentes en el que la disolucion de sulfato
de titenio contiene menos de 1 % en peso de iones fluoruro.

172.~ Un procedimiento segin cualquiera de las rei
vindicaciones precedentes en el que la disolucion de sulfato
de titanio se hidroliza por calentamiento & una temperatura
en el intervalo desde 802C hasta 1502C durante un periodo de
desde 2 hasta 5 horas,

182.~ Un procedimiento segun cualquiera de las rei
vindicaciones precedentes en el que la disolucidn de sulfato
de titanio se hidroliza en presencia de desde 0,2 % hasta 5 %
de nucleos (expresado como 710, sobre Ti02).

192.- Un procedimiento segun cualquiera de las rei
vindicaciones precedentes en el que el fluoruro de hidrogeno
literado durante la reaccion entre el tetrafluorurc de tita-

nio y el dcido sulfurico se hace reaccionar con 6xido Férri-
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’ Y
¢o para formar fluoruroc ferrico.
208, Un procedimiento segun cualquiera de las
- s » ’ - ’ 3
reivindicaciones precedentes en el que el acido sulfurico

en las aguas madres de la hidrolisis de la disolucion acug

5 sa dcida de sulfato de titenio se purifica por medio de ex
traceidn con disolventes y/o por contacto con una resina
cambiadora de iones. V

248.~ Un procedimiento paras la produceién;de aié
xido de titanio pigmentario. o

10 Tal y como se ha descrito en la Memoria qﬁe ante
cede, y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinte hojas escritag g
maquina por une sola cera. “

15
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