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Niniejszy wynalazek dotyczy sposobu
otrzymywania czystego kwasu tytanowego,
połączenia kwasu tytanowego i siarczku
cynkowego, kwasu tytanowego i tlenku cyn¬
kowego, kwasu tytanowego, siarczku cyn¬
kowego i siarczanu borowego.

Postępowanie polega na tern, że w za¬
mkniętym piecu kaleynuje się jednostajnie
mieszaniną siarczku tytanowego i siarczanu
cynkowego:
TiS2 + S04Zn = Ti02ZnS + S02 + S

Po wyjściu z pieca otrzymuje się zu¬

pełnie białe połączenie, które zawiera oko¬
ło 45 % Ti02 i 55 % ZnS, i może być wprost
używane w malarstwie. Jak widać z po¬
wyższego równania, otrzymuje się w poda¬
nych warunkach nadmiar jednej cząstecz¬
ki siarki i dlatego jest rzeczą korzystną u-
żywać odpowiedniej ilości siarczanu cyn¬
kowego, t j. S04Zn + 1/2 S04Zn. Wów¬
czas otrzymuje się biały produkt, który za¬
wiera 36% Ti02 i 64% ZnS.

Jeżeli ogrzewać przy dostępie powie¬
trza, zamiast w zamkniętym piecu, otrzy¬
muje się białe ciało złożone z ZnO TiOn,



odpowiadające powyższym nieco ztnienio-
, nym stosunkom, ponieważ tlen wstępuje w

~ V, ' SjpBęjsce ś$2$. jWrzenie się ZnO w tych
♦ Wjtrui|kac¥'przebiega łatwo, a mianowicie

w temperaturze lezącej xponiżej temperatu¬
ry kalcynowania czystego siarczanu cynko¬
wego i nie pozostawiając nierozłożonego
siarczanu, W ten sposób otrzymuje się bia¬
łe związki, jak Ti02 ZnO lub Ti02. 1,50
ZnO, które zawierają 50 i 50% względnie
40 i 60% kwasu tytanowego i tlenku cyn¬
kowego.

Z drugiej zaś strony ze sproszkowanej,
jednostajnej mieszaniny TiS2 + 3 S04Zn
+ BaS wytwarza się przez kalcynowanie
białe połączenie, które zawiera

18% Ti02
46% Zn S i
36% Ba S04

Wreszcie na spodzie prażonego, podob¬
nie jak ruda siarkowa, tytanu otrzymuje się
czysty kwas tytanowy. Prażenie może być
spowodowane saanospalaniem, przyczemwy¬
wiązane ciepło użyte być może do wstęp¬
nego traktowania rudy tytanowej. W ten
sposób otrzymywany kwas tytanowy jest
pod wziględem struktury zasadniczo różny
od kwasu tytanowego, otrzymywanego na
drodze mokrej ii przewyższa go znacznie.
Należy zresztą zaznaczyć, że otrzymywa¬
nie kwasu tytanowego odbywa się całkowi¬
cie na drodze suchej.

Przykłacł postępowania jest następu¬
jący:

Ilmenit FeO Ti02 zmieszany z węglem
i kwasem siarkowym lufo pirytem kalcynu-
je się w zamkniętem naczyniu.

Otrzymane połączenie, składające się z
różnych tlenków tytanowych i siarczków
żelaza, zadaje się rozcieńczonym kwasem
siarkawym, Wskutek dzego wywiązuje
się siarkowodór i tworzy się siarczan żela¬
zowy, podczas gdy tytan pozostaje nieroz-
puszczony.

Tlenki tytanowe, po przemyciu i zmie¬
szaniu z węglem, poddaje się W tempera¬
turze ciemno - czerwonego żaru działaniu
chloru, przyczem powstały chlorek tytano¬
wy utrzymany w niskiej' temperaturze w
postaci pary, przeprowadza się przez sze¬
reg pustych rur ogrzanych mniej więcej do
400°C, podczas gdy równocześnie Wprowa¬
dza się do wspomnianych rur suchy siarko¬
wodór, otrzymany z iilmenitu po traktowa¬
niu, rozcieńczonem kwasem siatkowym. O-
ba przebiegi można, dla uniknięcia strat
siarkowodoru, rozdzielić przez kondenso-
wanie utworzonego chlorku tytanowego w
aparacie ogrzanym do mniej więcej 100°C,
do którego później wpuszcza się siarkowo¬
dór.

Siarczek tytanu tworzy się we wnętrzu
i w otworze wyjściowym rur, tam gdzie
wchodzą pary H2 S i Ti Ć/4. W celu uła¬
twienia postępowania nadaje się rurom nie¬
znaczną długość, a tuż za niemi ulmieszcza
się komcrę do osadzania się siarczku tyta¬
nowego. Tworzący się w reakcji kwas sol¬
ny, łatwo można odzyskać w postaci chloru.

Otrzymany siarczek tytanowy praży się
albo sam albo w stanie zmieszanym, jak
wyżej opisano, i otrzymuje czysty kwas ty¬
tanowy Ti02 względnie następujące połą¬
czenia:

Ti02 Zn S—Ti02ZnO—Ti02 Zn S, Ba SO±

Całe postępowanie można wykonać w
jednym jedynym czteropiętrowym piecu: w
dolnej jego części praży się siarczek tyta¬
nowy, na następnem piętrze praży się mie¬
szaniną rudy, kwasu siarkowego i węgla w
zamkniętem naczyniu, na wyższem piętrze
działa się chlorem, a najwyższem wreszcie
piętrze rozkłada się czterochlorek tytano¬
wy siarkowodorem, na pojedynczych pię¬
trach utrzymuje się temperaturę w wyso¬
kości odpowiedniej dla każdej reakcji.

Zamiast czterochlorku tytanowego moż¬
na również użyć czterofluorku tytanowego.
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Ten ostatni jest przystępniejszy dla opera¬
cji, wrze przy 284°C i tworzy kwa® fluoro¬
wodorowy, dający się łatwo odzyskać l
który zawsze powraca do obiegu. Również
maże być użyty brom, przyczem czterobro-
mek tytanowy wchodzi z łatwością W re¬
akcję z H2 S. Bromek tytanowy łatwo daje
się otrzymać z kwasu tytanowego, wytwo¬
rzonego z FeO Ti02 przez prażenie z wę-
gjem i kwasem siarkowym. Wrze on przy
230°C, może jednak pozostać płynnym przy
lOO^C; jego prężność pary jest mniejsza a-
niżeli prężność pary chlorku tytanowego.
Prócz tego łatwiej jest brom odzyskać.

Zależnie od warunków miejscowych
można do przeróbki stosować mieszaniny
związków fluoru i chloru lub bromu i chlo¬
ru, w których pierwiastki cząsteczkowo
wstępują jeden zamiast drugiego np. chlo-
robromek tytanowy Ti Br C/3, wydziela
pod wpływem H2 S chlorowodór i bromo-
wodór i mający być wytworzony siarczek
tytanowy.

Jeżeli ma się otrzymać równocześnie
czysty kwas tytanowy i inne opisane połą¬
czenia, to działa się parą wcdną na siar¬
czek tytanowy, a po usunięciu nadmiaru
wody, działa się na TiCl± siarkowodorem:

Ti S2 + 2H20 = 2 H2 S + T i 02
Ti C/4 + 2 H2 S = Ti S2 + 4 HCl

Zastrzeżenia patentowe.

1. Sposób otrzymywania połączeń ty¬
tanowych i cynkowych o dokładnym skła¬

dzie cząsteczkowym podług następujących
wzorów: Ti02 Zn S, Ti02 Zn O i 2 Ti
02 4 Zn S, Ba S 04, znamienny tern, że
związki tytanowe, jak ilmenit w stanie drob¬
no zmielonym i zmieszanym ze stężonym
kwasem solnym oraz z nadmiarem węgla
praży się w zamkniętych piecach do czer¬
woności, aby w ten sposób zamienić żelazo
na siarczek żelaza, poczem dodaje się do
tej mieszaniny kwasu siarkowego 2QP Be,
wskutek czego zamienia się nierozpuszczal¬
ny siarczek żelaza, przy tworzeniu się H2S,
na rozpuszczalny siarczan żelazowy, przy¬
czem otrzymane tlenki tytanowe są nieroz¬
puszczalne.

2. Sposób otrzymywania połączeń ty¬
tanowych i cynkowych według zastrz. 1,
znamienny tern, że nierozpuszczalne tlenki
tytanowe zamienia się w znany sposób na
chlorici tytanowe (Ti C/4 i t. d.), a następ¬
nie na siarczek tytanowy, który po dodaniu
suchego siarczanu cynkowego (lub t. p. po¬
łączeń cynku z tlenem) w stosunku czą¬
steczkowym, ogrzewa się w zaimikniętym
piecu do czerwoności (ewentualnie przy
dodaniu Ba S), przyczem wkońcu, przez do¬
prowadzenie powietrza, uzyskuje się Ti 02
ZnS, Ti02 ZnO luib Ti02 ZnS, Ba S04.
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