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L Zu:smtz zum Patent 700 018

Patentiert im Deuisdlen Reich vom 30. September 1038 an

Das Hauptpa-te}ht hat angefangen nm.3o.'¢Apri1 xb37

Patentertcilung hekannigemacht am 9. November 1944:- S

GemiB §2 Abs.1 der chrdnnnzv' vom 20, Juli 1940 ist die Erklirung abgegeben \'v_orden, )
daB sich der Schutz auf das Protektarat- Bshineh urid Mihren crstfécken soll. -

Es ‘gibt -v_i'el'e Vcifahrcn zur Herstellung von +

" Titandioxydpigmenten, dic darauf beruhen,
cine Titanverbindung durch Warmehydrolyse

- zu crsetzen. Es ist bekannt, diese. Hydrolyse -

5 durch Zusetzen von-irgendwelchen Keimen in
gewiinschier Richtung: zu beeinflussen. Als

Keime™ wurden hierbei Titandioxydgel und.

- auch schon kolloidales Titandioxyd verwen-

det.. ‘Diese kolloiden Titandioxydsole werden -

10 zum Teil dadurch erhalten, daB ‘man eirte Titan-
salzlosung einer. vorsichtigen ‘Wirmebehand-

" lung unterwirft, wodurch man zu Konden-
sationssolen kommt. " Ein groBef Fortschritt

in der Herstellung von Titanpigmenten wurde

15 ' nack Patent 700 918 dadurch erzielt, daf man

die -Hydrolyse mit Hilfe von Titansolen mit
cinwertigen Anionen ausfiihrt, die zur Ent-
-wicklung der Keimeigenschaften auf iiber 70°
erwiirmt worden sind. Eine zweite bekannte

2o Mdglichkeit, Titandioxydsole herzustellen ist

" weise durch Neutralisicren des Titanhydrats

. : .
dic Peptisation von gefilitem Titanhydrat.
Die mit diesen letztgenannten Titandioxyd-
solen bisher erhaltenen Pigmente weisen Farb- -
kriifte auf, die bestenfalls das 10- bis’ r2fache -
des handelsiiblichen Bleiweiies betragen. . 35
Es wurde nun gefunden, daB man adch mit
diesen Peptisationssolen’ zu ‘hervorragenden

-Pigmenten” kommen kann, mit\ Farbkriften,

dic das 18- bis 19fache des handelsiiblichen .
Bleiweifies betragen, - Hierzy ist es erforder- 3o
lich, daB dic aur Peptisation vetwendeten
Titanhydrate praktisch frei von mehrwertigen = .
Anionen sind.  Die Befreiung des - Titan- .
hydrats von den mehgwertigen Anionen wird

in. iiblicher Weise vorgenommien, ‘beispiels- 35

e

mit Neutralisationsmitteln, wie beispielsweise
Alkalihydroxyden und -carbonaten oder Am-
moniak und seinen Verbindungen. Da in die-
sen Fiillen wasserlosliche Verbindungen gebil- 40



- bindungen,

20

det werden, kénnen die mehrwertigen Anionen

- durch Auswaschen 'mit Wasser entfernt wer-

den. Um ein- Sol ohne mehrwertige Anionen
zu erhalten, kann man auch diese in wasser-
unldsliche Verbi
weise mit Bari :
‘Strontiumearbonat joder andern Erdalkaliver-
Aufierdem ist es moglich, die

- mehrwertigen . Apionen, die im Titanhydrat

vorhanden sind, peispiclsweise S O,-Anionen,
durch langes- und {wiederholtes Auswaschen
mit Wasser zu entfernen. Nach dem Entfer-
nen bzw. Unschidlichmachen der mehrwerti-
gen Anionen im [Titanhydrat wird die Pepti-

sation des Titanhydlats mit Hilfe einbasischer,

saurer Stoffe, z.|B: Salzsiiure,. Salpetersiure
oder Titantetrachlorid,. durchgefithrt. Ein
Erwiirmén. der. Lésung "ist zur Solbildung

sclbst nicht erforglerlich: -Solche Sole sind be-

- sonders wirksam{ deren TiOy-Konzentration
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- 85

nicht iiber. g0 g Tlitandioxyd im Liter hinaus-
geht, ~ Als unte
tischerweise nicl

t weniger als 5g TiO, im

‘Liter nehmen, Die auf die zu hydrolysierende

Titandioxydmenge abgestimmte Menge Keim
bewegt sich zweckmiifiigerweise in dém Gebiet
zwischen etwa'8 und 20 %,. ’
Verwendet man zur Herstellung von Titan-
dioxyd Titansulfatlosung, so ist cs vorteithaft,
das Verhiiltnis von TiQ, zu der an TiO, ge-

. bundenen, Schwcfclsiiure auf 1 :1 bis etwa

‘vor, daf
- hydrolysier )
Hydrolyse erhitzt und dann aufeinander ein-
~ wirken Jaft. A

1: 1,8 abzustimmen. Die Durchifiihrung der

i ! wrye .
Hydrolyse nimmt man zweckmiBjgerweise so
J

an cntweder das Sol oder die zu
‘qbu(lc Lésung oder -beide vor der

Verwendet map als Peptisationsmittel zur
Herstellung der Sole Salpetersiiure oder an-
dere” Stickstoff-SauerstoffSiuren, so ist es
von besonderer Wichtigkeit, die fibliche Tilll-
Konzentration, die zur Verhinderung der Oxy-

* dation des Eisens in llmenitaufschluBlésungen

vorhanden sein muf, so hoch zu halten, daf

_.sic ausreicht, unt'die zur Peptisation angewen-

1

dete  Siiu

I

¢ quantitativ zu reduzierén. . Die

Tatsache dieser Reduktion ist fiir den Werk-

stoff der’ Apparatur. von- erheblicher Bedeu-

tung. Die erhaltenen Erzeugnisse haben eine

hervorragende WeiBe und cin Firbevermogen,
das den_handelsiiblichen Titandioxyden bei

“weitem iiberlegen. ist. Lo

.-Das " geschilderte Vcrfah're’nf birgt. wirt-
schaftliche Vorteile gegeniiber dem Verfahren

gemiB dem Hauptpatent insoweit, als es auf

“einer erheblich breiteren Basis steht. Denn

wiihrend beim Verfahren nach dem Haupt--

patent Titansalze mit einwertigem Anion, z. B,

* Titantetrachlorid, zur ‘Bildupg der Keimsole
‘6o

verwendet werden, . gelt man’ nunmehr von

Titanhydrat, gleichgiiltig welcher Herkunft,

dyngen iiberfiihren, beispiels-.
hydroxyd, Bariumchlorid, -

“niach dem Hauptpatent.

e Grenze wird man prak-

~man ein Sol; das auf dem Wasserbad auf go

2 745556

aus, befreit es von ctwa vorhandenen mehr-
wertigen Anionen, peptisiert es, z.B. mit
wenig Salzsiure, braucht also nicht das Tetra-
chlorid herzustetlen, und orhiilt durch Verdiin-
nen mit Wasser sofort das gebrauchsfertige

65

- Sol. Diese Umgehung des: Chlorierungspro- -

zesses bedeutet einen groflen wirtschaftlichen
IFortschritt, da cine sehr schwierige Stufe des
Prozesses wegfillt. Diese Stufe ist wegen der 70

‘Frage nach cinent chlorbestiindigen Werkstoff

besonders wichtig. Die neuc Arbeitsweise
stellt so eine wesentliche Abkiirzung des We-
ges dar im Vergleich zur Herstellang der Sole
: 75
: .
Beispiel 1

._-100 g aus Titansulfatldsung frisch gefilites

Titanhydrat. cnthaltend 35g TiO,, werden 8o
mit'21 Wasser aufgeschlimmt und die so er-
haltene Suspension mit” Ammoniak neutrali-
siert.  Durch dreimaliges Anteigen mit je4l

Wasser und nachfolgendes Filtricren wird die

Hauptmenge des’Ammonsulfates aus dem Ti O, 85
rentfernt. Zu. dem so ausgewaschenen Titan-
hydrat gibt man 100 ccm einer 15%igen Salz-

siwre.  Durch Verdiinnen mit Wasser auf
ciien Gehalt von 19,2 g TiO, im Liter erhiilt *
go

bis 95° erhitzt wird. 500 cem dieses heifien
Soles Liit man nun in 500 cem einer auf 100°

cerhitzten Titansulfatlosung, die durch Auf- >

schiuB von Timenit mit-Schwefelsiure erhalten.
wurde,- einflieen; die Titansulfatlésung ent-’
hitlt im Liter - i

95 -

og TiO, .
180 g FeSQ,, - o
253 & an TiO, gebundene H,SO,, ,
2,1 g il 5oET foo

Das Ganze erhitzt man und hiilt es cine halbe-

Stunde lang im Sieden: Die Ausbeute an . .

TiO, betriigt zwischen 96 und 98%,.. Nach

iiblichem Nachbehandeln ‘und Glithen erhilt
man cin Pigment, das eine Farbkraft, gemes-
sert nach der Reynoldmethode, von etwa 1700
besitzt. - - : ’ ) :

-

: cispiel 2
106 g TiOyTeig wie im Beispiel 1 werden
wie dort mit Ammoniak neutralisiert und mit

- 300 cem 10°%iger Salzsiure mehrere Stunden:

lang auf 80° erhitzt, Nach Absaugen der
Salzsiure auf der Nutsche bleibt geniigend 115
HClim TiQ, zuriick, um bej gachfolgmldcr )
Behandluig mit 1800 g Wasservcine Solbil-

dung zu erzielen. Mit 500 cem dieses Soles

und goocem der im Beispiel 1 verwendeten
Titansulfatlésang ergibt isich nach der Fii- 120
lungsmethode von Beispiel 1 ein Pignient niit
der gleichen hohen Farbkraft, .

DS
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_ Beispiel 3
100 g TiOy-Teig wic im Beispicl 1 werden

. mit 400 cem 10%iger Salzsiiure angeteigt und

§
. wird auf der Nutsche abgesaugt und erncut mit |,
~100 cem 10%iger Salzsiure wihrend 5 Stun- |

10

- 'ls

20,

a5

5 Stunden lang auf 8o bis 85° erhitat. Dann

«ien auf 85° crhitzt. Nach Absaugen: dér
Salzsiiure .tritt wie in den vorhergehendsn
Beispiclen beim Verdiimien mit 1800'g Was-
ser Solbildung ein. Dieses So! gibt mit der

" Titansulfatldsung aus Beispiel 1 im Verhiltnis

1:.1°cbenfalls Pigmente mit hohem Firbever-
' magen. ‘o ‘ - )

?‘Beis.pi(_:_l 4

1

100 g “Ti Oy Teig werden wie in Beispiel 1

neutralisiért und gewaschen und mit 23 c¢m
15%iger Salpetersiiure versetzt. . Mit Wasser
wird das Sol auf einen Gehalt von 19,2 g TiO,

“im Liter cingestellt und im Wasserbad auf 90"

bis 95° crhitzt. s00cem der Titansulfat-
lasung aus Beispiel 1 werden zum Sieden er-
hitzt und.mit 61 cem ¢iner Ti-Sulfatlosung
versetzt, die einen Gehalt von 8o g T im Liter
hat. Zu der sicdenden Lauge gibt man 560 com
des Keimsoles hinzu, erhitzt zum Sieden imd
hiilt cine halbe. Stunde lang im Sieden. Das

- 00400

erhaltene Pigment hat diesetbe hohe F3
wie diz der vorhefgehenden Beispiele: |-

PATENTANSPROCHE:.

1. Verfahren zur Herstellung vof.
dioxyd durch Hydrolyse von -Ti
16sangen gemil Patent 700 918,
gekennzeichnet, daB die als Keimflii
zu verwendenden Titandioxydsole

- wertigen Anionen- durch -Peptisat
Titanhydrat erhalten werden und
zentrationen von 5 bis sog TiQ, i
und in Mengen von 8 bis 209,

n Liter
der zu

mit ein- |-
B k

on.von
n.Kon} -

. hydrolysierenden Titandjoxydmenge zuir

Anwendung gelangen, N A
2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, daB man bej Verwendung -
~von Stickstoff-Sauerstoff-Sauren ziir Pep:
tisation. bei der Herstellung der Keimsole
den Gehalt an Ti'!f der zu hydrolysieren-
den Titansalzlésung so hoch hilt; daB die
Gesamtmenge der zur Peptisation’ des Kei-
o . lo o A
mes verwendeten Sdure reduziert ﬁvxrd. -

4
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Zur Abgrenzung des Anmeldungsg'egenétan'-,' :

lungsverfahren keine Druckschriften :in. Bes
tracht gezogen worden; | -

RERLIN, ﬂlbll;CKT IN DER NEICHSDRUCKERE?

“des vom. Stand der Technik ‘sind im Ertej-
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