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' ' •
Изучена возможность повышения выхода титана при 

производстве анатазного диоксида титана путем доосажде- 
ния растворенного титана фосфорной кислотой после стадии 
гидролиза.

Показано, что при введении фосфорной кислоты в по
слегидролизную суспензию гидратированного диоксида ти
тана из расчета 0,4—0,6 г 100%-ной Н3РО4 в пересчете на 
1 г ТЮ2 в растворе выход титана повышается на 0,7—1,2%. 
Пигментные свойства полученного диоксида титана удовлет
воряют требованиям ГОСТа 9808—75 на марку А-1.

При производстве пигментного, диоксида, титана сульфатным спо
собом из-за неполноты гидролиза титанилеульфата безвозвратно теря
ется с гидролизной кислотой до 5 % титана (по массе) [1,2]. Уве
личение же продолжительности гидролиза с целью повышения выхода 
титана отрицательно влияет на качество готового продукта. Перспек
тивным способом повышения выхода титана является доосажденйе 
растворенного титана после стадии гидролиза в виде труднораствори
мых соединений, обладающих пигментными свойствами. К таким со
единениям относятся фосфаты титана. Ранее проведенными исследо
ваниями установлено, что при введении фосфорной кислоты в серно
кислое- растворы титана(IV) и железа(II) происходит избирательное 
осаждение титана в виде фосфата титана [3,4]. При оптимальных 
техн о л огических параметрах степень выделения титана составляет 
90—95 %. Можно полагать, что при введении фосфорной кислоты в пос
легидролизную суспензию гидратированного диоксида титана .(ГДТ), 
содержащего растворенный титан, будет также происходить взаимодей
ствие его с Н3РО4, что позволит повысить выход титана. Введение фос
форсодержащих соединений в послегидролизную суспензию интересно 
с той тдчки.зрения, что при производстве; анатазного диоксида титана' 
на стадии солевой обработки ГДТ используют фосфорную кислоту. Оче
видно, введение ее на более ранних стадиях в послегидролизную сус
пензию, также будет способствовать получению анатазного диоксида 
титана.

Методика проведения исследований заключалась в следующем. 
Сернокислый раствор титана (IV) и железа(II), содержащий 200 г/л 
Ti02, 80 г/л Fe и 400 г/л активной серной кислоты, гидролизовали по 
методике [5]. Концентрация растворенного титана в суспензии соста
вила 8,4 г/л в пересчете на ТЮ2. Полученную суспензию ГДТ обрабаты
вали в течение 30 мин при температуре 348 К раствором 85%-ной 
фосфорной^ кислоты, количество которой рассчитывали в граммах 
100%-ной Н3РО4 на 1 г ТЮ2 в растворе после гидролиза. После опыта 
определяли выход титана и степень использования фосфорной кисло
ты. Выбор температурного режима был обусловлен'технологическими 
нормами -лрризводетва пигментного диоксида титана. Степень исполь
зования фосфорной кислоты определяли как отношение связанной с 
растворенным титаном кислоты к общему количеству Н3РО4. Гидроли
зат отмывали в присутствии восстановителя от хромофорных примесей, 
обрабатывали раствором сульфата «алия и прокаливали при 1173 К.
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Параллельно ставили контрольный опыт с введением фосфорной кисло
ты на стадии' солеобработки в соответствии с действующим регламен
том, то есть в количестве 0,75 % к ТЮг, в пересчете на 100%-ную 
Н3Р 0 4. Полученные продукты исследовали на белизну, разбеливающую 
способность, определяли содержание Р2О5, pH и проводили рентгено
фазовый анализ. Условия проведения эксперимента и полученные дан
ные представлены в таблице.

Из приведенных результатов видно, что при внесении фосфорной 
кислоты в поелегидролизную суспензию ГДТ наблюдается увеличение 
выхода титана во всех опытах. Так, увеличение количества фосфорной 
кислоты от 0,2 до 1 г 100%-ной Н3Р 0 4 в пересчете на 1 г ТЮ2 в рас
творе повышает выход титана от 0,4 до 2,2 %. Белизна диоксида ти
тана не зависит от количества вводимой фосфорной кислоты и состав
ляет 96,3—96,5 %. Разбеливающая способность продуктов с увеличе
нием количества кислоты, вводимой в поелегидролизную суспензию, 
несколько снижается, что объясняется повышенным содержанием пяти- 
оксида фосфора в конечном продукте. Величина pH получаемых про
дуктов определяется количеством вводимой . фосфорной кислоты и 
сульфата калия, а также продолжительностью прокаливания. При 
введении 0,6—1,0 г 100%-ной Н3Р 0 4 в пересчете на 1 г ТЮ2 в растворе 
и прокаливании продуктов в течение 3-х часов получается диоксид 
титана с pH, равным 6,2—6,8. Увеличение количества сульфата калия 
на стадии солеобработки или продолжительности прокаливания позво
ляет получить диоксид титана с pH, равным 7,0. Данные таблицы по
казывают, что при введении 0,2—0,6 г 100%-ной Н3Р 0 4 в пересчете на 
1 г ТЮ2 в растворе пигментные показатели получаемого диоксида ти
тана удовлетворяют требованиям ГОСТа 9808—75 на марку А-1.

Количество связанной с растворенным титаном фосфорной кисло
ты в изученных условиях составляет 48—52 %, количество же свободной 
фосфорной кислоты в послегидролизной суспензии не превышает 0,8— 
1,6% от введенной. Это указывает на то, что фосфорная кислота взаи
модействует не только с содержащимся в растворе титаном, но частич
но со свежеосажденным ГДТ. По данным рентгенофазового анализа, 
продуктами прокаливания во всех опытах является диоксид титана 
анатазной модификации.

Проведенные исследования показали возможность повышения вы
хода титана на 0,4—2,2 % при производстве анатазного диоксида тита
на. Для сохранения требуемых ГОСТом пигментных показателей про
дукта оптимальным следует считать количество фосфорной кислоты, 
вводимой в поелегидролизную суспензию из расчета 0,4—0,6 г 100%-ной 
Н 3Р 0 4 на 1 г ТЮ2 в растворе. Для получения качественного пигмента 
количество сульфата калия на солевую обработку необходимо увели
чить до 1 % в пересчете на К2О. Рекомендуемые условия позволяют 
повысить выход титана на 0,7—1,2 % без изменения качественных по
казателей пигментных свойств анатазного диоксида титана.
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